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.

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

Titlul proiectului: Cresterea Capacitatii de Transfer Tehnologic si de

Cunostinte a INCDTIM Cluj in Domeniul Bioeconomiei
TTC-ITIM

Cod SMIS2014+: 105533 ID: P_40_404
Contract: 18/01.09.2016

Beneficiar: Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Tehnologii
Izotopice si Moleculare
INCDTIM Cluj-Napoca

Axa Prioritara: Cercetare, dezvoltare tehnologica si inovare in sprijinul

cg s eg Ve

Tip proiect: Parteneriate pentru transfer de cunostinte
Cod competitie: POC-A1-A1.2.3-G-2015

Perioada de
implementare: 01.09.2016 - 31.08.2021

Editor: Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Tehnologii
Izotopice si Moleculare INCDTIM Cluj-Napoca

Data publicarii: ~ Noiembrie 2018

Contact: Dr. Claudiu Filip, Director proiect TTC-ITIM
Tel.: +40 264 58 40 37, int 186
E-mail: claudiu.filip@itim-cj.ro
http://www.itim-cj.ro/poc/ttc

INCDTIM
/\ 67-103 Donat, 400293 Cluj-Napoca, Romania
A Tel.: +40 264 58 40 37, Fax: +40 264 42 00 42

E-mail: itim@itim-cj.ro, http://www.itim-cj.ro

Continutul acestui material nu reprezintd in mod obligatoriu pozitia oficiald a Uniunii Europene sau a Guvernului Roméniei

Pentru informatii detaliate despre celelalte programe cofinantate de Uniunea Europeand vd invitdm sd vizitati
www. fonduri-ue.ro

* X %

* *

<

Instrumente Structurale
2014-2020

*
* 5 K

UNIUNEA EUROPEANA

Programul Operational Competitivitate 2014-2020

v °o o

Cresterea Capacitatii de Transfer

Tehnologic si de Cunostinte a INCDTIM
Cluj in Domeniul Bioeconomiei

TTC-ITIM

http://www.itim-cj.ro/poc/ttc

EVENIMENT
TEMA T‘C

%
® CerTT_BioNano

DE LA CERCETARE LA TRANSFER
TEHNOLOGIC IN DOMENIUL
BIONANOTEHNOLOGIE

® 2 NOIEMBRIE

2018

INCDTIM CLUJ-NAPOCA

>




SUMAR
Proiectul TTC-ITIM - prezentare generala
Materiale nanocompozite cu proprietati ajustabile

Nanocompozite magnetice

Nanocompozite pe baza de materiale magnetice si semiconductori

Structuri de carbon decorate cu nanoparticule magnetice/semiconductoare
Nanoparticule semiconductoare dopate cu metale tranzitionale si pamanturi rare

Bionanotehnologii pentru medicina si depoluare
Materiale inovative de tip clusteri magnetici cu proprietati controlate
Nanoparticule magnetice cu arhitectura controlata
Noi materiale pe baza de polimeri cu proprietati ajustabile

Expertiza transferabild
Tehnologie transferabila

Echipa proiectului:
Echipa de management:

Dr. Claudiu Filip — Director proiect

Prof. Dr. Ing. Stelian Brad — Coordonator managementul inovarii
Dr. Ec. Diana Nicoara - Responsabil financiar

Dr. Diana Bogdan — Responsabil informare si publicitate

Dr. Dana Toloman — Asistent manager

Echipa de implementare:

Dr. Claudiu Filip — Director proiect
Dr. Oana Onija — Coordonator transfer tehnologic
Dr. Diana Bogdan — Responsabil informare si promovare institutionald

Subdomeniul 1. AgroAlimentar
Dr. Alina Magdas

Dr. Loredana Soran

Dr. Olivian Marincas

Subdomeniul 2. BioNanoTehnologie
Dr. Rodica Turcu
Dr. Dana Toloman

Subdomeniul 3. Sanatate si Mediu
Dr. Irina Kacso

Dr. Xenia Filip

Dr. Maria Miclaus

Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru Tehnologii Izotopice si Moleculare INCDTIM
Str. Donat 67-103, 400293 Cluj-Napoca, Roménia

Tel.: 0264 58 40 37; Fax: 0264 42 00 42

E-mail: itim@itim-cj.ro

http://www.itim-cj.ro

D>

Editor:

Institutul National de Cercetare-Dezvoltare pentru
Tehnologii Izotopice si Moleculare INCDTIM
Cluj-Napoca, noiembrie 2018

Proiectur TTC-ITIM - PREZENTARE GENERALA

»Pentru noi, proiectul TTC-ITIM reprezintd in primul rand o provocare: sd invdtam sd transferam
rezultatele cu un nivel suficient de inalt de maturitate tehnologicd acolo unde le este locul, adicd la firme
capabile sd le aduca pe piatd, si sa ne valorificim expertiza CDI prin colabordri cu firme dornice s se
dezvolte pe baze inovative. Totodatd, TTC-ITIM ne oferd si o sansd: ca la sfarsit sa ajungem sd vedem
transferul tehnologic ca pe o etapd normald si fireascda a muncii noastre de cercetare-dezvoltare.”

Conform ultimului raport al Comisiei Europene asupra inovarii, European Innovation Scoreboard
2017, Roménia se situeazd in randul inovatorilor modesti din Europa, alaturi doar de Bulgaria,
Macedonia si Ucraina. Desi a facut progrese, decalajul fatd de media la nivelul UE s-a marit cu 14,1 %
raportat la 2010 si riscd sa creasca in continuare. Cauzele sunt legate de lipsa mecanismelor financiare
capabile sd stimuleze inovarea si slaba implicare a cercetdrii in procesul dezvoltérii de noi tehnologii si
produse. In acest context, proiectele de tip ,,Parteneriate pentru Transfer de Cunostiinte”, finantate in
cadrul Programului Operational Competitivitate (POC) 2014-2020, reprezinta instrumente care pot
contribui la inversarea trendului negativ identificat in raport. INCDTIM Cluj-Napoca implementeaza
incepind din septembrie 2016 un astfel de proiect, intitulat ,Cresterea Capacititii de Transfer
Tehnologic si de Cunostiinte a INCDTIM Cluyj in Domeniul Bioeconomiei”, TTC-ITIM
(http://www.itim-cj.ro/poc/ttc). La aproape doi ani de la demararea proiectului rezultatele obtinute
sunt peste asteptiri: ele demonstreaza capacitatea institutului nostru de a-si valorifica prin transfer
tehnologic rezultatele cu nivel ridicat de maturitate tehnologica, precum si expertiza in dezvoltarea de
produse, servicii si tehnologii inovative.

Proiectul TTC-ITIM, date esentiale: valoare: 15,5 milioane de lei, din care peste doud milioane de lei
este contributia privatd la cercetare, iar restul reprezinta finantarea nerembursabila din partea UE si a
Guvernului Roméniei. Planul de implementare este bazat pe doi piloni: (i) stabilirea de colaborari
contractuale directe cu firme si companii interesate de oferta noastra, si (ii) perfectionarea profesionald
in domeniul transferului tehnologic.

Rezultate: (i) am desfasurat pana in prezent numeroase intalniri de lucru cu reprezentanti ai 31 de
companii private, (ii) am incheiat contracte subsidiare cu sase dintre acestea si avem in pregatire inca
doud, toate aceste contracte insumand peste 8 milioane de lei, (iii) sapte membri din echipa de
implementare au fost instruiti in tematici avansate de transfer tehnologic si managementul inovirii, (iv)
am desfasurat trei evenimente tematice care au reunit reprezentanti ai mediului de afaceri, autoritatilor
publice si cercetatori.

Rezultatul concret al intilnirilor cu mediul de afaceri este incheierea de contracte subsidiare prin
care sunt finantate activititi de cercetare-dezvoltare-inovare desfasurate pentru/in colaborare cu
diverse companii. Colaborarea cu SC Sanimed International Impex SRL Bucuresti are drept scop
dezvoltarea unui material compozit pe baza de polidopamind si colagen, cu utilitate in industria
medicala. Colaborarea cu firma SC TeraCrystal SRL isi propune si dezvolte un serviciu inovativ in
domeniul farmaceutic, care vizeaza eficientizarea experimentelor de polimorfism. Un modul functional
pentru decontaminarea apei utilizind membrane filtrante fotocatalitice va fi rezultatul colaboririi cu
SC ICPE Bistrita SA, iar impreund cu SC Parapharm SRL vom contribui la obtinerea unui supliment
alimentar nou pe bazi de curcumina, cu solubilitate imbunatatita. Avandu-i parteneri pe cei de la firma
SC Etera Prod SRL vom fi implicati in dezvoltarea unui produs cosmetic cu factor de protectie UV
ridicat. Noul proiect cu firma SC ROSEAL SRL isi propune si dezvolte noi materiale de tip clusteri
magnetici cu aplicabilitate in separare magnetica, nanomedicind si securizare.

Expertiza noastrd este dobanditd in multi ani de cercetare si este validata de rezultatele obtinute in
cadrul colaboririlor cu beneficiarii nostri. De-a lungul timpului, domeniile de cercetare s-au adaptat
cerintelor industriale sau societale, iar acum, concret, cele trei domenii spre care ne-am canalizat
eforturile prin acest proiect vin sa ofere un plus de valoare societitii.

TTC-ITIM

Dr. Claudiu FILIP
Director proiect TTC-ITIM




Materiale nanocompozite
cu proprietati ajustabile

Una din directiile de cercetare de traditie dezvoltate in
cadrul Institutului National de Cercetare-Dezvoltare
pentru Tehnologii Izotopice si Moleculare o constituie
obtinerea de materiale nanocompozite cu proprietati
ajustabile. In prezent exista un interes crescut in
studierea materialelor la scara nanometrica atat din
punctul de vedere al cercetarilor fundamentale cat si din
cel al dezvoltarii unor noi aplicatii tehnologice.

Tn acest sens, preocuparile noastre se axeaza pe
urmatoarele clase de materiale:

Nanocompozite magnetice

Ideea de a avea un material sau o clasa de materiale
magnetice cu proprietati ajustabile este o provocare care
poate fi indeplinita prin folosirea nanomaterialelor
compozite de tip core-shell. Pentru aceste nanosisteme
multicomponente, datorita generarii unui numar crescut
de nano-interfete, se obtine un control imbunatatit al
proprietatilor, in comparatie cu nanoparticulele
conventionale. Materialele magnetice cuplate sunt
candidati ideali pentru utilizarea in dispozitive care contin
micro-motoare electrice sau actuatori, dar si pentru
stocarea magnetica de ultra-inalta densitate a datelor.
Printre cerintele de baza in vederea obtinerii de materiale
magnetice pentru stocare de date se numara:

(i) nanoparticule mici in intervalul 3-4 nm cu o
distributie a dimensiunilor ingusta

(ii) anizotropie magnetocristalina semnificativa pentru

Aplicatii:

/ Nanoparticulele magnetice sunt folosite atat pentru
diagnosticare, cat si pentru terapia tumorilor din
tesuturile profunde utilizand hipertermia magnetica
si cea bazata pe rezonanta plasmonica

I Magneti permanenti in diferite componente pentru
industria automotiva, centrale eoliene, actuatori.

Nanocompozite pe baza de materiale
magnetice si semiconductori

Un alt domeniu de actualitate cu aplicatii multiple il
reprezinta cel al compozitelor nanostructurate pe baza de
materiale magnetice si semiconductori. Aceste materiale
sunt formate din doua sau mai multe componente avand
proprietati fizice si chimice diferite care combinate produc
un material cu proprietati noi fata de componentele
individuale. Mai mult, componenta magnetica permite
manipularea materialului compozit sub actiunea unui camp
magnetic extern.

DEPOLUAREA APELOR
UZATE PRIN FOTOCATALIZA

UVNVis

ENERGIE

(organic

Produsi de
~*OH  degradare
CO0,H.O0

272

Ape uzate din industria textila

NANOPARTICULE COMPOZITE

Poluant material magnetic

Structuri de carbon decorate cu
nanoparticule magnetice/
semiconductoare

Una dintre preocuparile noastre recente o constituie
realizarea de materiale nanocompozite obtinute prin
decorarea structurilor de carbon (nanotuburi de carbon,
oxid de grafena redus) cu nanoparticule semiconductoare
(Zn0, Sn0,) sau magnetice (MFe,0,).

Proprietatile fizice si chimice ale structurilor carbonice se
modifica semnificativ prin atasare de structuri organice,
anorganice sau biologice. Mai mult, componenta pe baza
de carbon actioneaza ca adsorbant si agent de dispersie.
S-a dovedit ca pe langa proprietatile consacrate ale
structurilor de carbon - cum ar fi conductivitate electrica
ridicatd, suprafata specifica mare, stabilitate chimica buna
-, prin decorarea acestora cu nanoparticule magnetice/
semiconductoare proprietatile materialului compozit
obtinut au fost imbunatatite.

CASEROLE ALIMENTARE CU
EFECT ANTIMICROBIAN

semiconductor

camp magnetic
alternativ. o ¢~ ~

300 nm

Nanotuburi de carbon (CNTs) decorate cu nanoparticule
semiconductoare de ZnO dopat cu metale tranzitionale

Tn tandem cu dezvoltarea cunoasterii si cerintele mediului
socio-economic am obtinut si dezvoltat urmatoarele
sisteme de nanoparticule cu proprietati controlabile:

/ Nanoparticule semiconductoare de tipul: TiO,, ZnO,
Sn0,, ZnS

I Semiconductori diluati magnetic obtinuti prin dopaj
cu metale tranzitionale si pamanturi rare.

Deoarece proprietatile acestor materiale depind de
dimensiunea si structura nanoparticulelor, in cadrul
cercetarilor noastre am urmarit influenta parametrilor
experimentali (compozitia reactantilor, temperatura, pH,
prezenta jonilor dopanti si a gradului de dopaj) asupra
proprietatilor materialelor studiate. Optimizarea
parametrilor experimentali si particularitatile metodelor
de sinteza utilizate in cadrul institutului au permis

Bionanotehnologie
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metal nobil de tipul: Fe@Au, Fe@Pt, Fe,0,/Au

/ Nanocompozite de tipul FePt_ . (feromagnetic)
acoperite cu polimeri conductori (polipirol,
politiofen)

/ Materiale magnetice cuplate prin schimb de tipul
FePt _.@Fe,0,, CoPt  @Fe,0,

aliaj 374 aliaj

Este cunoscut faptul ca proprietatile fizice si chimice ale
materialelor compozite nanostructurate (proprietati
morfo-structurale, optice, magnetice) pot fi ajustate prin
modificarea conditiilor de sinteza in corelatie cu
parametrii termodinamici. Cercetarile efectuate in cadrul
institutului nostru au permis obtinerea de nanocompozite
cu dimensiune, structura, design controlabil si stabilitate
coloidala ridicata, dupa cum urmeaza:
/ Nanocompozite obtinute prin cuplarea unui material
magnetic de tipul oxid magnetic (Fe,0,, MFe,O,, unde
M = Co, Ni, Zn) sau aliaje magnetice dure (FePt,
CoPt) cu un semiconductor (TiO,, ZnS, Cus)
/ Nanocompozitele obtinute prin cuplarea a doi
semiconductori (ZnO-ZnS, Sn0,-TiO,).

Aplicatii:

I Depoluare utilizand lumina din spectrul vizibil prin
efect fotocatalitic, urmata de recuperarea fotocata-
lizatorului prin aplicarea unui cdmp magnetic extern

[ Agenti de contrast in diagnoza medicala

I Hipertermie magnetica realizata prin incalzirea
unei zone foarte mici din corp tintind cu
exactitate celulele canceroase si evitand
deteriorarea tesuturilor vecine.

/ Materiale magnetice nanocompozite moi de tipul
NiFe,0,/Fe,0,, NiFe,0,/Fe/Fe,0,.

3
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Nanoparticule deFe,0, decorate cu'nanoparticule de’Au

Tn functie de compozitie si structurd, aceste materiale si
gasesc aplicabilitatea in domenii cum ar fi:

[ Senzori de gaz si umiditate cu interval larg de
detectie si implicand costuri reduse de fabricatie

/ Decontaminarea apelor uzate utilizand lumina
vizibila prin efect fotocatalitic.

Nanoparticule semiconductoare dopate
cu metale tranzitionale si pamanturi
rare

Materialele semiconductoare cu proprietati speciale
reprezinta un domeniu de studiu complex datorita
interdisciplinaritatii dintre chimie, fizica si inginerie.
Cunoscut fiind potentialul aplicativ crescut, studiul
materialelor semiconductoare ramane o directie
primordiala in dezvoltarea tehnologiilor moderne. Aparitia
nanomaterialor a dus la miniaturizarea semiconductorilor
si, ca atare, au putut fi integrati in diverse domenii
precum optoelectronica, constructii, medicina,
farmacie, agricultura si, nu in ultimul rand, protectia
mediului.

[ Senzori de gaze si de umiditate cu timp de raspuns
rapid intr-un interval larg de detectie, senzitivitate
ridicata si cost redus

[ Acoperiri antibacteriene pentru instrumentar
medical si ambalaje alimentare

I Obtinerea de dispozitive de iluminat din componenta
reclamelor luminoase si a aparaturii de diagnosticare
medicala.

Dr. Ovidiu Pana « ovidiu.pana@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 202, 208

Dr. Maria Stefane maria.stefan@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 215

Infrastructure direct public link in ERRIS:
https://erris.gov.ro/nanostructured-materials




Expertiza

Bionanotehnologii pentru
medicina si depoluare

Materiale inovative de tip clusteri
magnetici cu proprietati controlate

Clusterii magnetici reprezinta asamblarea controlata a
nanoparticulelor magnetice cu proprietati structurale,
morfologice si magnetice riguros controlate din parametrii
de sinteza. Din categoria nanomaterialelor magnetice
recent dezvoltate pentru aplicatii in biotehnologii si
biomedicina, clusterii magnetici au castigat interes
deosebit deoarece ofera caracteristici unice in ceea ce
priveste manipularea cu ajutorul campului magnetic.
Momentul magnetic al unei particule din cluster este cu
cel putin doua ordine de marime mai mare decat al unei
nanoparticule magnetice individuale functionalizata,
pastrand in acelasi timp comportamentul
superparamagnetic, cerinta importanta in special pentru
aplicatii in biomedicina si separare magnetica.

Modificarea proprietatilor de suprafata prin acoperirea cu
diferite straturi polimerice anorganice sau organice, sau
diverse molecule cu functiuni specifice ofera perspectiva
utilizarii clusterilor magnetici spre o multitudine de
aplicatii inovative in diferite domenii: bionanotehnologie,
sanatate, mediu sau securitate.

Aceste nanostructuri magnetice avansate ofera
posibilitatea unor noi metode terapeutice, de
diagnosticare sau bioprocesare avansate, controlate in
mod dual atat de cdmpul magnetic aplicat cat si printr-un
design adecvat al proprietatilor.

in cadrul grupului de cercetare din INCDTIM am dezvoltat
metode optimizate, mai exact metoda miniemulsionarii si
metoda solvotermica, prin care s-a realizat asamblarea
nanoparticulelor magnetice sub forma de clusteri cu
dimensiuni ajustabile intr-un domeniu larg (50-500 nm),
cu moment magnetic mare, cu foarte buna stabilitate
chimica si bune proprietati de dispersare in medii lichide.
Procedura de sinteza asigura o reproductibilitate foarte
buna a clusterilor magnetici si permite extinderea la scara
larga.
Materialele avansate magnetoresponsive de tip clusteri
magnetici ofera posibilitatea aplicatiilor pentru:
I Noi tehnologii de separare magnetica a
biomaterialelor de mare interes, care pot fi preluate
de industria farmaceutica

I Separarea proteinelor, separarea celulara si alte
tehnici legate de separare

[ Agenti reciclabili pentru depoluarea apelor

Clusteri magnetici cu proprietdti controlate

I Agenti pentru securizarea hartiei

/ Noi metode terapeutice de transport dirijat magnetic
si eliberarea medicamentelor la locuri tinta

Nanoparticule magnetice cu arhitectura
controlata

Nanoparticulele magnetice sunt cunoscute ca materiale cu
multiple aplicatii in biotehnologie. Acest tip de material
ofera posibilitatea procesarii controlate in mod dual atat
de campul magnetic aplicat, cat si printr-un design
adecvat al proprietatilor de suprafata.

Aplicatiile acestor nanomateriale in domeniul medical -
imagistica biomagnetica, diagnosticarea si tratamentul
cancerului si hipertermia - au crescut cerintele minimale
pe care aceste nanoparticule trebuie sa le indeplineasca

ATASAREA COVALENTA A POLIMERULUI PE
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pentru utilizarea lor in conditii de maxima siguranta. In
acest scop am dezvoltat metode de sinteza care sa permita
obtinerea in mod simplu si reproductibil a materialelor
magnetice care sa respecte cerintele specifice pentru
aplicatii biomedicale dar care sa aduca imbunatatiri in
ceea ce priveste proprietatile magnetice si de suprafata.

Metoda decompozitiei termice din precursori organici ai
metalelor de interes este o0 metoda de sinteza axata pe
controlul riguros al dimensiunii si formei nanoparticulelor
magnetice. Aceasta metoda permite obtinerea de
nanomateriale magnetice de tip magnetita (Fe,0,) sau
ferite (MnFe,0,, ZnFe,0,) cu urmatoarele caracteristici
imbunatatite:

/ Dimensiune ajustabila in domeniul 10-100 nm

/ Forma ajustabila in functie de aplicatia vizata
(sferica, cubica sau poliedrica)
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Deacetilarea chitinei
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MATERIALE HIBRIDE CU PROPRIETATI CONTROLATE

)

poli(benzofuran-co-acid arilacetic)

Modificare
chimica

I Defecte structurale mult diminuate fata de metodele
de sinteza traditionale

/ imbunatatiri semnificative ale proprietatilor
magnetice, prin cresterea valorii magnetizarii de
saturatie.

[ posibilitatea de functionalizare a suprafetei cu
straturi anorganice/organice, polimerice sau
biocompusi.

Noile materiale magnetice obtinute prin metoda
decompozitiei termice si functionalizate specific aplicatiei
vizate reprezinta materiale avansate cu arhitectura
controlata cu potential aplicativ ridicat in domeniul
separarii magnetice a unor biomolecule, a terapiei prin
hipertermie magnetica si in transportul dirijat al unor
medicamente antitumorale la tinta.

Noi materiale pe baza de polimeri cu
proprietati ajustabile

Cu scopul de a aduce imbunatatiri calitatii mediului si
implicit reducerea consecintelor poluarii asupra sanatatii
publice, in cadrul institutului nostru am dezvoltat o serie

de materiale hibride pe baza de polimeri cu arhitectura
controlata:

/ nanostructuri magnetice core-shell pe baza de
magnetita si polimeri functionalizati cu capacitatea
de retinere a poluantilor anorganici si organici

/ materiale compozite pe baza de minerale argiloase si
polimeri, avand proprietati de coordinare, absorbtie
si adsorbtie a poluantilor organici si anorganici

[/ modificarea chitosanului cu proprietati absorbante,
in vederea eficientizarii randamentelor de retinere a
poluantilor din mediul inconjurator, prin legarea
covalenta a acestora pe lanturile polimerice.

Strategia de preparare optimizata in institutul nostru
permite obtinerea materialelor compozite in mod
reproductibil si la un pret avantajos, pe baza unei analize
de raport cost beneficiu.
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in procesul de preparare a acestor materiale am avut n
vedere folosirea cu preponderenta a metodelor ,,chimiei
verzi”, adica folosirea materiilor prime, catalizatorilor si a
solventilor netoxici. Prin selectarea polimerului
functionalizat adecvat, aceste materiale pot fi folosite cu
eficienta ridicata in tratarea si epurarea apelor de
suprafata si subterane contaminate, precum si a apelor
uzate rezultate in urma proceselor industriale.

Dr. Rodica Turcu e rodica.turcu@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 220

Dr. Alexandrina Nan e alexandrina.nan@itim-cj.ro
Dr. Izabell Craciunescu o izabell.craciunescu@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 219
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Expertiza transferabila

Expertiza noastra analitica in domeniul materialelor se
bazeaza pe infrastructura de cercetare existenta in cadrul
INCDTIM si permite caracterizarea morfologica,
structurald, compozitionald, magnetica si optica a
diferitelor materiale si nanostructuri.

Prezentam mai jos principalele tehnici/metode de
investigare pe care noi le utilizam cu eficienta in
caracterizarea completa a materialelor sintetizate in
laboratoarele noastre:

Microscopie electronica prin scanare

(SEM) Un microscop electronic prin scanare (SEM)
utilizeaza un fascicul de electroni focalizat pe o suprafata
pentru a crea imagini tridimensionale de inalta rezolutie.
Aceste imagini ofera informatii despre morfologia
suprafetelor studiate. De asemenea, electronii din fascicul
interactioneaza cu proba, producand diverse semnale care
pot fi folosite pentru a extrage informatii despre
topografia si compozitia suprafetei.

in stiinta materialelor, SEM este un instrument cheie
folosit pentru cercetarea de baza, controlul calitatii si
analiza defectelor. Este o tehnica potrivita pentru
examinarea metalelor, aliajelor, ceramicii, polimerilor,
materialelor biologice, nanotuburilor, nanofibrelor etc.
Aproape orice segment de dezvoltare tehnologica inalta,
cum ar fi tehnologia aerospatiala, electronica, producerea
si stocarea de energie, cataliza, mediu, nu ar putea sa
evolueze fara datele furnizate de SEM.

Pe langa analiza imagistica, echipamentele SEM detin si
metode complementare de analiza: difractia de electroni
retroimprastiati - informatii de structura locala,
spectroscopie de raze-x cu dispersie in energie (EDX) -
analiza elementala a suprafetelor, constructia de harti ale
distributiei elementale pe suprafata analizata - asocierea
dintre morfologie si compozitie.

Microscopie electronica in transmisie

prin sCanare (STEM) La fel ca in SEM, prin
tehnica STEM se scaneaza proba cu un fascicul de
electroni concentrat foarte fin intr-un model raster, in
final reconstituindu-se punct cu punct imaginea in
transmisie a probei. Interactiunile dintre electronii

Microscop electronic cu scanare (SEM)

fasciculului si atomii din proba genereaza un flux de
semnal care este imprastiat la unghiuri relativ mari.
Detectia acestuia este corelata cu pozitia fasciculului
pentru a construi o imagine virtuala de inalta rezolutie.

Aditional microscopia de tip STEM poate efectua
microanaliza cu raze X (EDX) in mod similar cu tehnica
SEM, difractie de electroni pentru analize structurale pe
suprafete selectate, precum si spectrometrie de pierdere
de energie a electronilor (EELS). Aceasta ultima metoda
analizeaza electronii transmisi determinand cantitatea de

Microscop electronic de transmisie prin scanare (STEM)

energie pe care au pierdut-o in interactiunile cu proba.
Printre altele, EELS ofera informatii despre interactiunile
interatomice, identifica elementele si tipul de legatura
chimica.

Tehnica spectroscopiei de fotoelectroni
se bazeaza pe efectul fotoelectric produs de un fascicul
monocromatic de raze X (XPS) sau de radiatie UV (UPS) pe
suprafata probei. Utilizare:

[ determinarea compozitiei elementale a unei
suprafete (de obicei 0-10 nm in adancime); folosind
corodarea controlata cu ioni de Ar se poate realiza
un profil compozitional de adancime (pana la 50 nm);
in cazul nanomaterialelor se poate obtine compozitia
exacta cu o precizie de parti per mie. Nivele de parti
per milion se pot atinge folosind timpi de acumulare
mai lungi (-20 ore)

[ permite stabilirea formulei compozitionale exacte

[ determinarea elementelor care contamineaza o
suprafata

[ starea chimica sau electronica a fiecarui element
(starea de oxidare)

[ uniformitatea compozitiei elementale in functie de
adancime (sub suprafata pana la ~50 nm)

[ determinarea profilului densitatii de stari in
banda de valenta; folosind ca sursa de excitare
radiatia UV se pot determina energiile de

Spectrome
(XPS) si UV (UPS)

ionizare (activare) si tipul si numarul de stari de
impuritate

/ studiul monocristalelor si straturilor subtiri
epitaxiale (cristalite avand aceeasi orientare).

Tehnica este utilizata in fizica, chimie, biochimie,
medicina, metalurgie, studiul suprafetelor anticorozive si
profilul de adancime al acestora, analiza cantitativa a
impuritatilor din materiale. De asemenea, se poate realiza
o analiza complexa a materialelor utilizabile in chimia
catalitica, studii de suprafata ale polimerilor, analiza
sistemelor multistrat (fotovoltaice, magnetice,
conductoare, semiconductoare).

Microscopia de forta atomica (AFM) si
microscopia de tunelare prin scanare

(STM) permit determinarea topografiei suprafetei
materialelor micro- si nanostructurate. Aceasta tehnica se
aplica filmelor subtiri, materialelor ceramice, materialelor
compozite, sticlelor, metalelor, polimerilor si semiconduc-
torilor. Prin aceasta tehnica se poate pune in evidenta
abraziunea, coroziunea si moleculele organice adsorbite la
suprafata metalelor, semiconductorilor si izolatorilor.

Spectroscopia de fotoluminescenta (PL)
analizeaza structura electronica a materialelor. Permite
determinarea benzii interzise in semiconductori, detectia
de nivele de impuritate si defecte, mecanisme de
recombinare si informatii legate de calitatea materialelor.

Spectroscopia de infrarosu (FT-IR) se
utilizeaza pentru identificarea si caracterizarea structurii
moleculare a compusilor anorganici si organici pe baza
analizei vibratiilor moleculare. Informatii legate de
structura locala in diferite materiale, tipul si numarul
de legaturi chimice ale unei molecule, a unor
cristalite sau ale altor sisteme, cum ar fi polimeri,
grafene, nanotuburi de carbon etc.

Rezonanta electronica de spin (RES)
detecteaza speciile electronice neimperecheate (centri
paramagnetici) in monocristale, semiconductori
(nanoparticule, filme subtiri), sticle, ceramica, polimeri,
compusi biologici. Aceasta tehnica permite determinarea
structurii locale si starea de valenta a jonului
paramagnetic, speciile reactive de oxigen si radicalii liberi.
De asemenea, se poate evalua activitatea antioxidanta.

S

Spectrometru de rezonantd paramagnetica

Difractia de raze X este o tehnici de
caracterizare structurala a materialelor. Aceasta permite
identificarea fazelor cristaline si a dimensiunii de
cristalite in diverse materiale solide. De asemenea, din
parametrii celulei cristaline se pot obtine informatii
despre substitutia diversilor ioni dopanti in reteaua gazda
si gradul de distorsiune al retelei cristaline. Masuratorile
de reflectivitate prin raze X permit analiza suprafetelor
dand informatii despre grosime, rugozitate si porozitate.

Bionanotehnologie

ractometFy de raze X pentru pulberi si filme subtiri

Caracterizarea magnetica a materialelor.
Proprietatile magnetice ale materialelor, cum ar fi
susceptibilitate, saturatie, coercivitate, remanenta, sunt
determinate utilizand magnetometria cu proba vibranta
(VSM) in domeniul de temperatura 1.7-300 K si campuri
magnetice de pana la 8 T.

Contact:

Dr. Ovidiu Pana « ovidiu.pana@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 202, 208

Dr. Rodica Turcu e rodica.turcu@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 220
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Tehnologie transferabila

Nanoparticule compozite de tipul Fe,0,/TiO,:Eu pentru
depoluarea apelor prin efect fotocatalitic

Aplicatii

Consumul de apa contaminata cu poluanti organici,
microorganisme patogene si metale grele este asociat cu
aparitia unor probleme de sanatate publica. Degradarea
poluantilor organici poate fi realizata prin efect
fotocatalitic, care reprezinta o metoda alternativa de
tratare a apelor uzate prin care acestia sunt descompusi in
CO, si H,0.

Aspecte inovative

Pentru depoluarea apelor uzate la scala larga prin
fotocataliza este necesara obtinerea unui material
reutilizabil, cu proprietati fotocatalitice crescute, cu
raspuns in domeniul vizibil si usor separabil din mediul
apos.

Pentru a eficientiza activitatea fotocatalitica se recurge la
dopajul cu ioni tranzitionali sau pamanturi rare. Astfel,
dopajul cu ioni de Eu’** faciliteaza transferul electronilor
excitonici catre suprafata nanocristalitelor de TiO, unde
genereaza specii reactive de oxigen (0%). Acestia au rol de
agenti puternic oxidanti determinand degradarea
poluantilor organici.

In vederea separarii facile a fotocatalizatorului din solutia
apoasa este necesara cuplarea acestuia cu un material
magnetic care il face usor manipulabil prin intermediul
unui camp magnetic extern.

Solutia tehnologica furnizata de grupul nostru este
urmatoarea: am combinat semiconductorul (TiO,:Eu) cu
magnetita (Fe,0,) optimizand concentratia ionilor dopanti
de Eu*, precum si raportul dintre TiO, si Fe,0,, astfel incat
sa se realizeze un proces fotocatalitic eficient.

Tehnologia
0, s-au obtinut prin metoda

Nanoparticulele de Fe,0,

coprecipitarii, pornind de la un amestec de cloruri ale
fierului, in mediu bazic. Nanocompozitul de tip
Fe,0,/TiO,:Eu s-a realizat prin metoda insamantarii, in asa
fel incat cresterea cristalitelor de TiO, se produce pe
suprafata nanoparticulelor de magnetita. Prepararea
propriu-zisa a dioxidului de titan s-a facut folosind tehnica
sol-gel. Nanoparticulele de TiO, rezultate au dimensiunea
medie 20 nm. Formarea compozitului poate fi usor
confirmata prin difractie de raze X.

Activitatea fotocatalitica a nanoparticulelor compozite
obtinute a fost evaluata prin iradiere cu lumina vizibila in
prezenta unei solutii standard de Rhodamina B.

o g @ ~Eton/cH cooH b Q tratament termic
o Ti(oPy), 600°C
o O

nanoparticule precursori
Fe,0, Fe,0, —TiO,:Eu

nanocompozite
Fe,0, —TiO,:Eu

Schema procesului de preparare a nanoparticulelor
compozite de tipul Fe,0,/TiO,:Eu

Avantaje

/ Dimensiunile reduse ale nanoparticulelor asigura o
suprafata de contact mare cu moleculele de poluant

/ Nanoparticulele compozite absorb lumina din
domeniul vizibil, cu un maxim la 670 nm

/ Nanoparticulele compozite pastreaza
comportamentul feromagnetic al magnetitei, ceea ce
inseamna ca se poate realiza usor separarea acestora
din solutii apoase utilizandu-se un magnet

I Tehnologia de preparare si de separare nu implica
infrastructura sofisticata si se poate face cu costuri
de productie reduse

Autori

Dr. Ovidiu Pana « ovidiu.pana@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 208

Dr. Maria Stefan « maria.stefan@itim-cj.ro

Departamentul de Fizica Sistemelor Nanostructurate
INCDTIM
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Clusteri magnetici acoperiti cu SiO, pentru aplicatii in
domeniul hartiei securizate magnet1c

Aplicatii

Hartia utilizata la documentele oficiale, cum ar fi
bancnotele, documentele bancare, actele de identitate
sau de studii, se incadreaza in categoria hartiei
securizate. Pentru a elimina posibilitatea falsificarii, acest
tip de hirtie trebuie sa contina elemente de securitate cat
mai complexe.

Pe plan national si international se folosesc procedee de
securizare care contin fire, hartie reactiva chimic,
microfire feromagnetice, fibre vizibile sau fluorescente,
pigmenti si altele.

Aspecte inovative

Pentru aplicatii specifice in domeniul securizarii, hartia
securizata magnetic obtinuta prin inglobarea in celuloza a
unor particule de tip clusteri magnetici acoperiti cu SiO,
avand proprietati superparamagnetice reprezinta o
alternativa imbunatatita la sistemele de securizare
actuale.

Noi am optimizat o metoda de obtinere a unui material de
tip clusteri magnetici acoperiti cu SiO, in scopul obtinerii
unui control riguros al structurii, morfologiei si
proprietatilor fizico-chimice ale acestor nanomateriale
pentru aplicatia specifica de hartie securizata. Prin
inglobarea in celuloza a clusterilor magnetici acoperiti cu
straturi de SiO, cu grosime controlata a fost obtinuta o
imbunatatire majora a culorii hartiei magnetice de la
brun-roscat la bej deschis. A fost posibila corelarea culorii
finale a hartiei magnetice securizate cu grosimea stratului
de SiO, si concentratia de clusteri magnetici utilizati.

Tehnologia

Sisteme asamblate de nanoparticule magnetice de tip
clusteri magnetici cu forma si dimensiune controlata (100-
300 nm) au fost preparati intr-o prima etapa prin metoda
miniemulsionarii. Ulterior clusterii magnetici au fost
acoperiti cu straturi de SiO, a caror grosime este riguros
controlata din parametrii de sinteza. Pentru prepararea
stratului de SiO, se utilizeaza metoda clasica sol-gel
Stober, utilizand ca precursor tetraetoxi ortosilicat.

Procedura de sinteza asigura o reproductibilitate foarte
buna a clusterilor magnetici acoperiti cu SiO,, permite un
control foarte riguros al proprietatilor fizico-chimice,
precum si extinderea la scara larga.

Imagini TEM reprezentative pentru morfologia clusterilor
magnetici acoperiti cu straturi de SiO, cu grosimi
controlabile

Avantaje

/ Clusterii magnetici acoperiti cu Si0, au proprietati
superparamagnetice si valori ale magnetizarii de
saturatie in domeniul 25-60 emu/g in functie de
grosimea stratului de SiO,

I Proprietatile clusterilor magnetici acoperiti cu SiO,
sunt riguros controlate din parametrii de sinteza

/ Clusterii magnetici acoperiti cu SiO, se pot obtine
reproductibil la scara larga

/ Hartia securizata magnetic prin inglobarea clusterilor
magnetici acoperiti cu SiO, prezinta elemente de
securitate superioare celei traditionale

Autori
Dr. Rodica Turcu e rodica.turcu@itim-cj.ro
0264 58 40 37 int 220
Dr. Izabell Craciunescu e izabell.craciunescu@itim-cj.ro
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