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RO 128070 B1

Prezenta inventie se refera la un procedeu de separare a componentelor nucleara
si magnetica ale sectiunii eficace, diferentiale, de imprastiere (difuzie), la unghiuri mici, a
neutronilor nepolarizati, pe sisteme coloidale, disperse, formate din nanoparticule cu
proprietati magnetice.

Nanoparticulele magnetice reprezintd una dintre cele mai interesante clase de
material, datorita proprietatilor acestora, cu numeroase aplicatii tehnice, de exemplu, in pro-
ductia de catalizatori, senzori, traductori etc. Elaborarea si optimizarea procesului de obfi-
nere a acestora necesita cunoasterea si caracterizarea lor, in particular, masurarea dimen-
siunii si a distributiei dimensionale a particulelor.

Pentru obtinerea dimensiunii medii a particulelor, se utilizeaza uzual difractia de raze
X, microscopia electronica, analiza magneto-granulometrica, bazata pe masuratori magne-
tice. Dimensiunea medie a particulelor, obtinuta cu ajutorul unor metode diferite, este diferita,
atat datorita fenomenelor fizice diferite care stau la baza masuratorilor respective, cat si
erorilor sistematice de aparat, specifice in cazul fiecarui tip de metoda. De asemenea,
valorile obtinute pot fi diferite si datorité proprietatilor intrinseci ale particulelor investigate.
De exemplu, structura fizicad masurabila prin metode de microscopie, difractie de raze X,
difera de structura magnetica obtinutd din masuratori magnetice.

Utilizarea neutronilor in caracterizarea materialelor cu proprietati magnetice prezinta
avantajul de a permite obtinerea simultana a informatiei privind structura fizica si magnetica
a sistemului de investigat.

Sectiunea eficace, pentru procesul general de imprastiere, raportata la nucleul impra-
stietor, conform cu Halpern si Johnson (Physical Review, Vol. 55, pag. 898, 1939), se defi-
neste astfel:

do/dQ = b* +2bpG - A + p°q® (1)

in care

-b este lungimea de imprastiere nuclears;

-p este lungimea de imprastiere magnetica;

-A versorul directiei de polarizare a neutronilor incidenti pe proba;

j=&l€ K)-K

unde g este vectorul interactiunii magnetice, iar K si€ sunt versorii directiei de magneti-

zare a probei, respectiv, ai directiei normale la planul imprastietor (versorul vectorului de
imprastiere).

Valoarea masurabild experimental a sectiunii eficace de imprastiere a neutronilor o
reprezinta intensitatea de imprastiere a neutronilor, notata cu |.

Pornind de la relatia de mai inainte, se cunosc patru procedee de separare a
componentelor nucleara si magnetica ale imprastierii (difuziei) neutronilor: unul utilizand
neutroni polarizati si trei utilizand neutroni nepolarizati (G. E. Bacon, Neutron Diffraction,
Oxford University Press 1962, Second Edition).

{n cazul primului procedeu, se folosesc fascicule de neutroni polarizati ce interactioneaza
cu materiale magnetice supuse actiunii unor campuri magnetice si se masoara sectiunea

eficace, diferentiald, a neutronilor imprastiati, in variantele A si IE’ paraleli si antiparaleli;

apoi se efectueaza operatiuni matematice simple de extragere a valorilor corespunzatoare
componentelor nucleara si magnetica (se insumeaza cele doua relatii termen cu termen).
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Pentru exemplificare, in fig. 1a si 1b, sunt date valorile intensitatilor de imprastiere
ale neutronilor polarizati, pentru diferite orientari ale directiei de polarizare a neutronilor
incidenti pe proba, fata de directia de magnetizare a probei, adica directia campului magnetic

aplicat: (fig. 1a)/i §i[€ sunt paraleli; (fig. 1b)/€ §i[€' sunt antiparaleli.
in celelalte trei cazuri, se utilizeaza neutroni nepolarizati. Vectorul unitate al directiei

—

spinului neutronului incident A poate avea orice orientare, atunci < é -A >=0, iartermenul

central mediat al expresiei 1 este nul, si relatia se transforma astfel:

do/dQ = b? + p?g® = b? + p? sin“a (2)

i. se efectueaza doua seturi de masuratori: cu IE’ perpendicular pe planul de imprastiere
(sina=1)si cu[% paralel (sin a = 0);

ii. se efectueaza doua seturi de masuratori: cu IE’ paralel pe planul de imprastiere (sin o
=0)sicuk =0 (<sin a>=2/3);

iii. se efectueaza doua seturi de masuratori: cu 1% perpendicular pe planul de imprastiere

(sina=1)sicuk =0 (<sin a>=2/3).
Apoi, se efectueazd, de asemenea, operatiuni matematice simple de extragere a
valorilor corespunzatoare componentelor nucleara si magnetica (adunare sau scadere).
Pentru exemplificare, in fig. 2a, 2b si 2¢, suntreprezentate intensitatile de imprastiere
ale neutronilor nepolarizati, incidenti pe proba, in raport cu directia de magnetizare a probei,

adica directia campului magnetic aplicat: (fig. 2a) IE’ =0 (<sina> = 2/3); (fig. 2b) IE perpen-

dicular pe planul de imprastiere (sin o = 1); (fig. 2c) K paralel pe planul de imprastiere (sin
a=0).

Procedeele de separare a componentelor nucleara si magnetica ale imprastierii
(difuziei) neutronilor, prezentate mai inainte, prezintad un dezavantaj major, mai ales in cazul
nanoparticulelor, acela de aplicare a campului magnetic sistemului de investigat in timpul
masurarii, astfel modificandu-i structura internd. in felul acesta, rezultatele obtinute nu
caracterizeaza sistemul initial, ci un cu totul alt sistem, indus in timpul masuratorii.

Problema tehnica, pe care o rezolva inventia, consta in eliminarea necesitatii de
aplicare a campului magnetic si a utilizarii neutronilor polarizati, in procesul de separare a
componentelor nucleara si magnetica, pe sistemele coloidale disperse.

Prezenta inventie consta dintr-un procedeu nou, pentru determinarea separata, a
sectiunilor eficace, diferentiale, de imprastiere nucleara si magnetica, a neutronilor
nepolarizati $i masurarea dimensiunilor fizice si magnetice ale nanoparticulelor.

in conformitate cu inventia, etapele esentiale ale procedeului sunt:

i. utilizarea deuterarii controlate a solventului, la pregatirea probelor experimentale, in sensul
micsorarii pana la anulare a diferentei dintre densitatea de imprastiere nucleara a particulelor
coloidale magnetice si densitatea de imprastiere a solventului;

ii. identificarea concentratiei, x = x,, a fractiunii volumice a substantei deuterate in lichidul
purtator, format din combinatia H-D (substanta deuterata - aceeasi substantd nedeuterata),
pentru care sectiunea diferentiald de imprastiere minima, obtinutd experimental, se dato-
reaza numai componentei magnetice, cea nucleara anulandu-se, datorita egalizarii, in proba
investigata, a densitatilor de imprastiere nucleara a particulelor si a solventului, iar fondul
ramas, datorat imprastierii necoerente, fiind neglijabil in raport cu eroarea experimentala de
5% a metodei de imprastiere a neutronilor la unghiuri mici;
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RO 128070 B1

iii. determinarea componentei magnetice a imprastierii, ca fiind valoarea imprastierii totale,
experimentale, pentru care dependenta imprastierii neutronilor in functie de x are valoarea
minima;

iv. determinarea componentei nucleare a imprastierii, ca fiind diferenta dintre valoarea
imprastierii totale experimentale si valoarea imprastierii experimentale pentru x=x,.

Acest procedeu are avantajul, fata de cele utilizate panad acum, de a realiza
separarea componentelor sectiunilor eficace, diferentiale, de imprastiere, farainducerea unor
modificari sistemului de investigat, prin aplicarea campului magnetic, cat si eliminarea
necesitatii utilizarii neutronilor polarizati. Inventia asigura posibilitatea unei masurari directe
si concomitente a dimensiunii sau distributiei dimensionale atat fizice, cat si magnetice a
nanoparticulelor.

Inventia prezentd extinde metoda variatiei contrastului de faza, care constituie o
particularizare a metodei substitutiei izomorfe, initial folosita, in tehnica de raze X, de catre
Bragg & Perutz (1952). Aceasta metoda, aplicata neutronilor, isi are originea in lucrarile lui
Stuhrmann si Kirste (1965) si Stuhrmann (1974). Acestia au constatat ca hidrogenul si
deuteriul suntintotdeauna susceptibili de a se substitui izomorf i au lungimile de imprastiere
nucleara mult diferite:

b, =-3,741 x 10" m si b, = 6,674 x 10"°m,

unde: - b, este lungimea de imprastiere a hidrogenului;

- b, este lungimea de imprastiere a deuteriului.

Pornind de la aceasta idee, ei au dezvoltat o serie de experimente in care, fiind
implicate substante hidrogenate (in principal, substante organice), analiza acestor materiale
prin metoda de imprastiere a neutronilor poate fi eficientd prin substitutia hidrogenului cu
deuteriul.

in toate aceste experimente, metoda variatiei contrastului a fost utilizatd doar la
extragerea informatiei structurale din componenta nucleara, unica, a imprastierii neutronilor
pe sisteme nemagnetice.

Inventia va fi descrisa in detaliu si cu referire la desene, in care:

- fig. 1a si 1b reprezinta valorile intensitatilor de imprastiere a neutronilor polarizati
pentru diferite orientari ale directiei de polarizare a neutronilor incidenti in raport cu directia
campului magnetic pe proba - stadiul tehnicii (G. E. Bacon, Neutron Diffraction, Oxford

University Press 1962, Second Edition): (fig. 1a)/1 si K sunt paraleli, (fig. 1b) A si K sunt
antiparaleli;

- fig. 2a, 2b si 2c reprezinta valorile intensitatilor de imprastiere a neutronilor nepola-
rizati, pentru diferite orientari ale directiei campului magnetic pe proba, in raport cu planul de
imprastiere - stadiul tehnicii (G. E. Bacon, Neutron Diffraction, Oxford University Press 1962,

Second Edition): (fig. 2a)[€' = 0 (<sin a>=2/3), (fig. 2b)[€' perpendicular pe planul de

imprastiere (sin a = 1), (fig. 2c) K paralel pe planul de impréastiere (sin o = 0);

- fig. 3ilustreaza dependenta valorii sectiunii eficace extrapolate la Q= 0, (d} (0)/dQ),
in functie de fractiunea volumica a solventului deuterat, x;

- fig. 4 ilustreaza dependenta marimii [dY .(0)/dQ]"* de x si dreapta ce o aproximeaza,
obtinutd cu metoda celor mai mici patrate;

- fig. 5 reprezinta structura unei particule coloidale (2R, - diametrul nucleului mag-
netic al particulei, 2R, - diametrul fizic al particulei, 2R, - este diametrul particulei coloidale,
acoperita de surfactant (diametrul hidrodinamic);

- fig. 6 reprezinta diagrama de repartitie procentuala a fractiunilor volumice ale
componentelor invelisului particulei: a. ¢ - surfactantul; b. y - lichidul purtator; c. (1-¢ -vy)
spatiul neocupat.



RO 128070 B1

In cele ce urmeaz4, se descrie, in detaliu, procedeul de separare a componentelor
nucleara si magnetica ale imprastierii neutronilor nepolarizati la unghiuri mici, in sisteme
coloidale, disperse. Astfel, procedeul conform inventiei consta in parcurgerea urmatoarelor
etape:

- se determina sectiunea diferentiald de imprastiere elastica, coerenta, pe unitatea
de unghi solid si unitatea de volum a neutronilor, pentru fiecare proba de investigat

dY s(Q)/dQ, in functie de Q (vectorul de imprastiere, ‘Q‘ = (4n/ \) sin(6 / 2); unde A este

lungimea de unda asociata neutronilor si 68 este unghiul de imprastiere) pentru fiecare proba
de investigat (compusa dintr-o suspensie diluata, de aproximativ 0,6% concentratie volumica
de nanoparticule intr-o matrice lichida), avand o valoare data a lui x, fractiunea volumica a
substantei deuterate in lichidul purtator, format din combinatia H-D (substanta deuterata -
aceeasi substantd nedeuteratd), x fiind ales sa aiba cel putin 6 valori echidistante in
domeniul de la0la 1 (0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 si 1,0);

- se determina sectiunea diferentiala de imprasiere elastica, coerentd, pe unitatea de
unghi solid si unitatea de volum a neutronilor, dY . (Q)/dQ, pentru probe de lichid purtator
fara particule, identice cu cele de la punctul de mai inainte. Este vorba de probe de lichid
purtator, pentru care x, fractiunea volumica a substantei deuterate in lichidul purtator, format
din combinatia H-D (substanta deuterata - aceeasi substantd nedeuteratd), este ales s aiba
aceleasi valori echidistante in domeniul de la 0 la 1 (0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 si 1,0), ca la
punctul de mai inainte;

- se calculeaza diferenta dintre ele:

dY(Q)/dQ = dY ((Q)/dQ - dY (Q)/dQ

ce reprezinta sectiunea diferentiala de imprastiere elastica, coerentd, pe unitatea de unghi
solid si unitatea de volum a neutronilor, datoraté doar particulelor coloidale;

- se determind sectiunea diferentiald, eficace, macroscopica, pentru materiale cu
proprietati magnetice, ce se exprima ca suma componentelor nucleara si magnetica:

dY(Q)/dQ = d}., (Q)/dQ + d }¥(Q)/dQ 3)

- se determina si se construiesc curbele dY'(Q)/dQ, in functie de Q°, pentru fiecare
valoare a lui x; din extrapolarea la Q = 0, a acestor curbe, se obtin valorile sectiunii eficace
d) (0)/dQ, in functie de valorile lui x.

infig. 3 este reprezentat graficul dependentei dY (0)/dQ, ca o functie de x. Se observa
existenta unui punct de minim in apropierea valorii x = Xg. in sumadin relatia 3, doar compo-
nenta nucleara, dy’ (Q)/dQ, poate fi dependenta de compozitia izotopica, deci de x. Compo-
nenta magnetica, d) . (Q)/dQ, nu depinde de x. Astfel, din graficul din fig. 3, rezultd ca d
Y (Q)/dQ este minima, la x = x,. Datorita variatiei contrastului, teoria generala spune ca
acest minim este aproximativ zero, ca urmare a faptului ¢3, in acest punct, contrastul se
anuleaza.

Datfiind ca sistemul fizic la care aplicdm metoda de variatie a contrastului este definit
statistic, in sensul c& particulele coloidale, desi presupuse identice, pot prezenta mici variatii
de densitate, posibilitatea de a egala riguros valoarea contrastului cu zero este exclusa.
Totusi, pentru x = x,, contrastul nuclear este foarte mic in comparatie cu valoarea densitatii
de imprastiere magnetica, astfel incat, in acest punct, contributia imprastierii nucleare poate
fi neglijata in raport cu eroarea experimentala de 5% a metodei de imprastiere a neutronilor
la unghiuri mici.
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Prin urmare, consideram ca la x = x,, avem numai imprastiere magnetica:
dY (Q)/dQ = d}(Q)/dQ [x-xo

relatie care permite determinarea componentei magnetice a sectiunii diferentiale eficace,
macroscopice, de imprastiere.
Din relatiile 1 si 2, se determind componenta nucleara:

d), (Q)/dQ = dY (Q)/dQ - dZ(Q)/dQ| y=xo 5)
Procedeul se refera la domeniul experimental al vectorului de imprastiere \Q‘ =
(41/A) sin(6/2), in care este indeplinita conditia QR, <<1, pe care, in continuare, il vom
denumi domeniul Guinier, unde R, este raza de giratie. in acest caz, sectiunea eficace per
particula se descrie sub forma:

d3(Q)/dQ = [d5(0)/dQ)] expl(— R;0°)/3

unde: d2(0)/dQ = (pV)? p si V sunt densitatea de imprastiere, respectiv, volumul particulei;
R, este raza de giratie, ce reprezinta cantitativ dimensiunea particulelor.
in domeniul Guinier, relatia 3 se rescrie sub forma:

d3(Q)/dQ = [d5,(0)/dQlexp(— R>, Q¥/3)+[dS,(0)/dQlexp(— R, Q%3)  (6)

dat fiind ca factorul atomic magnetic, in acest domeniu, se poate aproxima cu 1, cu o eroare
mai mica de 1%, ceea ce permite considerarea
Prm(Q) = Prm(0);
unde p,,, reprezinta densitatea de imprastiere magnetica a particulei.
Primul termen din aceste relatii reprezintd componenta nucleara a sectiunii eficace,
iar termenul al doilea pe cea magnetica. Marimile R , si R, sunt razele de giratie, atomica
si, respectiv, magnetica, iar:

d=,(0)/dQ =N, p? V @)

si
d2,(0)/dQ = (23N, p. V2 (8)

unde: N, - este concentratia particulelor;

V, - este volumul dezlocuit de nanoparticula;

V- este volumul magnetic; considerat ca prezentand o valoare constanta a densitatii
de magnetizare,

p" - este "contrastul" pentru calcularea caruia s-a pornit de la presupunerile ca se
neglijeaza corelatiile dintre particule (concentratia fiind foarte mic&, de 0,6%) si polidispersia
dimensionald, si am presupus ca particulele sunt aproximativ sferice; particula coloidala este
centrosimetric3, fiind formata dintr-un miez de material feromagnetic.
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Fig. 4 prezintd dependenta liniara a valorii [d2,(0)/dQ]""“ de x si anularea acesteia
pentru x = x, confirma valabilitatea procedeului de separare a componentelor nucleara si
magnetica ale imprastierii la unghiuri mici ale neutronilor nepolarizati, pe sisteme coloidale,
disperse, cu proprietati magnetice, prin aplicarea metodei variatiei contrastului de faza.

Din componentele sectiunilor eficace, diferentiale, de imprastiere nucleara si mag-
netica a neutronilor, obtinute prin procedeul prezentat mai inainte, se determina, cu ajutorul
unor modelari matematice, structurale, dimensiunile fizica si magnetica, ale particulelor din
sistemul de investigat, in cazul sistemelor monodisperse, sau distributiile dimensionale fizica
si magnetica, pentru sistemele polidisperse.

Se prezintd un exemplu de aplicare a procedeului la separarea componentelor
nucleara si magnetica ale imprastierii neutronilor la unghiuri mici, in cazul unei suspensii de
nanoparticule de magnetita (Fe;O,), stabilizate cu acid oleic (C,;H;,0,) si dispersate in
benzen (CsHy).

A. Sunt pregatite un numar de sase probe de ferofluid (dispersie ultrastabila de
nanoparticule de magnetita in lichidele purtatoare, benzen si benzen deuterat, in concentratii
diferite, si acid oleic ca surfactant). Fractiunea volumica a benzenului deuterat, in lichidul
purtator, notatd cu x, pentru aceste probe, este: 0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 si 1,0.

Sunt pregatite un numar de sase probe de lichid fara particule compuse din benzen
si benzen deuterat. Fractiunea volumica a benzenului deuterat in lichidul purtator, notata cu
X, pentru aceste probe, este: 0,0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 si 1,0, la fel ca in probele de ferofluid.

B. Se parcurg toti pasii experimentali, descrigi mai inainte.

1 Se masoara d 24 (Q)/dQ, in functie de Q, pentru fiecare proba de investigat.

2, Se masoara d 2, (Q)/dQ, pentru fiecare proba de lichid purtator fara particule.

3. Se face diferenta d=(Q)/dQ = d%,(Q)/dQ - d2(Q)/dQ, pentru fiecare valoare a lui x.
4
5

112

Se construiesc curbele dX(Q)/dQ, in functie de Q?, pentru fiecare valoare a lui x.
: Din extrapolareala Q= 0, a acestor curbe, se obtin valorile sectiunii eficace d2(0)/dQ,

in functie de valorile lui x.
6. Reprezentand d%(0)/dQ, ca o functie de x, s-a obtinut un minim, in apropierea valorii
x=0,6.
7. Avandin vedere consideratiile expuse maiinainte, si anume ca sectiunea diferentiala
eficace macroscopica poate fi exprimata ca suma componentelor nucleara si magnetica, iar
in aceasta suma, doar componenta nucleara d (Q)/dQ poate fi dependentd de x,
consideram calax = 0,6, avem numai imprastiere magnetica. Astfel, componenta magnetica
a imprastierii neutronilor este:

d2,(Q)/dQ = d2(Q)/dQ |x- 6

8. Se determina componenta nucleara
d2 (Q)/dQ = dX2(Q)/dQ - d2(Q)/dQ |- o6
9. Rezultatele experimentelor realizate de noi si care vor fi discutate in continuare se

refera la regiunea Guinier. in domeniul Guinier, QR, << 1 sectiunea diferentiala
eficace macroscopica, pentru materiale cu proprietati magnetice, se rescrie sub forma 6:

dX(Q)/dQ = [dZ,(0)/dQlexp(— R, Q%/3) + [d2,,(0)/dQlexp(— R, Q%/3).

10. Utilizand valorile determinate ale d%,(Q)/dQ si dZ(Q)/dQ din relatiile 7 si 8, in care:
N, = 3 x 10" particule/cm® reprezinté concentratia particulelor;

V, - este volumul dezlocuit de particula de magnetitd, impreuna cu invelisul de
surfactant sau cu volumul uscat (unde nu patrunde lichidul purtator);
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V- este volumul magnetic, considerat ca prezentand o valoare constanta a densitatii
de magnetizare,

p* - este "contrastul” pentru calcularea caruia s-a pornit de la presupunerile ca:
a. particula coloidala este centrosimetrica, fiind formatd dintr-un miez de magnetita
impenetrabil, inconjurat de un strat de surfactant (fig. 3);
b. stratul de surfactant prezinta o structura neuniforma; acesta poate fi penetrat de lichidul
purtator sau pur si simplu s& nu ocupe integral suprafata particulei (fig. 4);
c. densitatile de imprastiere sunt uniforme in interiorul volumelor ocupate de particula de
magnetita, de surfactant si de lichidul purtator;
d. se noteaza cu ¢ fractia volumica corespunzatoare continutului de surfactant in invelisul
exterior particulei, cu y fractia volumica a lichidului purtator, penetrat in acest invelis, si cu
(1 -¢ - y) fractia volumica a spatiului neocupat din acest invelis.

o = (VY ].lo(r) - p dr=

3

- () [Gu = a4 64 1V)] (0, =1+ 745 17)] oo = 01 + 0= 0= 1o 1V,)] 0= po) | =

Ry Ry

= MV [(Pmn - P Vo + [0Ps - (T-Y)Pc] Vs (©)

P - €ste densitatea de imprastiere nucleara a magnetitei:
P = 6,977 x 10"°cm™?
P, - este densitatea de imprastiere a lichidului purtator:
Pe = X Pceps +(1-X) Pceres
Pces SI Peens - SUNt densitatile de Tmprastiere ale benzenului hidrogenat, respectiv, ale
benzenului deuterat;
Pcsrs = 1,182 x 10" em?; pegps = 5,437 x 10"%cm™
p, - este densitatea de imprastiere a surfactantului (acidului oleic):
p, = 0,077 x 10" cm™
P - €ste densitatea de imprastiere magnetica a miezului magnetic al particulei;
Prm = 3,068 x 10" cm™
x - este fractiunea volumica a benzenului deuterat in lichidul purtator si variaza intre 0,0 si
1,0; - V, este volumul particulei de magnetita;

V, = (4n/3) R} =817 x 107 cm®

(unde R, = 58 x 10® cm din masuréatori de microscopie electronicd); V, - este volumul
stratului de surfactant;

V.= @3 R’ — R)1=1,17 x 10" cm?®

(unde R, =R, + 6 =78 x 10® cm, deoarece & = 20 x 10® cm, J fiind lungimea moleculei de
acid oleic, C,,H,,0O,, fixata radial la suprafata particulei).

Astfel, pentru x = 0,6, rezultad ca p* = 0, adica:

) [Prmn = PV D, -(1 - V)]V = 0.

Inlocuind cu valorile cunoscute p,,,, V,, V,, calculand pentru x = 0,6,
p, = 3,735 x 10" cm™ si considerand neglijabil produsul ¢p,, obtinem fractiunea penetrata
de lichidul purtator din volumul invelisului de surfactant, ca fiind egala cu:

y = 0,255 +0,1

Cu acest rezultat, volumul particulei coloidale, extrase din lichidul purtator, V,, este:

V,=V,+(1-y)V,=(1,688+0.11) x 10" cm?®,

8
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iar raza astfel obtinuta este:
R, = (3V,/4m) = (73,8 £ 0,3) x 107® cm.
Mai departe, obtinem raza fizica a particulei, R,;
R,=R,-0=7387x 108 cm-20x10%cm=5387x108cm=538A +0,3 A.

In continuare, se calculeaza volumul magnetic din componenta magnetica a sectiunii
eficace macroscopice de imprastiere, extrapolata la Q = 0 din relatia 8. $tiind ca dZ(0)/dQ
= 0,635 cm™, am obtinut:

V., =(0,635/2 x 10™ x 9,412 x 10°9)"? = (0,5808 + 0,05) x 1078 cm®.

De aici, raza magnetica R, este:

R,=(3V./4m"=0,5176 x10°cm=51,7A+05A
Aceste rezultate sunt in acord cu datele din literatura de specialitate.

Exemplu

1. Conform stadiului tehnicii, intr-un experiment de neutroni nepolarizati (Cebula et
al.), s-au determinat dimensiunile nucleara si magnetica ale particulelor de Co (particule
obtinute prin descompunerea termica a octacarbonilului de cobalt), dispersate in toluen.
Astfel, ei au masurat sectiunea eficace de imprastiere macroscopica, in doua cazuri, fara
camp magnetic aplicat probei si in camp magnetic H = 8 kOe, orientat perpendicular pe
planul de imprastiere. Rezultatele obtinute de acestia sunt urmatoarele:

Date din literatura de Microscopie Masuratori Diametrul Diametrul
specialitate electronica magnetice (fizic) magnetic

D. J. Cebula, S. W.
Charles, J.
Popplewell, Journal Co 56A+6A 50A+5A 47 7TA+2A 46A+2A
of magnetism and
magnetic materials
39,67 (1983)

2. Rezultatele procedeului din prezenta inventie, aplicate unei suspensii de nanopar-
ticule de magnetita (Fe,O,), stabilizate cu acid oleic (C,;H,,0,) si dispersate in benzen
(CgHs), sunt prezentate in tabelul de mai jos. Se prezinta, pentru comparatie, din datele din
literatura de specialitate, rezultatele unor masuratori de microscopie electronica, masuratori
magnetice si magneto-reologice, obtinute pe probe similare, dispersate in alte lichide de
baza:

Caracteristici Microscopie Masuratori Masuratori Masuratori
electronica magnetice, magneto-reologice utilizand
Journal of colloid and | (date din literatura de | procedeul
interface science 231, | specialitate) Journal din inventie
247-254 (2000) of colloid and
interface science
231,247-254 (2000

[Al [A] [A]
[A]
Raza particulei 58 +3 - 53,8+0,3
(fizica)
Raza particulei - 3.4 415 51,7 £0,5
(magnetica)

Exemplul de mai sus este nelimitativ i procedeul se poate aplica si la alte combinatii
de compozitii si de componente ale unor dispersii de nanoparticule.
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Revendicare

Procedeu de separare acomponentelor nucleara si magnetica ale imprastierii neutro-
nilor nepolarizati la unghiuri mici, pe sisteme coloidale, disperse, caracterizat prin aceea
ca acesta consta in parcurgerea urmatoarelor etape:

- se aplica deuterarea controlata a solventului, la pregatirea probelor experimentale,
in sensul micsgorarii pana la anulare a diferentei dintre densitatea de imprastiere nucleara a
particulelor coloidale magnetice si densitatea de imprastiere a solventului;

- se pregatesc cateva probe de investigat, compuse dintr-o suspensie diluatd de
nanoparticule, intr-o matrice lichida avand diferite valori ale lui x, fractiunea volumica a
substantei deuterate, in lichidul purtator format din combinatia H-D, substanta deuterata -
aceeasi substanta nedeuterata, x fiind ales sa varieze crescator in domeniul de la 0 la 1,

- se determina sectiunea diferentiala de imprastiere elastica, coerenta, pe unitatea
de unghi solid d%g (Q)/dQ, pentru fiecare proba de investigat;

- se determina sectiunea diferentiala de imprastiere elastica, coerenta, pe unitatea
de unghi solid d2 (Q)/dQ, pentru fiecare proba de lichid purtator fara particule;

- se calculeaza diferenta d2(Q)/dQ = d24(Q)/dQ - d2(Q)/dQ, reprezentand sectiunea
diferentiala de imprastiere elastica, coerentd, pe unitatea de unghi solid, datorata parti-
culelor, pentru fiecare valoare a concentratiei x;

- se determina d(0)/dQ din extrapolarea, la Q = 0, a curbelor d>(Q)/dQ, construite
in functie de patratul vectorului de imprastiere Q?, pentru fiecare x;

- se identifica concentratia, x=x,, a fractiunii volumice a substantei deuterate in
lichidul purtator, format din combinatia H-D, substantd deuterata - aceeasi substanta
nedeuteratd, pentru care d(0)/dQ, construita in functie de x, este minima;

- se determina componenta magnetica a imprastierii neutronilor nepolarizati, ca fiind
valoarea imprastierii totale, experimentale, pentru care dependenta imprastierii neutronilor
in functie de concentratia x are valoare minima;

- se determina componenta nucleara a imprastierii neutronilor nepolarizati, ca fiind
diferenta dintre valoarea imprastierii totale experimentale si valoarea imprastierii experi-
mentale pentru x=x,,.
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Fig. 1a Fig. 1b
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fractiunea volumica a solventului deuterat (x).

Fig. 3
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Fig. 4
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