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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
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Expertiza

DIFRACTIE DE RAZE X

Cuvinte cheie: analiza structurala pe solide, difractie de
raze X pe pulberi si pe monocristale, structura cristalina

DESCRIERE

Difractia de raze X este o tehnica analitica de
caracterizare a materialelor solide, organice sau
anorganice, intensitatile de difractie fiind generate in urma
interactiunilor radiatiilor X cu electronii atomilor din retea.

In functie de modul in care se prezinta compusii pe care
dorim s&-i investigam, apelam la difractia pe pulberi
cristaline sau la difractia de raze X pe monocristale.
Informatile extrase prin cele doua tehnici difractometrice
sunt utilizate pentru caracterizarea structurala a retelei
cristaline.

Un avantaj important al difractiei de raze X este
rapiditatea obtinerii de informatii, metoda este
nedistructiva si necesita o cantitate mica de proba.
Informatiile extrase din difractogramele de raze X pe
pulberi sunt:

[ Analiza calitativa de faze cristaline: se bazeaza pe
faptul ca fiecare faza cristalina are o difractograma
specifica

[ Analiza de faze cantitative: daca intr-o proba avem
mai multe faze, in functie de numarul si intensitatea
liniilor de difractie se poate stabili valoarea
procentuala a fiecarei faze identificata in proba
examinata

[ Analiza microstructurala: determinarea
dimensiunilor cristalitelor, a tensiunilor din retea si a
probabilitatilor de defecte

I Determinarea gradului de cristalinitate: rezulta din
raportul dintre aria maximelor de difractie si aria
totala care include atat maximele de difractie, cat si
aria halourilor fazei amorfe

I Determinarea structurii cristaline din pulberi

In cazul difractiei de raze X pe monocristal se obtine
structura cristalina a compusului investigat.

Laboratorul de Difractie de raze X
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APLICATII Selectarea si montarea monocristalelor

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare,
optimizare de produse industriale, verificarea puritatii si
detectia de impuritati, evaluarea stabilitatii la diferite
conditii de mediu etc.

Sisteme:

i. compusi cristalini organici si anorganici: compusi
bioactivi naturali si de sinteza, sisteme
(bio)moleculare care pot fi cristalizate, structuri
metal-organice, minerale

ii. materiale amorfe: polimeri, biopolimeri si compozite
polimerice, grafene si compozite pe baza de grafene,
sticle, materiale ceramice si compozite ale acestora

Industrii: industria farmaceutica, industria suplimentelor o
alimentare, dispozitive medicale, industria chimica, ii. Rigaku SmartLab: echipat cu anod rotativ de 9 kW,

mediu/depoluare, sanatate - nanomedicina goniometru 8-6 de rezolutie mare, se pot inregistra
masuratori in reflexie si in modul de transmisie.

Alaturi de pulberi, cu acest difractometru se pot
INFRASTRUCTURA efectua si masuratori de filme subtiri
iii. Oxford SuperNova: este dotat cu doua microsurse
(Cu, Mo), un detector CCD de inalta performanta,
echipat cu un Cryojet care permite efectuarea de
masuratori in intervalul de temperatura 90490 K,
i. Bruker D8 Advance: este utilizat pentru este utilizat pentru masuratori de monocristale
masuratorile de pulberi; este echipat cu un
monocromator de Ge (111) plasat in fasciculul
incident si un detector ultrarapid de tipul LYNXEYE;
colectarea difractogramelor se efectueaza in
geometria Bragg-Brentano varianta in reflexie Difractometrul de raze X Oxford SuperNova

1\

Laboratorul de difractie de raze X este dotat cu trei
difractometre:

'?/"’




APLICATII UZUALE - EXEMPLE:

Compusi bioactivi de sinteza sau
naturali:

I Detectarea impuritatilor (peste 5%): impuritati
chimice prezente in materia prima sau forme
cristaline nedorite aparute pe durata stocarii

/ Determinarea structurii cristaline: prin difractie
de raze X pe monocristale sau prin cristalografie
RMN datele experimentale de difractie de raze X
pe pulberi sunt utilizate in combinatie cu
rezultatele obtinute prin rezonanta magnetica pe
solid si modelari moleculare prin calcule de chimie
cuantica

[ Studii de stabilitate: se pot realiza atat pentru
produsul finit (tableta/capsula), cat si pentru
substanta bioactiva; studiile de stabilitate constau
in identificarea modificarilor structurale care pot
aparea in timpul stocarii la diferite conditii de
mediu sau in urma procesului de desolvare

Materiale dentare: se pot efectua identificari de
faze cristaline si calcul de dimensiuni de cristalite
pentru modificarile care apar in structura dintelui in
urma expunerii acestuia la diferite materiale dentare
(modificari structurale ale hidroxiapatitei sau
fluoroapatitei din compozitia smaltului)

Caracterizarea structurala a filmelor

sub,tiri: in cazul filmelor subtiri, prin efectuarea de
experimente de reflectivitate, Rocking curve si mapare
in spatiu reciproc, figuri de pol, difractie la incidenta
razanta se pot extrage urmatoarele informatii:
compozitie, orientare/textura, tensiunea din retea,
grosime, rugozitate

Caracterizarea structurala prin
difractie de raze X la unghiuri mici

(SAXS). Acest tip de masuratoare se poate realiza pe
probe sub forma de pudra sau suspensie. Prin analiza
datelor obtinute in urma unei masuratori de tip SAXS se
pot obtine informatii despre dimensiunea particulelor si
distributia acestora




AVANTAJE COSTURI ESTIMATIVE

> INCDTIM ofera servicii CDI bazate pe difractie de raze X, Costul total al serviciilor CDI bazate pe difractie de raze X
utilizata independent sau in combinatie cu alte tehnici este format din doua componente:
analitice complementare, care acopera aproape toata

gama de aplicatii practice [ timpul de utilizare a difractometrului, care include

consumabilele si uzura: 25 lei/ora

< fnainte de Tvncheierea unei rel?tii contractuale oferim [ manopera, care include cheltuielile de personal si pe
consultanta pentru a defini cat mai exact nevoile cele indirecte asociate cu operatiunile de preparare
clientuvlui/partenerului si, In caz ca sunt necesare, a probelor, analiza si interpretarea rezultatelor,
efectuam teste preliminare gratuite elaborarea raportului de analiza / cercetare:

- Dotarile existente (cele trei difractometre) ne permit 2&%‘;33?“’ in functie de gradul de complexitate a

CONTACT

abordarea metodelor de difractie utilizate in practica
curenta, ele fiind deja implementate in cadrul
laboratorului nostru

= Dispunem de personal specializat, capabil sa acopere
toate etapele unei colaborari contractuale: definirea
problemei care va trebui solutionatd, designul
experimental, colectarea datelor, interpretarea
rezultatelor si corelarea lor cu alte informatii
complementare, daca este cazul

X
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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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