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Введение. Нормирование дисперсности аэрозолей воздуха рабочей зоны является одной из важных проблем гигиены. Для оценки влияния частиц аэро-
золя на здоровье рабочих необходимо совершенствование существующих и внедрение новых методик анализа дисперсности и химического состава 
аэрозоля, в том числе его нанофракции.
Материалы и методы. Наночастицы оксида свинца со средним диаметром 26,2 ± 12,6 нм, полученные с использованием генератора наночастиц, 
были отобраны на нейлоновые мембранные фильтры диаметром 47 мм с размером пор 0,2 и 1,2 мкм. Экспериментальная установка представляла 
собой систему каскада из двух мембранных фильтров: первый уровень фильтрации – для отбора наночастиц, второй уровень – для оценки эффек-
тивности улавливания наночастиц первым уровнем. В системах каскадов время отбора проб составило 5; 10; 15; 20; 40 и 80 мин на фильтрах с 
размером пор 0,2 мкм, а на фильтрах с размером пор 1,2 мкм – 5; 10; 20 и 120 мин. Во всех случаях объёмная скорость потока воздуха составила  
1,5 л/мин. Анализ поверхности мембран проводили с использованием метода сканирующей электронной микроскопии.
Результаты. Наночастицы оксида свинца были обнаружены на поверхности всех испытанных фильтров, располагались равномерно по всей рабочей 
площади, а в зависимости от длительности отбора проб аэрозоля загрузка поверхности фильтров увеличивалась, как и заметно увеличивалось  
количество агрегатов. На поверхности фильтров 2-го уровня, вне зависимости от длительности отбора, наночастицы обнаружены не были.
Ограничения исследования. Результаты нельзя распространять на все виды наночастиц, так как свойства полиамидных (нейлоновых) фильтров 
изучались только относительно наночастиц оксида свинца.
Заключение. В данном исследовании было показано, что полиамидные (нейлоновые) фильтры с порами 0,2 и 1,2 мкм имеют высокий потенциал 
улавливания наночастиц и могут быть рассмотрены в качестве инструмента для разработки новых методов исследования и контроля вредных 
факторов.
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Prospects of analyzing of nanoparticles in the composition  
of aerosol by the method of electron microscopy
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Russian Federation

Introduction. Control of distribution of aerosol particle by size in the workplace area is one of the important problems of hygiene. To assess health effect of aerosol 
particles in workers, it is necessary to improve existing and introduce new methods for analyzing the dispersion and chemical composition of aerosols, including 
their nanosized constituents.
Materials and methods. Generated lead oxide nanoparticles with an average diameter of 26.2±12.6 nm were sampled on 47-mm nylon membrane disc filters with 
a pore size of 0.2 μm and 1.2 μm. The experimental device represented a cascade system consisting of two membrane filters, where the first filter was intended for 
capturing nanoparticles while the second one was used for establishing the capture efficiency of the first. The sampling time for the cascade systems was 5, 10, 15, 
20, 40, and 80 minutes for filters with a pore size of 0.2 μm and 5, 10, 20, and 120 minutes for those with a 1.2 μm pore size; in all cases, the volumetric flow rate 
was 1.5 L/min. The membrane surface was then analyzed by scanning electron microscopy.
Results. Lead oxide nanoparticles were found on all filters tested. They were evenly distributed over the entire effective filter area, their number increasing with air 
sampling duration. No nanoparticles were observed on the second level filters, regardless of the sampling period.
Limitations. The results cannot be extrapolated to all types of nanoparticles since the capacity of polyamide/nylon filters was studied only with respect to lead oxide 
nanoparticles.
Conclusion. The study proved that polyamide/nylon filters with the pore sizes of 0.2 μm and 1.2 μm have a high potential for nanoparticle capture and can be 
considered as a tool for developing new techniques of studying and controlling harmful factors.
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В Российской Федерации для анализа химического со-
става аэрозоля применяются фильтры АФА-ХА, а для опре-
деления запылённости воздуха – фильтры АФА-ВП. Однако 
для исследований методами ЭМ они не всегда подходят, так 
как являются микроволокнистыми: частицы могут задержи-
ваться внутри рыхлого слоя ультратонких волокон, распо-
лагаясь, таким образом, на разных уровнях, что затрудняет 
анализ. Также при исследовании поверхности фильтра во-
локна могут раскачиваться под воздействием пучка, что ус-
ложняет анализ в высоком разрешении. Волокнистую струк-
туру имеют и фильтры, изготовленные, например, из ацетата 
целлюлозы, полипропилена или стекловолокна.

Особенностью метода ЭМ является воздействие на обра-
зец электронным пучком. В месте контакта сфокусирован-
ного пучка с образцом происходит локальный нагрев, по-
этому мембраны из фторопласта, нитрата целлюлозы и ряда 
других материалов плавятся и деформируются, затрудняя 
анализ НЧ при больших увеличениях.

Для элементного анализа частиц с помощью ЭДРС так-
же необходимо подбирать фильтры исходя из их состава. 
Например, наличие серы в полиэфирсульфоновых (PES) 
мембранах, фтора в поливинилиденфторидных (PVDF) и 
других фторсодержащих полимерных мембранах может от-
разиться в появлении посторонних спектров на спектро-
грамме, тем самым затрудняя определение состава самих 
анализируемых частиц и ограничивая возможности метода. 
Необходимо рассмотреть и такой важный аспект, как удоб-
ство в эксплуатации. Распространённые в исследованиях 
аэрозолей трековые мембранные фильтры имеют неболь-
шую толщину и в сочетании с высоким статическим заря-
дом на поверхности становятся сложными в обращении. 
К тому же они обладают высоким сопротивлением потоку и 
низкими значениями скорости фильтрации, что накладыва-
ет дополнительные эксплуатационные ограничения.

Соответствие необходимым критериям и отсутствие 
перечисленных выше недостатков делают NY-фильтры пер-
спективными при использовании в анализе НЧ методом ЭМ. 
Они имеют относительно ровную поверхность (следователь-
но, частицы располагаются на одном уровне), устойчивы к 
воздействию электронного пучка, в своём элементном со-
ставе содержат только углерод, азот и кислород (не считая 
возможных примесей), а также прочны и удобны в эксплу-
атации. Недостатком же является их низкая светостойкость, 
что требует осторожности на этапе отбора проб.

Основной областью применения NY-фильтров остаёт-
ся очистка воды и органических растворителей, удаление 
частиц из водных растворов для аналитических исследова-
ний, а также стерильная фильтрация жидкостей [13–15]. 
Ранее проводились исследования оценки эффективности 
сорбции НЧ данным видом фильтров, когда суспензии на-
ночастиц золота размерами 5; 10 и 20 нм пропускали через 
мембраны различных составов. Для всех испытуемых ви-
дов фильтров эффективность удержания составила более 
97% (PVDF, PES, PP, PTFE, PC, NY, а также мембраны 
из высокомолекулярного полиэтилена). Но в сравнении с 
фильтрами из других материалов полиамидные фильтры с 
диаметром пор 0,1 мкм показали более высокие значения 
адсорбции из-за высокого электростатического притяже-
ния частиц. Эффективность удаления частиц с поверхности 

Введение
Определение дисперсности аэрозоля в воздухе рабочей 

зоны является важным направлением научных гигиениче-
ских исследований [1–3]. Отсутствие нормирования дис-
персности аэрозоля является одной из проблем в суще-
ствующей системе оценки и прогнозирования эффектов 
экспозиции на здоровье рабочих и населения. Известно, 
что промышленный аэрозоль в зависимости от сырья, 
типа и этапа технологического процесса может преиму-
щественно состоять из мелко-, высоко- и ультрадисперс-
ной фракций1 [4]. Вместе с тем известно, что наночастицы 
(НЧ), находящиеся в аэрозолях, могут оказывать токсиче-
ское действие на организм, причём более выраженное, чем 
микрометровые частицы [5–7]. Таким образом, существу-
ющая система даёт возможность в полной мере оценить 
лишь массовые концентрации аэрозоля, но не реализуе-
мые им эффекты. Необходимо внедрение новых и модер-
низация существующих методов определения дисперсно-
сти и химического состава аэрозолей, в том числе НЧ2,3,4.

Существует множество путей определения НЧ в соста-
ве аэрозоля: гравиметрический метод, экспресс-методы с 
использованием газоанализаторов, масс-спектрометрия с 
индуктивно связанной плазмой, диффузионная аэрозоль-
ная спектрометрия, выщелачивание. Электронная микро-
скопия (ЭМ) позволяет наиболее ёмко получить необхо-
димую информацию о составе аэрозоля. Данный метод 
имеет как недостатки (например, соблюдение ряда требо-
ваний при подготовке образцов), так и объективные пре-
имущества: получение изображений наночастиц вплоть 
до 10 нм за счёт большей разрешающей способности и 
глубины резкости, трёхмерное представление получаемых 
изображений, возможность подключения дополнительных 
приборов для анализа. Помимо исследования физических 
характеристик (размера и формы частиц) ЭМ в тандеме 
с методами спектроскопии, к которым относятся энер-
годисперсионная рентгеновская спектроскопия (ЭДРС), 
дифракция отражённых электронов (ДОЭ), рентгеновская 
флуоресцентная спектрометрия (общепринятое обозначе-
ние – РФА, РФС) и др., позволяет идентифицировать эле-
ментный состав НЧ [8–10].

Одним из наиболее распространённых способов отбо-
ра проб аэрозоля является фильтрация через мембранные 
фильтры [11, 12]. Существует большое разнообразие мем-
бран по химическому составу, структуре, размерам и свой-
ствам (рис. 1).
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мембраны после фильтрации составила 40–45% (для других 
материалов – около 90%). Авторы отмечают, что удаление 
частиц не коррелирует с размером пор фильтров, а связа-
но именно со свойствами материалов, из которых данные 
фильтры изготовлены. Нейлоновые мембраны обладают 
высокой эффективностью удерживания, не пропуская в от-
личие от остальных видов испытанных фильтров частицы 
при скоростях потока 0,94–10 мл/мин. Однако в испытани-
ях с НЧ ZnS диаметром 1,7 нм эффективность удерживания 
снизилась для всех видов фильтров [16].

Цель исследования – оценка потенциала применения 
мембранных NY-фильтров для улавливания находящихся в 
воздухе НЧ и последующего их анализа методом электрон-
ной микроскопии.

Материалы и методы
Экспериментальная установка. НЧ PbO в воздухе полу-

чали методом конденсации аэрозоля, образующегося при 
искровой абляции электродов из свинца чистоты 99,9%,  
в атмосфере азота с использованием генератора НЧ DNP 
3000 (PALAS, Германия). Перед подачей в камеру аэрозоль 

I II III IV

V VI VII VIII

IX X XI XII

Рис. 1. Электронные микрофотографии поверхности распространённых типов мембранных фильтров [13–15]: I – поликарбонатные (PC); 
II – ацетат целлюлозы (CA); III – АФА; IV – регенерированная целлюлоза (RC); V – нитрат целлюлозы (CN); VI – стекловолоконные фильтры; 
VII – полиэфирсульфон (PES); VIII – смешанные эфиры целлюлозы (MCE); IX – полипропилен (PP); X – полиамид (нейлон) (PA/NY);  
XI – поливинилиденфторид (PVDF); XII – фторопласт (PTFE).

Fig. 1. Electron micrographs of the surface of the common types of membrane filters [13–15]: I – polycarbonate (PC); II – cellulose acetate (CA);  
III – analytical aerosol filters (AFA); IV – regenerated cellulose (RC); V – cellulose nitrate (CN); VI – glass fiber; VII – polyethersulfone (PES); VIII – mixed 
cellulose ethers (MCE); IX – polypropylene (PP); X – polyamide/nylon (PA/NY); XI – polyvinylidene fluoride (PVDF); XII – polytetrafluoroethylene (PTFE).

смешивали с потоком очищенного увлажнённого воздуха  
(4 л азота + 16 л воздуха). Влажность поддерживали на 
уровне 30%, а средняя температура воздуха составила 27 ○С. 
Конечная концентрация НЧ PbO была равна 0,2 мг/м3.  
В качестве фильтродержателя применяли аллонж собствен-
ного производства с проставкой 10 мм между фильтрами. 
Для отбора проб использовали персональный аспиратор 
AirChek TOUCH Pump (SKC inc., США). Частицы, соб-
ранные на поликарбонатные фильтры с размером пор 
50 нм и проанализированные сканирующим электронным 
микроскопом, имели средний диаметр 26,2 ± 12,6 нм, сфе-
рическую форму и были одиночными либо образовывали 
небольшие агрегаты.

Схема эксперимента. Для эксперимента использова-
ли дисковые мембранные NY-фильтры фирмы Sartorius 
(Sartorius AG, Германия) диаметром 47 мм с номинальным 
размером пор 0,2 и 1,2 мкм. Первый уровень фильтрации 
в каскаде фильтров применялся для отбора наночастиц, 
второй уровень – для оценки эффективности улавливания 
наночастиц первым уровнем. Пробы аэрозоля отбирали 
трижды при объёмной скорости потока воздуха 1,5 л/мин 
согласно таблице.
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Рис. 2. Репрезентативные электронные микрофотографии поверхности NY-фильтров 0,2 мкм в режиме наложения сигналов (SE + BSE)  
в зависимости от длительности отбора аэрозоля, 1-й уровень фильтрации каскада, в течение: a – 5 мин; б – 10 мин; в – 20 мин; г – 40 мин;  
д – 80 мин; е – 2-й уровень фильтрации каскада.

Fig. 2. Representative electron micrographs of the surface of nylon filters with a 0.2 µm pores in the signal superposition mode (SE + BSE) depending  
on aerosol sampling duration at cascade filtration level 1: a – 5 min; б – 10 min; в – 20 min; г – 40 min; д – 80 min; е – at cascade filtration level 2.

а б в

г д е

Схема отбора проб
Sampling scheme

№
Длительность 
отбора, мин 

Sampling time, min

Уровень фильтрации
Filtration level

1-й / 1st 2-й / 2nd

1 5

Нейлон,  
поры 0.2 мкм 
Nylon,  
0.2 µm pore size Нейлон,  

поры 0.2 мкм 
Nylon,  
0.2 µm pores

2 10

3 20

4 40

5 80

6 5
Нейлон, 
поры 1.2 мкм 
Nylon,  
1.2 µm pores

7 10

8 20

9 120

Пробоподготовка и анализ поверхности фильтров. Филь-
тры приклеивали к поверхности столика при помощи двух-
стороннего токопроводящего углеродного скотча. Далее 
наносили токопроводящий слой углерода толщиной 2,5 нм 
при помощи вакуумной системы напыления Leica ACE600 
(Leica, Австрия). Для визуализации поверхности фильтров 
использовался сканирующий электронный микроскоп 
Hitachi REGULUS SU8220 с пятисекционным детектором 
обратно отражённых электронов (Hitachi, Япония).

Осмотр поверхности фильтров 1-го уровня проводили 
произвольно в диапазоне увеличений от ×5000 до ×30 000 
для подтверждения наличия НЧ. Для анализа фильтров  
2-го уровня предварительно перед пробоподготовкой к сто-
ликам приклеивали полоски нейлонового фильтра размером 
10 × 5 мм (поры 0,2 мкм) с нанесёнными на него НЧ PbO.  
По НЧ PbO, находящимся на поверхности фильтра, про-
изводили настройку контраста и яркости электронного 
микроскопа перед анализом фильтра 2-го уровня каскада. 
Первичный осмотр поверхности проводили при увеличении 
×5000. Далее поэтапно производили анализ при увеличениях 
×15 000 и ×30 000 по 40 и 80 полей зрения соответственно, 
равномерно разнесённых по площади фильтра.

Результаты
На поверхности всех NY-фильтров 1-го уровня фильтра-

ции с размером пор 0,2 мкм независимо от длительности от-
бора были обнаружены НЧ PbO (рис. 2).

В зависимости от длительности отбора проб аэрозоля 
загрузка поверхности фильтров увеличивалась (см. рис. 2, 
а – д). Вместе с тем заметно увеличивалось и количество 
агрегатов. Необходимо отметить, что НЧ располагались рав-
номерно по всей рабочей площади фильтра. На поверхности 
фильтров 2-го уровня, вне зависимости от длительности от-
бора (5; 10; 20; 40 и 80 мин), НЧ обнаружены не были.

Для NY-фильтров с размером пор 1,2 мкм картина анало-
гична. На поверхности всех фильтров 1-го уровня фильтра-
ции вне зависимости от длительности отбора были обнару-
жены НЧ PbO (рис. 3).

Как и в случае с NY-фильтрами с размером пор 0,2 мкм, 
загрузка поверхности и количество агрегатов возросли с уве-
личением времени отбора аэрозоля (см. рис. 3, а – г). При 
увеличении размеров пор фильтров НЧ были равномерно 
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ранее, однако изучались суспензии наночастиц золота раз-
мерами 5; 10 и 20 нм, которые были отфильтрованы через 
мембраны различных составов. Авторы связывают высокие 
значения адсорбции NY-фильтров с высоким электроста-
тическим притяжением частиц в сравнении с фильтрами из 
других материалов [16].

Заключение
Поскольку рискам и опасностям, вызываемым НЧ в воз-

душных системах, уделяется большое внимание, расшире-
ние методической базы принципиально для исследования и 
контроля вредных факторов. Полученные нами результаты 
являются первым шагом на пути к разработке новых мето-
дик идентификации и контроля содержания НЧ в воздухе 
рабочей зоны и атмосферном воздухе.

Настоящее исследование было проведено для определе-
ния возможности применения мембранных полиамидных 
(нейлоновых) фильтров при улавливании и идентифика-
ции НЧ в аэрозолях. Показано, что фильтры с порами 0,2 и 
1,2 мкм имеют высокий потенциал улавливания НЧ.

В дальнейшем необходимы дополнительные исследова-
ния для установления точных характеристик эффективности 
улавливания НЧ: при различных скоростях отбора аэрозоля; 
в зависимости от диаметра пор фильтра; с иным химическим 
составом; в зависимости от загрузки фильтра; в зависимости 
от размера НЧ.

распределены по их поверхности. Исследование поверхно-
сти фильтров 2-го уровня показало отсутствие НЧ PbO, не-
смотря на увеличение размеров пор в шесть раз и времени 
отбора аэрозоля (5; 10; 20 и 120 мин).

Обсуждение
Как было сказано ранее, NY-фильтры применяются для 

очистки и фильтрации жидкостей [13–15]. Однако резуль-
таты нашего исследования показали, что NY-фильтры так-
же могут быть применены для отбора проб аэрозоля. Было 
обнаружено, что НЧ равномерно распределяются по по-
верхности фильтра вне зависимости от размера пор, а при 
отборе аэрозоля в течение 20 мин и более на поверхности 
фильтров в результате наслоения НЧ PbO друг на друга 
образуются агрегаты. Следовательно, при достижении те-
оретического порога загрузки фильтра в промежутке 0,3–
0,6 мкг/см2 НЧ общая картина состава аэрозоля исказится, 
и находящиеся в воздухе агрегаты будет невозможно отли-
чить от агрегатов, искусственно образованных на поверхно-
сти фильтра. На поверхности фильтров 2-го уровня не было 
обнаружено НЧ PbO ни в одном из вариантов эксперимен-
та, что может свидетельствовать о высокой степени эффек-
тивности улавливания частиц NY-фильтрами с размером 
пор 0,2 и 1,2 мкм при объёмной скорости фильтрации 1,5 л/
мин. Исследования по оценке эффективности сорбции НЧ 
нейлоновыми фильтрами проводились другими авторами и 

Рис. 3. Репрезентативные электронные микрофотографии поверхности нейлоновых фильтров в режиме наложения сигналов (SE + BSE) в 
зависимости от длительности отбора аэрозоля, 1-й уровень фильтрации каскада (поры 1,2 мкм) в течение: a – 5 мин; б – 10 мин; в – 20 мин; 
г – 120 мин; д – 2-й уровень фильтрации каскада (поры 0,2 мкм).

Fig. 3. Representative electron micrographs of the surface of nylon filters in the signal superposition mode (SE + BSE) depending on aerosol sampling 
duration at cascade filtration level 1 (a 1.2 µm pores): a – 5 min; б – 10 min; в – 20 min; г – 120 min; д – at cascade filtration level 2 (a 0.2 µm pores).
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