




01.
COMPUȘI MARCAȚI 
CU IZOTOPI STABILI



Expertiză

Marcarea izotopică reprezintă procesul chimic de 
evidențiere a unei molecule, prin creșterea 
concentraţiei atomice a 2H/13C/15N/18O în structura sa, 
fiind astfel posibilă detectarea cu ușurință a traseului 
acelei substanţe în diverse procese fizico-chimice şi 
biologice.

Marcarea izotopică se realizează prin trei metode diferite:

• Conversia chimică a materiilor prime (obținute din 
separarea izotopilor) în diferiţi precursori utilizați 
în marcări mai complexe. Această etapă se 
realizează prin sinteze clasice, cum ar fi conversia 
acidului azotic în amoniac cu aliaj Dewarda în mediu 
bazic, sau prin cataliză eterogenă, cum ar fi 
conversia monoxidului de carbon în dioxid de carbon 
sau metan folosind catalizatori metalici depuși pe 
suport poros

• Marcarea izotopică personalizată, caz în care, în 
primă fază se identifică cea mai potrivită rută de 
sinteză pentru obținerea compusului dorit, sinteză ce 
se testează și se optimizează cu reactanți nemarcați. 
În cea de a doua fază, se realizează și se validează 
sinteza cu substanțe marcate, obținându-se astfel 
compusul marcat personalizat

• Biosinteza de compuși marcați. Se obțin culturi 
biologice care au capacitatea de a încorpora în 
metabolismul propriu produși marcați izotopic cu 2H, 
13C și 15N. Se pot identifica strategii pentru a valorifica 
potențialul enzimatic (e.g. proteine) al acestor 
culturi, în special în contextul abordării anumitor 
afecțiuni medicale, trecând de la tratamentele 
nespecifice la cele țintite. Aceasta implică 
evidențierea proceselor moleculare asociate cu 
patologii metabolice.

Cuvinte cheie: compuși marcați, marcare izotopică 
personalizată, 2H, 13C, 15N, 18O

DESCRIERE APLICAȚII

Spectrometrul de masă IsoPrime-100 pentru determinarea 
concentrațiilor izotopice

COMPUȘI MARCAȚI CU IZOTOPI STABILI

Domenii de aplicabilitate:

Tehnologiile izotopice au multiple aplicații în medicină 
nucleară, energetică, geologie și datare, industrie 
alimentară și agricultură, protecția mediului.

Aplicații:

√ Agricultură

√ Biochimie

√ Biologie

√ Medicină

√ Nutriţie

√ Fizică nucleară

√ Mediu



INFRASTRUCTURA

Instalații de cercetare şi producere a izotopilor 13C și 15N

Utilitatea acestor instalații reiese din cercetările 
experimentale destinate perfecționării și eficientizării 
proceselor de separare. În afara acestui rol, 
instalațiile au și o destinație productivă, ele furnizând 
în final H15NO3, 

13CO și 13CO2 îmbogățiți izotopic, ce vor 
fi utilizați apoi ca materie primă pentru sinteza de 
compuși marcați mai complecși, în funcție de 
cerințele utilizatorilor.

Laborator de sinteză compuși marcați izotopic

Laboratorul de sinteză organică și anorganică deține 
tehnologii optimizate în tandem cu metodele analitice 
de control. Acestea întregesc procesul spre a satisface 
cerințele utilizatorilor. Preocuparea principală a 
echipei de cercetători este dezvoltarea tehnologiilor 
specializate pe servicii de tip custom isotopic labeling, 
marcare izotopică personalizată.

Spectrometru de masă IsoPrime100

Permite determinarea concentraţiei izotopice (de 
până la 100%) din probe gazoase de CO, CO2, N2.

Staţie de producere a azotului lichid StirLIN-1

Permite producerea a 120 l/zi de azot lichid, de 
puritate 99%, folosit la sinteza unor compuşi marcaţi.

Laborator pentru sinteza compușilor marcați izotopic

Lanțul valoric complet al izotopilor: separare izotopică, sinteza de precursori marcați izotopic 
și sinteza de compuși chimici speciali, marcați izotopic
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APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Cu ajutorul izotopilor se poate 
monitoriza procesul metabolic al 
substanţelor nutritive marcate cu 15N şi 
13C. Aminoacizii marcaţi cu 15N şi 13C sunt utilizați în 
studii privind metabolismul azotului şi carbonului, 
făcând posibilă determinarea vitezei de sinteză a 
proteinelor de către corpul uman.

Compuşii marcaţi cu izotopi stabili se 
utilizează în investigațiile medicale în 
care radioizotopii nu pot fi utilizați (la 
femei însărcinate sau care alăptează)

Izotopii stabili 10B, 7Li, 15N, 157Gd şi 91Zr 
pot fi utilizaţi pentru reactorii nucleari 
energetici. De exemplu, 15N (conc. 99% at.) este 
utilizat în combustibilul nuclear de tip nitrură de uraniu 
pentru a evita producerea izotopului radioactiv 14C.

Cunoaşterea dinamicii azotului 
anorganic în funcţie de profilul solului 
este importantă atât în agronomie cât 
şi pentru determinarea poluanților din 
ape. Pentru a clarifica dinamica azotului, s-au făcut 
cercetări în agricultură prin folosirea azotatului de 
amoniu dublu marcat 15NH4

15NO3. Acesta, folosit ca 
îngrășământ, parcurge un traseu în plantă și poate fi 
detectat în rădăcină, în tulpină sau în frunze. 
Informațiile obținute sunt mai selective și mai precise 
pentru studiile de specialitate.

Rezonanță Magnetică Nucleară (RMN). 
Cel mai des studiate nuclee în spectroscopia de 
rezonanță magnetică nucleară (RMN) în cazul compușilor 
organici sunt 13C și 15N. Astfel, informațiile extrase din 
spectrele RMN sunt utilizate pentru caracterizarea 
structurală locală, la scală atomică, dar și a dinamicii 
moleculare.

 Există metode restrictive în care nu se pot obţine 
informaţii utile prin metode convenționale. Astfel devine 
necesară utilizarea tehnicilor izotopice.

 Compuşii marcaţi cu izotopi stabili ai elementelor 
biogene oferă avantaje faţă de trasorii radioactivi, 
având în vedere incompatibilitatea acestora din urmă cu 
sistemele biologice complexe vii.

 Randamentul de obținere pentru majoritatea compușilor 
anorganici marcați este de peste 80%, iar metodele 
dezvoltate de noi sunt scalabile.

 INCDTIM are o tradiție îndelungată în dezvoltarea și 
implementarea tehnologiilor pentru separarea izotopilor 
stabili ușori, iar în prezent este singurul producător 
european, care realizează îmbogățirea izotopilor 13C 
și 15N până la valori de 85%, respectiv 99% în cazul 
izotopului 15N.

AVANTAJE

Producerea izotopului 15N este favorabilă din punct de 
vedere economic numai pentru producţii de ordinul zecilor 
de kg/an.

În ceea ce priveşte costul compuşilor marcaţi cu izotopi 
stabili, acesta se calculează în funcţie de:

√ cantitatea şi concentraţia izotopilor folosiţi

√ materiile prime folosite în sinteză

√ gradul de dificultate al procedurii de sinteză

√ timpul necesar sintezei

personalizat pentru fiecare utilizator în parte.

COSTURI ESTIMATIVE

CONTACT

Dr. József-Zsolt SZÜCS-BALÁZS
Inginer de dezvoltare tehnologică II
Departamentul Tehnologii Izotopice și 
Moleculare – TIM, C5.144
      (+4)0264-584037, int 229
      zsolt.szucs@itim-cj.ro
      www.itim-cj.ro



02.
SISTEME 
SUPRAMOLECULARE 
COMPLEXE





Expertiză

SISTEME SUPRAMOLECULARE COMPLEXE

Cuvinte cheie: sisteme supramoleculare, compuși de 
incluziune, substanțe bioactive

Sistemele supramoleculare sunt materiale noi de interes 
pentru multe ramuri industriale și au impact deosebit în 
industria farmaceutică, a suplimentelor alimentare, 
industria cosmetică și industria chimică (pesticide).

Înglobarea substanțelor de interes în diverse matrici 
purtătoare − având ca rezultat formarea de sisteme 
supramoleculare − are drept scop îmbunătățirea unor 
proprietăți fizico-chimice ale acestora, cum ar fi 
solubilitatea, reducerea sau eliminarea mirosurilor 
nedorite, creșterea stabilității fizice și chimice prin 
protejarea împotriva reacțiilor induse de lumină, căldură și 
umiditate. De asemenea, pot contribui la stabilizarea 
emulsiilor și a suspensiilor.

În cazul substanțelor bioactive, de sinteză sau naturale, se 
urmărește îmbunătățirea biodisponibilităţii, eliberarea 
controlată și transportul la țintă, cu scopul reducerii 
efectelor adverse prin scăderea dozei necesare pentru o 
terapie eficientă. Implicit, se pot obține scăderi 
semnificative de cost prin identificarea de formulări 
optimizate.

Drept matrici purtătoare pot fi utilizate (macro)molecule: 
ciclodextrine, dendrimeri, polimeri metal-organici, zeoliți 
și multe altele.

Ciclodextrinele sunt oligozaharide ciclice formate din 6, 7 
sau 8 unităţi de glucoză (α-, β-, γ-ciclodextrină) ce prezintă 
o suprafaţă exterioară hidrofilă şi o cavitate centrală 
hidrofobă. Exteriorul hidrofil conferă solubilitate sporită în 
apă, iar cavitatea hidrofobă constituie un microcadru ce 
poate acomoda molecule nepolare sau părţi ale acestora, 
care au dimensiuni corespunzătoare.

DESCRIERE
Dendrimerii sunt supramolecule unic centrate de 
dimensiuni nano, conținând trei tipuri de componente 
structurale: unitatea centrală (core) înconjurată repetitiv 
în interior de straturi de unități identice și ramificate, 
noduri, determinând generațiile (G-n, n>1) şi grupe 
funcționale periferice, care joacă un rol important în 
proprietățile (fizico-)chimice ale dendrimerului. 
Proprietăţile particulare ale acestora permit o plajă largă 
de aplicaţii în chimia combinatorie, medicină şi 
nanoştiinţă. O aplicaţie importantă o reprezintă utilizarea 
dendrimerilor drept sisteme drug-delivery pentru 
transportul substanțelor biologic active la locul de acţiune, 
datorită prezenţei multiplelor grupări periferice care 
permit funcționalizarea şi eliberarea controlată.

Polimerii metal-organici biodegradabili (BioMOF) sunt 
compuși hibrizi organici-anorganici obținuți prin 
asamblarea coordinativă a unor ioni metalici și liganzi 
organici. Aceștia prezintă interes crescut în utilizarea lor 
ca transportori de substanțe bioactive, datorită 
proprietăţilor specifice: capacitate ridicată de încărcare cu 
compus activ, capacitate de înglobare de molecule oaspete 
voluminoase, stabilitate crescută şi non-toxicitate.

Pentru obținerea de sisteme supramoleculare cu 
randament mare, în laboratorul nostru utilizăm 
următoarele tehnici experimentale:

√ amestecare mecanică uscată sau umedă

√ agitare magnetică în soluție/suspensie

√ coevaporare

√ coprecipitare

√ liofilizare

√ atomizare

Laboratorul de Cristalizare și Polimorfism



Sistem pentru monitorizatea in situ a vitezei de dizolvare 

Moara cu bile MM 400 Retsch și Camera climatică 
Memmert HCP10

APLICAȚII

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
nanomedicină, optimizare de procese industriale, obținere 
de produse cu eficacitate crescută

Industrii: industria sănătății și a științelor medicale, 
industria farmaceutică, cosmetică, suplimente alimentare, 
industria chimică (fitosanitare)

INFRASTRUCTURA

Obținerea sistemelor supramoleculare se realizează în cadrul 
Laboratorului de Cristalizare şi Polimorfism, dotat cu:

  i. Platforma de cristalizare paralelă la scală mică 
Zinsser Crissy Light XL în regim high-throughput, cu 
capacitate de procesare a 24 de experimente 
simultan, în condiții de temperatură controlată. 
Platforma oferă posibilitatea adăugării automate a 
solventului/amestecurilor de solvenți, setarea 
diverselor regimuri de temperatură cuprinse între 
2÷200°C și agitarea orizontală a probelor

 ii. Platforma de cristalizare la scală mare Eyela PPS−
5511 cu cinci reactoare de sinteză, ce permite 
efectuarea experimentelor în paralel în condiții de 
temperatură controlate pentru fiecare reactor în 
parte

iii. Moara cu bile MM 400 Retsch oferă posibilitatea 
realizării a două experimente în paralel, cu sau fără 
solvent adăugat, prin setarea frecvenței și timpului 
de mixare

iv. Cameră climatică Memmert HCP10 cu temperatură 
(până la 160°C) și umiditate controlată, pentru 
testarea stabilității

 v. Sistem pentru monitorizatea in situ a vitezei de 
dizolvare μDISS Profiler cu care se pot efectua 
patru experimente în paralel, dotat cu un 
spectrometru, iar experimentele se pot efectua la o 
temperatură controlată.

Platforma de cristalizare la scală mare Eyela PPS – 5511

Platforma de cristalizare paralelă la scală mică 
Zinsser Crissy Light XL



APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Industria farmaceutică și a 
suplimentelor alimentare. Încapsulare de 
substanțe farmaceutic active în ciclodextrine, 
dendrimeri sau bioMOF-uri pentru creșterea solubilității, 
biodisponibilității și stabilității, eliberare controlată sau 
asigurarea transportului substanței active la țintă. 

Industria cosmetică. Încapsulare de substanțe 
bioactive în ciclodextrine pentru creșterea solubilității, 
biodisponibilității și stabilității, absorbției, creșterea 
eficienței produselor cosmetice destinate întreținerii 
pielii și a machiajului, creșterea timpului de eliberare a 
parfumurilor.

Industria fitosanitarelor. Obținere de sisteme 
supramoleculare ale pesticidelor, fungicidelor sau 
erbicidelor cu ciclodextrine sau dendrimeri, în scopul 
optimizării eficienței acestor produse și mascării 
mirosurilor neplăcute.

AVANTAJE

 Dotările existente permit efectuarea de servicii de 
obținere de sisteme supramoleculare

 Personalul specializat este capabil să acopere cu 
cel mai înalt profesionalism toate etapele unei 
colaborări contractuale, de la designul 
experimental, efectuarea experimentelor până la 
corelarea rezultatelor cu alte informații 
complementare

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI de obținere a sistemelor 
supramoleculare rezultă din:

√ complexitatea și numărul experimentelor efectuate, 
necesarul de reactivi chimici și solvenți, manopera

√ timpul de utilizare al aparatelor, consumabilele și 
uzura acestora.

Dr. Ioana Georgeta GROSU
Cercetător consacrat R3 – CS II
Departamentul Tehnologii Izotopice și 
Moleculare – TIM, B2.07
      (+4)0264-584037, int 164
      ioana.grosu@itim-cj.ro
      www.itim-cj.ro

CONTACT
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Expertiză

Spectroscopia de Rezonanță Magnetică Nucleară pe 
solide (RMN-s) este o tehnică analitică de caracterizare a 
materialelor organice sau anorganice, semnalul fiind 
generat de specii atomice cu moment magnetic nuclear 
diferit de zero.

Nucleele studiate în laboratorul nostru, în cazul 
compușilor organici sunt 13C, 15N, 1H, 2H, 31P și 17O, iar în 
cazul materialelor anorganice 29Si, 27Al, 31P și 119Sn. 
Informațiile extrase din spectre RMN-s sunt utilizate 
pentru caracterizarea structurală locală, la scală atomică, 
și a dinamicii moleculare, la o scală de timp extinsă peste 
zece ordine de mărime (între 10-10−1 s).

Un avantaj important al spectroscopiei RMN-s este 
versatilitatea, deoarece există în practica curentă un 
număr foarte mare de condiții experimentale diferite care 
pot fi aplicate pentru a extrage informațiile dorite, și 
anume:

SPECTROSCOPIE RMN PE SOLIDE

Cuvinte cheie: Rezonanță Magnetică Nucleară, RMN, 
solide, structură

DESCRIERE
√ Informații primare precum structura chimică/ 

identificarea de grupări structurale se extrag din 
spectre RMN-s 1D simple − acestea nu necesită 
eforturi deosebite de calibrare a secvențelor de 
pulsuri utilizate; în funcție de complexitatea 
sistemului investigat, interpretarea rezultatelor este 
imediată, sau poate necesita combinarea cu modelări 
moleculare

√ Pentru a obține informații mai complexe precum 
conectivitățile dintre unități structurale sau 
parametri spațiali locali (cum ar fi distanțe 
interatomice, unghiuri de torsiune etc.) este 
necesară înregistrarea de spectre RMN-s de 
corelație 2D/3D între speciile nucleare de interes; 
pentru aceasta, există dezvoltate o varietate foarte 
mare de metode experimentale (secvențe de 
pulsuri), optimizate pentru a obține parametrii doriți 
cu selectivitate și precizia maximă posibilă. Cu 
câteva excepții, înregistrarea spectrelor RMN-s de 
corelație necesită marcare izotopică a pozițiilor de 
interes.

Laboratorul de spectroscopie RMN. Spectrometrul RMN 
Bruker Avance III 500 MHz, dedicat aplicațiilor pe solide



Introducerea probei (pulbere) în rotor

APLICAȚII

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
optimizare de procese/produse industriale, controlul 
calității: detecția de impurități, stabilitatea la diferite 
condiții de mediu etc.

Sisteme:

  i. compuși cristalini organici și anorganici: compuși 
farmaceutic activi, compuși activi naturali din 
extracte, sisteme (bio)moleculare care pot fi 
cristalizate, structuri metal−organice, minerale

 ii. materiale amorfe: polimeri, biopolimeri și 
compozite polimerice, sticle, materiale ceramice și 
compozite ale acestora

iii. nanosisteme: nanoparticule decorate și/sau 
funcționalizate, materiale hibride nanostructurate

Industrii: industria farmaceutică, industria suplimentelor 
alimentare, dispozitive medicale, industria chimică, 
mediu/depoluare, industria agroalimentară, sănătate, 
nanomedicină

INFRASTRUCTURA

Laboratorul de spectroscopie RMN este dotat cu un 
spectromentru Bruker Avance III de 500 MHz, dedicat 
aplicațiilor pe solide. Are în componență un crio-magnet 
de tip wide bore, trei canale de radiofrecvență și este 
echipat cu trei capete de probă, care acoperă aproape 
întreaga gamă de aplicații ale spectroscopiei RMN de 
înaltă rezoluție pe solide:

  i. cap de probă de tip CP-MAS pe două canale, rotor 
de 4 mm și frecvență maximă de rotație a probei de 
15 kHz

 ii. cap de probă de tip CP-MAS pe trei canale, rotor 
de 2.5 mm și frecvență maximă de rotație a probei 
de 35 kHz

iii. cap de probă de tip fast MAS pe două canale, 
rotor de 1.3 mm și frecvență maximă de rotație a 
probei de 65 kHz.

Introducerea probei (pulbere) în rotor

Cap de probă RMN pe probe solide de tip fast MAS

20 10 0 - 10 - 20
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Spectrul 31P RMN-s caracteristic al unei molecule organice
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APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Determinarea purității compușilor 
farmaceutici bioactivi de sinteză sau 
naturali. Se poate detecta prezența oricărui tip de 
impurități în masa substanței bioactive, de exemplu, 
impurități chimice prezente în materia primă, rest de 
solvent rămas din procesul de producție, sau forme 
cristaline nedorite apărute pe durata stocării.

Determinarea structurii cristaline 
pentru compuși farmaceutici bioactivi 
de sinteză sau naturali. Se poate realiza 
printr-o abordare de tip „cristalografie RMN”, în cadrul 
căreia datele experimentale RMN-s sunt utilizate în 
combinație cu rezultatele obținute prin difracție de 
raze X, pe pulbere sau monocristal, și cu modelări 
moleculare prin calcule de chimie cuantică. Avantajul 
metodei, comparativ cu determinarea structurii 
cristaline exclusiv pe baza datelor de difracție de raze 
X, este dat de creșterea nivelului de încredere și a 
gradului de precizie cu care este furnizat modelul 
structural final.

1

2
84

5763

9

δ 13C [ppm]

050100150

Spectrul 13C RMN-s caracteristic al unei molecule organice de interes farmaceutic (ethoxzolamida)

Studii de stabilitate pentru produse 
farmaceutice cu administrare orală. Se 
pot realiza atât pe produsul finit (tabletă/capsulă), cât 
și pe substanța bioactivă din medicament. În esență, 
ele constau în identificarea modificărilor structurale 
care pot apărea ca urmare a interacțiunilor dintre 
substanța activă și excipienți, a stocării îndelungate 
(prin acțiunea factorilor de mediu), a procesului de 
desolvatare etc. Spre deosebire de tehnicile uzuale, 
raze X şi DSC, spectroscopia RMN-s este mai sensibilă 
deoarece detectează modificările incipiente, care nu 
afectează întreaga masă a substanţei.

Caracterizarea structurală a 
materialelor/compozitelor pe bază de 
polimeri. Se poate acoperi o plajă foarte mare de 
materiale, de la cele clasice la sisteme 
nanostructurate. Pentru fiecare tip de sistem polimeric, 
spectroscopia RMN-s este un instrument util atât în faza 
dezvoltării de produs/material nou, cât și pentru 
controlul calității materialelor/produselor existente. 
Primul tip de aplicații se referă la obținerea de 
informații structurale și de dinamică moleculară, cu 
utilitate în stabilirea relațiilor de tip 
structură–funcționalitate ale materialelor. A doua 
categorie de aplicații se referă la identificarea unui set 
de parametri experimentali RMN-s destinați 
caracterizării calității produselor pe bază de polimeri.



AVANTAJE

 INCDTIM oferă servicii CDI bazate pe spectroscopia 
RMN-s, utilizată de sine stătător sau în combinație cu 
alte tehnici analitice complementare, care acoperă 
aproape toată gama de aplicații practice

 Înainte de încheierea unei relații contractuale oferim 
consultanță pentru a defini cât mai exact nevoile 
clientului/partenerului și, în caz că sunt necesare, 
efectuăm teste preliminare gratuite

 Dotările existente ne permit să abordăm cea mai mare 
parte dintre metodele RMN-s utilizate în practica 
curentă, multe dintre ele fiind deja implementate în 
cadrul laboratorului nostru

 Dispunem de personal specializat în centre de cercetare 
de mare prestigiu din străinătate, capabil să acopere cu 
cel mai înalt profesionalism toate etapele unei 
colaborări contractuale: definirea problemei care va 
trebui soluționată, designul experimental, colectarea 
datelor, interpretarea rezultatelor și corelarea lor cu 
alte informații complementare, dacă este necesară

 La cerere, oferim și posibilitatea marcării izotopice cu 
13C, 15N și 2H.

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI bazate pe spectroscopia 
RMN-s este format din două componente:

√ timpul de utilizare al spectrometrului, care include 
consumabilele și uzura

√ manopera, care include cheltuielile de personal și pe 
cele indirecte asociate cu operațiunile de preparare 
a probelor, analiza și interpretarea rezultatelor, 
elaborarea raportului de analiză/cercetare: 
negociabil, în funcție de gradul de complexitate al 
studiului.

Dr. Xenia FILIP
Cercetător consacrat R3 – CS II
Departamentul Tehnologii Izotopice și 
Moleculare – TIM, B1.07
      (+4)0264-584037, int 182
      xenia.filip@itim-cj.ro
      www.itim-cj.ro
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04.
SPECTROSCOPIE RMN 
PE LICHIDE





Expertiză

Spectroscopia de Rezonanță Magnetică Nucleară pe 
probe lichide este o tehnică analitică de caracterizare a 
sistemelor moleculare și biomoleculare cu ajutorul căreia 
se obțin informații despre structură, dinamică și 
interacțiuni intermoleculare.

Spectroscopia RMN implică proprietățile magnetice 
cuantice ale nucleelor atomice. Aceste proprietăți sunt 
influențate de vecinătatea moleculară, măsurarea lor 
furnizând o hartă a legăturilor interatomice și o descriere a 
dinamicii moleculare.

Nucleele cel mai des studiate sunt: 1H, 13C, 15N, 2H, 19F, 31P 
prin măsurători 1D. Măsurătorile 2D cel mai des utilizate 
sunt: COSY, HETCOR, HSQC, HMBC, ROESY.

Cuvinte cheie: Rezonanță Magnetică Nucleară, RMN 
lichide, structură, interacțiuni intemoleculare

DESCRIERE APLICAȚII

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
optimizare de procese/produse industriale, controlul 
calității (autentificare, adulterare, detecția de impurități, 
stabilitatea la diferite condiții de mediu, determinări 
cantitative etc.)

Cap de probă RMN pentru lichide

Sisteme:

√ compuși organici și anorganici: compuși 
farmaceutic activi, compuși activi naturali din 
extracte, cosmetice

√ sisteme supramoleculare complexe: complecși de 
incluziune ai ciclodextrinelor, compleși moleculari de 
tip proteină−moleculă bioactivă

√ vinuri, băuturi spirtoase, matrici alimentare

√ matrici organice din structuri geologice subacvatice

Industrii: industria farmaceutică, industria suplimentelor 
alimentare, industria chimică, mediu/depoluare, industria 
agroalimentară, sănătate − nanomedicină

SPECTROSCOPIE RMN PE LICHIDE

Laboratorul de spectroscopie RMN pe probe lichide



Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
optimizare de procese/produse industriale, controlul 
calității (autentificare, adulterare, detecția de impurități, 
stabilitatea la diferite condiții de mediu, determinări 
cantitative etc.)

INFRASTRUCTURA

Laboratorul de spectroscopie RMN este dotat cu un 
spectrometru Bruker Avance III de 500 MHz, dedicat 
aplicațiilor pe probe lichide. Are în componență un 
criomagnet având câmpul magnetic produs de bobina 
supraconductoare de 11.7 Tesla, trei canale de 
radiofrecvență și este echipat cu patru capete de probă, 
care acoperă aproape întreaga gamă de aplicații ale 
spectroscopiei RMN de înaltă rezoluție pe probe lichide:

  i. cap de probă de tip BBO cu două canale

 ii. cap de probă de tip BBOF cu două canale și cu 
extensie pentru 19F

Spectrul 1H RMN al unei molecule organice de interes farmaceutic, 
phenyl-thiazole-4-yl-methyl-quinolinium iodide - 2PTMQI

Sisteme:

√ compuși organici și anorganici: compuși 
farmaceutic activi, compuși activi naturali din 
extracte, cosmetice

√ sisteme supramoleculare complexe: complecși de 
incluziune ai ciclodextrinelor, compleși moleculari de 
tip proteină−moleculă bioactivă

√ vinuri, băuturi spirtoase, matrici alimentare

√ matrici organice din structuri geologice subacvatice

Industrii: industria farmaceutică, industria suplimentelor 
alimentare, industria chimică, mediu/depoluare, industria 
agroalimentară, sănătate − nanomedicină

Spectrul 1H-1H COSY RMN (8-10 ppm) al moleculei 2PTMQI
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iii. cap de probă de tip TBI cu trei canale: triplă 
rezonanță 1H, 13C, 15N

iv. cap de probă de tip SEX pentru măsurători de 2H la 
abundență naturală, cu stabilizarea câmpului 
magnetic pe 19F
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APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Complecşi moleculari de incluziune ai 
ciclodextrinelor cu substanţe 
farmaceutice. Ciclodextrinele sunt oligozaharide 
ciclice din 6, 7 sau 8 unități de glucoză (α-, β-, respectiv 
γ-ciclodextrină) ce prezintă o suprafață exterioară 
hidrofilă și o cavitate centrală hidrofobă. Ciclodextrinele 
sunt utilizate pentru îmbunătățirea solubilității, stabilității 
și biodisponibilității substanțelor bioactive, ca transportori 
de medicamente în vederea optimizării eliberării 
controlate a acestora, a creșterii efectului antioxidant, 
mascarea gustului sau mirosului neplăcut. Cu ajutorul 
spectroscopiei de înaltă rezoluție 1H RMN se poate 
determina constanta de asociere, stoichiometria şi 
geometria complexului de incluziune.

Studii privind legarea medicamentelor de 
proteine plasmatice. Preocupările actuale ale 
grupului nostru sunt direcţionate înspre înţelegerea și 
punerea în evidență a mecanismelor de interacţie dintre 
bioliganzi şi proteine plasmatice în stare lichidă, utilizând 
spectroscopia de înaltă rezoluție 1H RMN, relaxometrie și 
difuzometrie RMN, complementar altor metode 
experimentale (ITC, UV-Vis, fluorescenţă), precum şi 
metodelor de calcul ab initio şi simulărilor de dinamică 

moleculară. Din punct de vedere biochimic şi clinic, studiul 
interacţiunii dintre medicamente şi proteine este extrem 
de important. Transportul medicamentelor în organism are 
loc prin intermediul sistemului circulator. Proteinele 
plasmatice prezintă abilitatea de a lega şi transporta o 
gamă largă de medicamente, metaboliți şi compuşi 
organici. În cazul în care doi liganzi concură pentru unul 
sau mai multe situsuri de legare de pe molecula de 
proteină, apare fenomenul de legare competitivă. Există 
situații în care ligandul poate fi înlocuit de către un alt 
medicament de pe situsul său de legare, sau un 
medicament nou administrat care se leagă pe un situs 
diferit și poate modifica afinitatea de legare a primului 
medicament.

Autentificarea vinurilor utilizând 
rapoartele (D/H) ale etanolului. Analize 2H 
RMN. Metoda se referă la determinarea cantitativă a 
deuteriului la abundenţa naturală din etanolul extras din 
vin, metoda capabilă să caracterizeze originea geografică 
şi eventuala adulterare a vinurilor. Distilarea vinului pentru 
obţinerea etanolului se realizează cu o instalaţie de 
distilare cu bandă rotitoare de teflon pentru evitarea 
fracţionării izotopice. Aceasta metodă se bazează pe 
determinarea rapoartelor izotopice D/H din poziţiile 
specifice ale moleculei de etanol.

Aplicații ale spectroscopiei 1H RMN în 
autentificarea vinurilor. La nivelul Uniunii 
Europene, dezvoltarea unor noi metode de autentificare a 
vinului, care să permită diferențierea soiului, anului de 
producție sau a zonei geografice reprezintă o prioritate. 
Una dintre aceste metode, aflată în fază de dezvoltare, 
este legată de discriminarea vinurilor prin analiza 
componentelor minore din vin, prin spectroscopie de înaltă 
rezoluție 1H-RMN și prelucrarea chemometrică a datelor 
experimentale. Detecția acestora este sensibilă, vinul fiind 
un amestec de foarte mulți compuși la diferite 
concentrații. Componentele majore sunt apa și etanolul, 
iar componentele minore sunt reprezentate de glicerol, 
acid tartaric, zaharuri, glucoză, acid malic, acid succinic, 
acid acetic, proline, isoleucină, alanină, acid lactic, alcooli 
alifatici și aromatici, aminoacizi, fenoli etc.

Determinarea statistică a similarităţii 
compoziţiei organice a probelor de sol 
extrase din structuri geologice 
subacvatice prin spectroscopie de înaltă 
rezoluție 1H RMN. Am elaborat o metodă specifică 
de preparare a probelor de sol extrase din structuri 
geologice subacvatice forate la diferite adâncimi din locaţii 
diferite. În urma  măsurătorilor 1H RMN complexe rezultă 
datele spectrale care sunt prelucrate și comparate prin 
metode statistice, utilizând Analiza Liniară a 
Discriminantului (LDA).

Spectrul 13C RMN al moleculei 2PTMQI



Dr. Adrian PÎRNĂU
Cercetător consacrat R3 – CS II
Departamentul Tehnologii Izotopice și 
Moleculare – TIM, B1.06
      (+4)0264-584037, int 181, 175
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      www.itim-cj.ro

Complecşi moleculari de incluziune ai 
ciclodextrinelor cu substanţe 
farmaceutice. Ciclodextrinele sunt oligozaharide 
ciclice din 6, 7 sau 8 unități de glucoză (α-, β-, respectiv 
γ-ciclodextrină) ce prezintă o suprafață exterioară 
hidrofilă și o cavitate centrală hidrofobă. Ciclodextrinele 
sunt utilizate pentru îmbunătățirea solubilității, stabilității 
și biodisponibilității substanțelor bioactive, ca transportori 
de medicamente în vederea optimizării eliberării 
controlate a acestora, a creșterii efectului antioxidant, 
mascarea gustului sau mirosului neplăcut. Cu ajutorul 
spectroscopiei de înaltă rezoluție 1H RMN se poate 
determina constanta de asociere, stoichiometria şi 
geometria complexului de incluziune.

Studii privind legarea medicamentelor de 
proteine plasmatice. Preocupările actuale ale 
grupului nostru sunt direcţionate înspre înţelegerea și 
punerea în evidență a mecanismelor de interacţie dintre 
bioliganzi şi proteine plasmatice în stare lichidă, utilizând 
spectroscopia de înaltă rezoluție 1H RMN, relaxometrie și 
difuzometrie RMN, complementar altor metode 
experimentale (ITC, UV-Vis, fluorescenţă), precum şi 
metodelor de calcul ab initio şi simulărilor de dinamică 

AVANTAJE

 INCDTIM oferă servicii CDI bazate pe spectroscopia RMN, 
utilizată de sine stătător sau în combinație cu alte 
tehnici analitice complementare, care acoperă aproape 
toată gama de aplicații practice

 Înainte de încheierea unei relații contractuale oferim 
consultanță pentru a defini cât mai exact nevoile 
clientului/partenerului și, în caz că sunt necesare, 
efectuăm teste preliminare gratuite

 Dotările existente ne permit să abordăm cea mai mare 
parte dintre metodele RMN utilizate în practica 
curentă, multe dintre ele fiind deja implementate în 
cadrul laboratorului nostru

 Dispunem de personal capabil să acopere cu cel mai 
înalt profesionalism toate etapele unei colaborări 
contractuale: definirea problemei care va trebui 
soluționată, designul experimental, colectarea datelor, 
interpretarea rezultatelor și corelarea lor cu alte 
informații complementare, dacă este necesară.

COSTURI ESTIMATIVE

Costul total al serviciilor CDI bazate pe spectroscopia RMN 
este format din două componente:

√ timpul de utilizare a spectrometrului, care include 
consumabilele și uzura

√ manopera, care include cheltuielile de personal și pe 
cele indirecte asociate cu operațiunile de preparare a 
probelor, analiza și interpretarea rezultatelor, 
elaborarea raportului de analiză/ cercetare: 
negociabil, în funcție de gradul de complexitate al 
studiului.

moleculară. Din punct de vedere biochimic şi clinic, studiul 
interacţiunii dintre medicamente şi proteine este extrem 
de important. Transportul medicamentelor în organism are 
loc prin intermediul sistemului circulator. Proteinele 
plasmatice prezintă abilitatea de a lega şi transporta o 
gamă largă de medicamente, metaboliți şi compuşi 
organici. În cazul în care doi liganzi concură pentru unul 
sau mai multe situsuri de legare de pe molecula de 
proteină, apare fenomenul de legare competitivă. Există 
situații în care ligandul poate fi înlocuit de către un alt 
medicament de pe situsul său de legare, sau un 
medicament nou administrat care se leagă pe un situs 
diferit și poate modifica afinitatea de legare a primului 
medicament.

Autentificarea vinurilor utilizând 
rapoartele (D/H) ale etanolului. Analize 2H 
RMN. Metoda se referă la determinarea cantitativă a 
deuteriului la abundenţa naturală din etanolul extras din 
vin, metoda capabilă să caracterizeze originea geografică 
şi eventuala adulterare a vinurilor. Distilarea vinului pentru 
obţinerea etanolului se realizează cu o instalaţie de 
distilare cu bandă rotitoare de teflon pentru evitarea 
fracţionării izotopice. Aceasta metodă se bazează pe 
determinarea rapoartelor izotopice D/H din poziţiile 
specifice ale moleculei de etanol.

Aplicații ale spectroscopiei 1H RMN în 
autentificarea vinurilor. La nivelul Uniunii 
Europene, dezvoltarea unor noi metode de autentificare a 
vinului, care să permită diferențierea soiului, anului de 
producție sau a zonei geografice reprezintă o prioritate. 
Una dintre aceste metode, aflată în fază de dezvoltare, 
este legată de discriminarea vinurilor prin analiza 
componentelor minore din vin, prin spectroscopie de înaltă 
rezoluție 1H-RMN și prelucrarea chemometrică a datelor 
experimentale. Detecția acestora este sensibilă, vinul fiind 
un amestec de foarte mulți compuși la diferite 
concentrații. Componentele majore sunt apa și etanolul, 
iar componentele minore sunt reprezentate de glicerol, 
acid tartaric, zaharuri, glucoză, acid malic, acid succinic, 
acid acetic, proline, isoleucină, alanină, acid lactic, alcooli 
alifatici și aromatici, aminoacizi, fenoli etc.

Determinarea statistică a similarităţii 
compoziţiei organice a probelor de sol 
extrase din structuri geologice 
subacvatice prin spectroscopie de înaltă 
rezoluție 1H RMN. Am elaborat o metodă specifică 
de preparare a probelor de sol extrase din structuri 
geologice subacvatice forate la diferite adâncimi din locaţii 
diferite. În urma  măsurătorilor 1H RMN complexe rezultă 
datele spectrale care sunt prelucrate și comparate prin 
metode statistice, utilizând Analiza Liniară a 
Discriminantului (LDA).

CONTACT



05.
DIFRACȚIE DE RAZE X





Difracția de raze X este o tehnică analitică de 
caracterizare a materialelor solide, organice sau 
anorganice, intensitățile de difracție fiind generate în urma 
interacțiunilor radiațiilor X cu electronii atomilor din rețea.

În funcţie de modul în care se prezintă compuşii pe care 
dorim să-i investigăm, apelăm la difracţia pe pulberi 
cristaline sau la difracţia de raze X pe monocristale. 
Informațile extrase prin cele două tehnici difractometrice 
sunt utilizate pentru caracterizarea structurală a rețelei 
cristaline.

Un avantaj important al difracției de raze X este 
rapiditatea obținerii de informații, metoda este 
nedistructivă și necesită o cantitate mică de probă. 
Informațiile extrase din difractogramele de raze X pe 
pulberi sunt:

Cuvinte cheie: analiză structurală pe solide, difracție de 
raze X pe pulberi și pe monocristale, structură cristalină

Expertiză

DESCRIERE

Laboratorul de Difracție de raze X. Difractometrul 
Rigaku SmartLab

√ Analiza calitativă de faze cristaline: se bazează pe 
faptul că fiecare fază cristalină are o difractogramă 
specifică

√ Analiza de faze cantitative: dacă într-o probă avem 
mai multe faze, în funcție de numărul și intensitatea 
liniilor de difracție se poate stabili valoarea 
procentuală a fiecărei faze identificată în proba 
examinată

√ Analiza microstructurală: determinarea 
dimensiunilor cristalitelor, a tensiunilor din reţea şi a 
probabilităţilor de defecte

√ Determinarea gradului de cristalinitate: rezultă din 
raportul dintre aria maximelor de difracţie şi aria 
totală care include atât maximele de difracţie, cât şi 
aria halourilor fazei amorfe

√ Determinarea structurii cristaline din pulberi

În cazul difracției de raze X pe monocristal se obține 
structura cristalină a compusului investigat.

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
optimizare de produse industriale, verificarea purității și 
detecția de impurități, evaluarea stabilității la diferite 
condiții de mediu etc.

Sisteme:

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

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

Industrii: industria farmaceutică, industria suplimentelor 
alimentare, dispozitive medicale, industria chimică, 
mediu/depoluare, sănătate − nanomedicină

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

  i. Bruker D8 Advance: este utilizat pentru 
măsurătorile de pulberi; este echipat cu un 
monocromator de Ge (111) plasat în fasciculul 
incident şi un detector ultrarapid de tipul LYNXEYE; 
colectarea difractogramelor se efectuează în 
geometria Bragg-Brentano varianta în reflexie

 ii. Rigaku SmartLab: echipat cu anod rotativ de 9 kW, 
goniometru θ-θ de rezoluție mare, se pot înregistra 
măsuratori în reflexie și în modul de transmisie. 
Alături de pulberi, cu acest difractometru se pot 
efectua și măsurători de filme subțiri

iii. Oxford SuperNova: este dotat cu două microsurse 
(Cu, Mo), un detector CCD de înaltă performanță, 
echipat cu un Cryojet care permite efectuarea de 
măsurători în intervalul de temperatură 90÷490 K, 
este utilizat pentru măsurători de monocristale.

DIFRACȚIE DE RAZE X



Difracția de raze X este o tehnică analitică de 
caracterizare a materialelor solide, organice sau 
anorganice, intensitățile de difracție fiind generate în urma 
interacțiunilor radiațiilor X cu electronii atomilor din rețea.

În funcţie de modul în care se prezintă compuşii pe care 
dorim să-i investigăm, apelăm la difracţia pe pulberi 
cristaline sau la difracţia de raze X pe monocristale. 
Informațile extrase prin cele două tehnici difractometrice 
sunt utilizate pentru caracterizarea structurală a rețelei 
cristaline.

Un avantaj important al difracției de raze X este 
rapiditatea obținerii de informații, metoda este 
nedistructivă și necesită o cantitate mică de probă. 
Informațiile extrase din difractogramele de raze X pe 
pulberi sunt:

APLICAȚII

INFRASTRUCTURA

Selectarea și montarea monocristalelor

√ Analiza calitativă de faze cristaline: se bazează pe 
faptul că fiecare fază cristalină are o difractogramă 
specifică

√ Analiza de faze cantitative: dacă într-o probă avem 
mai multe faze, în funcție de numărul și intensitatea 
liniilor de difracție se poate stabili valoarea 
procentuală a fiecărei faze identificată în proba 
examinată

√ Analiza microstructurală: determinarea 
dimensiunilor cristalitelor, a tensiunilor din reţea şi a 
probabilităţilor de defecte

√ Determinarea gradului de cristalinitate: rezultă din 
raportul dintre aria maximelor de difracţie şi aria 
totală care include atât maximele de difracţie, cât şi 
aria halourilor fazei amorfe

√ Determinarea structurii cristaline din pulberi

În cazul difracției de raze X pe monocristal se obține 
structura cristalină a compusului investigat.

Domenii de aplicabilitate: cercetare-dezvoltare, 
optimizare de produse industriale, verificarea purității și 
detecția de impurități, evaluarea stabilității la diferite 
condiții de mediu etc.

Sisteme:

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

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

Industrii: industria farmaceutică, industria suplimentelor 
alimentare, dispozitive medicale, industria chimică, 
mediu/depoluare, sănătate − nanomedicină

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

  i. Bruker D8 Advance: este utilizat pentru 
măsurătorile de pulberi; este echipat cu un 
monocromator de Ge (111) plasat în fasciculul 
incident şi un detector ultrarapid de tipul LYNXEYE; 
colectarea difractogramelor se efectuează în 
geometria Bragg-Brentano varianta în reflexie

 ii. Rigaku SmartLab: echipat cu anod rotativ de 9 kW, 
goniometru θ-θ de rezoluție mare, se pot înregistra 
măsuratori în reflexie și în modul de transmisie. 
Alături de pulberi, cu acest difractometru se pot 
efectua și măsurători de filme subțiri

iii. Oxford SuperNova: este dotat cu două microsurse 
(Cu, Mo), un detector CCD de înaltă performanță, 
echipat cu un Cryojet care permite efectuarea de 
măsurători în intervalul de temperatură 90÷490 K, 
este utilizat pentru măsurători de monocristale.

Difractometrul de raze X Oxford SuperNova



APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Compuși bioactivi de sinteză sau 
naturali:

√ Detectarea impurităților (peste 5%): impurități 
chimice prezente în materia primă sau forme 
cristaline nedorite apărute pe durata stocării

√ Determinarea structurii cristaline: prin difracție 
de raze X pe monocristale sau prin cristalografie 
RMN datele experimentale de difracție de raze X 
pe pulberi sunt utilizate în combinație cu 
rezultatele obținute prin rezonanță magnetică pe 
solid și modelări moleculare prin calcule de chimie 
cuantică

√ Studii de stabilitate: se pot realiza atât pentru 
produsul finit (tabletă/capsulă), cât și pentru 
substanța bioactivă; studiile de stabilitate constau 
în identificarea modificărilor structurale care pot 
apărea în timpul stocării la diferite condiții de 
mediu sau în urma procesului de desolvare.

Materiale dentare: se pot efectua identificări de 
faze cristaline și calcul de dimensiuni de cristalite 
pentru modificările care apar în structura dintelui în 
urma expunerii acestuia la diferite materiale dentare 
(modificări structurale ale hidroxiapatitei sau 
fluoroapatitei din compoziția smalțului).

Caracterizarea structurală a filmelor 
subțiri: în cazul filmelor subțiri, prin efectuarea de 
experimente de reflectivitate, Rocking curve și mapare 
în spațiu reciproc, figuri de pol, difracție la incidență 
razantă se pot extrage următoarele informații: 
compoziție, orientare/textură, tensiunea din rețea, 
grosime, rugozitate.

Caracterizarea structurală prin 
difracție de raze X la unghiuri mici 
(Small Angle X-ray Scattering SAXS). Acest 
tip de măsurătoare se poate realiza pe probe sub formă 
de pudră sau suspensie. Prin analiza datelor obținute în 
urma unei măsuratori de tip SAXS se pot obține 
informații despre dimensiunea particulelor și distribuția 
acestora.

Molar analizat prin RX pentru evidențierea modificărilor 
structurale induse de consumul băuturilor carbogazoase

Probe de celule solare analizate prin RX pe strate subțiri

Pregătirea probei pentru măsurători de tip SAXS

Monocristale montate pentru măsurători de difracție RX
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AVANTAJE

 INCDTIM oferă servicii CDI bazate pe difracție de raze X, 
utilizată independent sau în combinație cu alte tehnici 
analitice complementare, care acoperă aproape toată 
gama de aplicații practice

 Înainte de încheierea unei relații contractuale oferim 
consultanță pentru a defini cât mai exact nevoile 
clientului/partenerului și, în caz că sunt necesare, 
efectuăm teste preliminare gratuite

 Dotările existente (cele trei difractometre) ne permit 
abordarea metodelor de difracție utilizate în practica 
curentă, ele fiind deja implementate în cadrul 
laboratorului nostru

 Dispunem de personal specializat, capabil să acopere 
toate etapele unei colaborări contractuale: definirea 
problemei care va trebui soluționată, designul 
experimental, colectarea datelor, interpretarea 
rezultatelor și corelarea lor cu alte informații 
complementare, dacă este cazul.

COSTURI ESTIMATIVE

Costul serviciilor CDI bazate pe difracție de raze X este 
format din două componente:

√ timpul de utilizare al difractometrului, care include 
consumabilele și uzura

√ manopera, care include cheltuielile de personal și pe 
cele indirecte asociate cu operațiunile de preparare 
a probelor, analiza și interpretarea rezultatelor, 
elaborarea raportului de analiză/cercetare: 
negociabil, în funcție de gradul de complexitate al 
studiului.

CONTACT



06.
SPECTROSCOPIE RES





Expertiză

Spectroscopia de Rezonanță Electronică de Spin (RES) 
este o tehnică analitică de caracterizare a materialelor 
organice sau anorganice, semnalul fiind generat de specii 
electronice neîmperecheate. Spectrul RES este obținut 
prin baleierea unui câmp magnetic în timp ce proba este 
supusă acțiunii unui câmp de microunde de frecvență dată.

Parametrii RES specifici sunt:

√ factorul g – caracteristic tipului de ion paramagnetic 
din probă

Cuvinte cheie: Rezonanță Electronică de Spin, RES, specii 
paramagnetice, metale tranziționale, radicali liberi

DESCRIERE
√ lărgimea de linie – influențată de interacțiile 

magnetice și cristaline

√ intensitatea semnalului − datorată concentrației de 
spini din probă

√ constanta hiperfină − determinată de structura 
moleculară și locală a ionului paramagnetic.

Sistemele tipice care pot fi studiate prin RES sunt:

• ioni ai metalelor tranziționale și ai pământurilor rare

• radicali liberi

• defecte punctuale (imperfecțiuni localizate în 
cristale).

Laboratorul de spectroscopie RES. Spectrometrul de 
rezonanță paramagnetică Bruker ELEXSYS E 500

Spectrele RES permit identificarea speciilor 
paramagnetice atât calitativ, cât și cantitativ, oferă 
informații legate de structura locală și dinamica de spin.

Informații primare, precum identificarea speciilor 
paramagnetice, se pot obține prin măsurători la 
temperatura camerei în bandă X.

Informații complexe, legate de structura locală și de 
interacțiunile existente în sistem se obțin prin măsurători:

  i. la temperaturi variabile (4−500K)

 ii. în multifrecvență și

iii. prin aplicarea câmpului magnetic la diferite unghiuri 
față de suprafața probei.

În funcție de complexitatea sistemului, interpretarea 
rezultatelor poate fi imediată sau mai laborioasă, 
necesitând combinarea cu diverse tehnici de calcul, fitări, 
simulări teoretice ale spectrelor experimentale.

SPECTROSCOPIE RES



Spectroscopia de Rezonanță Electronică de Spin (RES) 
este o tehnică analitică de caracterizare a materialelor 
organice sau anorganice, semnalul fiind generat de specii 
electronice neîmperecheate. Spectrul RES este obținut 
prin baleierea unui câmp magnetic în timp ce proba este 
supusă acțiunii unui câmp de microunde de frecvență dată.

Parametrii RES specifici sunt:

√ factorul g – caracteristic tipului de ion paramagnetic 
din probă

APLICAȚII

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

Sisteme:

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

 ii. radicali liberi, compuși organo-metalici și zeoliți, 
polimeri

iii. markeri de spin, antioxidanți și agenți de contrast, 
radicali liberi în țesuturi, radicali ai oxigenului și 
azotului în sisteme biologice; radicali generați în 
reacții fotochimice

Industrii: industria alimentară, industria chimică, 
mediu/depoluare, industria farmaceutică, 
sănătate-nanomedicină

INFRASTRUCTURA

Laboratorul de spectroscopie RES este dotat cu un 
spectrometru Bruker ELEXSYS E 500 dedicat atât probelor 
solide, cât și lichide. Spectrometrul este echipat cu 

 i. două punți de microunde: în bandă X (9 GHz) și în 
banda Q (35 GHz)

ii. electromagnet care generează un câmp maxim de 1 T 
(banda X), respectiv 1.5 T (banda Q)

iii. goniometru care permite rotirea probei în câmp 
magnetic

iv. două unități de temperatură variabilă care permit 
măsurători în domeniul 4−300 K, respectiv 77−500 K.

Sunt disponibile următoarele cavități necesare pentru 
diferite aplicații:

  i. cavitate standard care funcționează în domeniul de 
temperatură 4-500K

 ii. cavitate de sensibilitate ridicată, atât pentru probe 
solide, cât și lichide

iii. cavitate dual-mod, dedicată investigării tranzițiilor 
interzise în ioni ai metalelor tranziționale și ai 
pământurilor rare, biradicali și tripleți.

√ lărgimea de linie – influențată de interacțiile 
magnetice și cristaline

√ intensitatea semnalului − datorată concentrației de 
spini din probă

√ constanta hiperfină − determinată de structura 
moleculară și locală a ionului paramagnetic.

Sistemele tipice care pot fi studiate prin RES sunt:

• ioni ai metalelor tranziționale și ai pământurilor rare

• radicali liberi

• defecte punctuale (imperfecțiuni localizate în 
cristale).

Spectrele RES permit identificarea speciilor 
paramagnetice atât calitativ, cât și cantitativ, oferă 
informații legate de structura locală și dinamica de spin.

Informații primare, precum identificarea speciilor 
paramagnetice, se pot obține prin măsurători la 
temperatura camerei în bandă X.

Informații complexe, legate de structura locală și de 
interacțiunile existente în sistem se obțin prin măsurători:

  i. la temperaturi variabile (4−500K)

 ii. în multifrecvență și

iii. prin aplicarea câmpului magnetic la diferite unghiuri 
față de suprafața probei.

În funcție de complexitatea sistemului, interpretarea 
rezultatelor poate fi imediată sau mai laborioasă, 
necesitând combinarea cu diverse tehnici de calcul, fitări, 
simulări teoretice ale spectrelor experimentale.

Spectrul RES al nanoparticulelor de SnO2 dopate cu ioni de V

Introducerea probei în cavitatea spectrometrului RES
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APLICAȚII UZUALE − EXEMPLE:

Caracterizarea structurală a materialelor 
solide care conțin specii paramagnetice. 
Pot fi analizate diferite tipuri de materiale având structură 
amorfă sau cristalină. Se pot determina, atât calitativ, cât 
și cantitativ, speciile paramagnetice, starea lor de oxidare, 
structura locală, interacțiile existente în sistemul analizat, 
susceptibilitatea magnetică.

Determinarea constantei de anizotropie 
magnetocristalină în filme subțiri. În cazul 
filmelor subțiri, prin aplicarea câmpului magnetic sub 

Spectrul RES al 
frunzelor de ceai negru

Identificarea radicalilor liberi prin 
metoda capcanelor de spin. Tehnica EPR 
cuplată cu capcane de spin permite identificarea unor 
specii reactive de oxigen și azot cu timpi de viață foarte 
scurți. Punerea în evidență a acestor specii este vitală în 
domeniul biomedical (evidențierea leziunilor celulare) și 
protecția mediului (depoluarea apelor prin procese de 
fotocataliză).

Generarea de specii reactive de oxigen prin 
iradierea nanoparticulelor de ZnO în soluție

Evaluarea activității antioxidante. 
Antioxidanții joacă un rol important în neutralizarea 
radicalilor liberi periculoși generați în timpul proceselor 
biologice. Prin RES se poate urmări cinetica acestor reacții 
și evalua capacitatea antioxidantă.

RES are aplicații în depoluare, întrucât permite 
identificarea unor specii reactive de oxigen și azot cu 

timpi scurți de viață

RES permite evaluarea eficienței antioxidanților, cu rol 
important în neutralizarea radicalilor liberi generați prin 
procese biologice

Câmp magnetic [G]

Identificarea speciilor reactive de oxigen prin 
RES cuplat cu capcane de spin (spin trapping)
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Câmp magnetic [G]
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