222222222

Cresterea capacitatii de transfer tehnologic
si de cunostinte a INCDTIM Cluj in domeniul
bioeconomiei

TTC-ITIM

Proiect cofinantat din Fondul European de Dezvoltare Regionala prin
Programul Operational Competitivitate 2014-2020

http://www.itim-cj.ro/poc/ ttc
Parteneriate pentru transfer de cunostinte

INCDTIM



TTC-ITIM

Expertiza

SPECTROSCOPIE RES

Cuvinte cheie: Rezonantd Electronicd de Spin, RES, specii
paramagnetice, metale tranzitionale, radicali liberi

DESCRIERE

Spectroscopia de Rezonanta Electronica de Spin (RES)
este o tehnica analitica de caracterizare a materialelor
organice sau anorganice, semnalul fiind generat de specii
electronice neimperecheate. Spectrul RES este obtinut
prin baleierea unui camp magnetic in timp ce proba este
supusa actiunii unui cdmp de microunde de frecventa
data.

Parametrii RES specifici sunt:

factorul g - caracteristic tipului de ion paramagnetic
din proba

Laboratorul de spectroscopie RES. Spectrometrul de
rezonantd paramagneticd Bruker ELEXSYS E 500

largimea de linie - influentata de interactiile
magnetice si cristaline

intensitatea semnalului - datorata concentratiei de
spini din proba

constanta hiperfina - determinata de structura
moleculara si locala a ionului paramagnetic.
Sistemele tipice care pot fi studiate prin RES sunt:
/[ ioni ai metalelor tranzitionale si ai pamanturilor rare
[ radicali liberi

I defecte punctuale (imperfectiuni localizate in
cristale)




Spectrele RES permit identificarea speciilor
paramagnetice atat calitativ, cat si cantitativ, ofera
informatii legate de structura locala si dinamica de spin.

Informatii primare, precum identificarea speciilor
paramagnetice, se pot obtine prin masuratori la
temperatura camerei in banda X.

Informatii complexe, legate de structura locala si de
interactiunile existente in sistem se obtin prin masuratori:
(i) la temperaturi variabile (4K-500K); (ii) in
multifrecventa si (iii) prin aplicarea campului magnetic la
diferite unghiuri fata de suprafata probei.

n functie de complexitatea sistemului, interpretarea
rezultatelor poate fi imediata sau mai laborioasa,
necesitand combinarea cu diverse tehnici de calcul,
fitari, simulari teoretice ale spectrelor experimentale.

APLICATII

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare,
optimizare de procese/produse industriale, biomedical si
mediu.

Sisteme:

i. nanomateriale, nanocompozite, sticle si ceramici,
materiale conductoare si semiconductoare,
supraconductori

ii. radicali liberi, compusi organo-metalici si zeoliti,
polimeri

iii. markeri de spin, antioxidanti si agenti de
contrast, radicali liberi in tesuturi, radicali ai
oxigenului si azotului in sisteme biologice;
radicali generati in reactii fotochimice

Industrii: industria alimentara, industria chimica,
mediu/depoluare, industria farmaceutica,
sanatate-nanomedicina

INFRASTRUCTURA

Laboratorul de spectroscopie RES este dotat cu un
spectrometru Bruker ELEXSYS E 500 dedicat atat probelor
solide, cat si lichide. Spectrometrul este echipat cu

i. doua punti de microunde: in banda X (9 GHz) si in
banda Q (35 GHz)

ii. electromagnet care genereaza un camp maximde 1T
(banda X), respectiv 1.5 T (banda Q)

iii. goniometru care permite rotirea probei in camp
magnetic

iv. doud unitati de temperatura variabila care permit
masuratori in domeniul 4-300 K, respectiv 77-500 K.

Sunt disponibile urmatoarele cavitati necesare pentru
diferite aplicatii:

i. cavitate standard care functioneaza in domeniul de
temperatura 4-500K

ii. cavitate de sensibilitate ridicatd, atat pentru
probe solide, cat si lichide

iii. cavitate dual-mod, dedicata investigarii tranzitiilor
interzise in ioni ai metalelor tranzitionale si ai
pamanturilor rare, biradicali si tripleti.

Introducerea probei n caYitat spectrometrului RES
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APLICATII UZUALE - EXEMPLE:

Caracterizarea structurala a
materialelor solide care contin specii

paramagnetice. Pot fi analizate diferite tipuri de
materiale avand structura amorfa sau cristalina. Se pot
determina, atat calitativ, cat si cantitativ, speciile
paramagnetice, starea lor de oxidare, structura locala,

Identificarea radicalilor liberi prin

metoda capcanelor de spin. Tehnica EPR
cuplata cu capcane de spin permite identificarea unor
specii reactive de oxigen si azot cu timpi de viata foarte
scurti. Punerea in evidenta a acestor specii este vitala
in domeniul biomedical (evidentierea leziunilor

celulare) si protectia mediului (depoluarea apelor prin

interactiile existente in sistemul analizat, o
procese de fotocataliza).

susceptibilitatea magnetica.
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Spectrul RES al frunzelor de ceai negru

Generarea de specii reactive de oxigen prin iradierea
nanoparticulelor de ZnO in solutie

Evaluarea activitatii antioxidante.
Antioxidantii joaca un rol important in neutralizarea
radicalilor liberi periculosi generati in timpul proceselor
biologice. Prin RES se poate urmari cinetica acestor
reactii si evalua capacitatea antioxidanta.
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Identificarea speciilor reactive de oxigen prin RES cuplat
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HIG]
Determinarea constantei de
anizotropie magnetocristalina in filme

sub,tiri. In cazul filmelor subtiri, prin aplicarea
campului magnetic sub diverse unghiuri fata de proba
se poate obtine anizotropia magnetocristalina. Aceasta
ofera informatii legate de tipul materialului magnetic
(moale/dur).
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Film magnetic subtire. A. Spectrele de rezonanta electromagnetica de spin obtinute la unghiuri diferite dintre planul
probei si campul magnetic aplicat. B. Dependenta unghiulara a campului magnetic de rezonantd H .

AVANTAJE

= INCDTIM ofera servicii CDI bazate pe spectroscopia RES,
utilizata de sine statator sau in combinatie cu alte
tehnici analitice complementare, care acopera aproape
toata gama de aplicatii practice

= Tnainte de incheierea unei relatii contractuale oferim
consultanta pentru a defini cat mai exact nevoile
clientului / partenerului si, in caz ca sunt necesare,
efectuam teste preliminare gratuite

= Dotarile existente ne permit sa abordam cea mai mare
parte dintre metodele RES utilizate in practica curenta,
multe dintre ele fiind deja implementate in cadrul
laboratorului nostru

= Dispunem de personal specializat, capabil sa acopere cu
cel mai inalt profesionalism toate etapele unei
colaborari contractuale: definirea problemei care va
trebui solutionata, designul experimental, colectarea
datelor, interpretarea rezultatelor si corelarea lor cu
alte informatii complementare, daca este necesara.

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI bazate pe spectroscopia RES
este format din doua componente:

[ timpul de utilizare a spectrometrului, care include
consumabilele si uzura pentru o masuratoare la
temperatura camerei: 145 lei

/ manopera, care include cheltuielile de personal si pe
cele indirecte asociate cu operatiunile de preparare
a probelor, analiza si interpretarea rezultatelor,
elaborarea raportului de analiza / cercetare:
negociabil, in functie de gradul de complexitate a
studiului.
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Proiectul TTC-ITIM se implementeaza la Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru
Tehnologii Izotopice si Moleculare INCDTIM Cluj-Napoca, pe o durata de 60 de luni, incepand cu
data de 1 septembrie 2016.

Valoarea totala a proiectului este de 15.530.000 lei, din care 13.500.000 lei reprezinta asistenta
financiara nerambursabila: 11.302.200 lei contributia Uniunii Europene prin Fondul European de
Dezvoltare Regionala si 2.197.800 lei contributia Guvernului Romaniei prin bugetul national.
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