Titlu Faza: Controlul proprietatilor magnetice si de structura locala ale unor nanoparticule de tip
miez-invelis cu miezul de fier sau oxid de fier prin tratamente termice in atmosfera de hidrogen
Obiective:

1. Prepararea nanoparticulelor de tip miez-invelis prin piroliza laser.

2. Efectuarea de tratamente termice in atmosfera de hidrogen la diverse temperaturi.

3. Efectuarea de masuratori de structura locala si magnetice.

Rezultate estimate initial:

1. Determinarea compozitiei de faze si legatura cu proprietatile magnetice.

2. Determinarea structurii locale si Tnconjurarii specifice (prin spectroscopie Mossbauer).

3. Evidentierea influentei tratamentelor de hidrogenare asupra structurii locale si proprietatilor
magnetice.

Rezultate obtinute (scurta descriere a celor mai importante rezultate, cu 1-2 imagini/grafice
de impact care sustin rezultatele):

Nanoparticulele pe bazad de fier si de oxizi de fier de tip miez-invelis sunt nanostructuri
exceptionale cu efecte importante induse de dimensiune precum coecitivitate ajustabild fata de
structuri de dimensiuni mari si comportament superparamagnetic in cazul dimensiunilor reduse
considerabil. Ca urmare, sunt de interes ridicat pentru aplicatii avansate in biomedicina, cataliza,
absorbtie de microunde, separare magnetica a biomoleculelor, dispozitive magneto-optice, sisteme
de inregistrare magnetica, senzori, stocare de hidrogen, crestere de nanotuburi de carbon si
tratamentul apei. Tnvelisurile protectoare (dintre care carbonul prezinti numeroase avantaje) sunt
o abordare viabild pentru stabilizarea chimica a nanoparticulelor. Sunt prezentate proprietatile
structurale, de structura locala si magnetice ale unor nanoparticule de tip miez-invelis (Fe acoperit
de C), precum si ale unor nanoparticule de oxizi de Fe preparate prin piroliza laser netratata (A)
tratate termic in atmosfera de hidrogen la 200 (A200C) si 305°C (A305C).

Din rezultatele de difractie de raze X ale probelor de oxizi de fier, se observa ca tratamentul termic
in atmosfera de hidrogen la o temperaturd mai ridicatd, de 305 °C, induce cu succes formarea unei
faze metalice unice de Fe. Din curbele ZFC-FC ale probelor de oxid de fier (fig.1la) au fost
determinate temperaturile de blocare: proba netratata Tg=106 K (M=1.46 emu/g), proba A200C
Te=110 K (M=1.49 emu/g). In cazul probei A305C, Tg creste considerabil la 356 T (M=3 emu/g)
datorita modificarii starii de valenta a fierului (faza a-Fe metalicd). Valorile campului coercitiv
variaza considerabil, de la 900 Oe la temperaturi joase la cateva zeci de Oe la temperatura camerei
(fig.1b,c). La temperaturi joase, procedeul de racire in cdmp induce valori putin mai mari fatd de
procesul de racire fara camp. De asemenea, magnetizarea de saturatie creste dupa tratamentul
termic. Constanta de anizotropie magnetocristalina (Kexp) poate fi aproximata ca produsul dintre
campul coercitiv Hc la temperaturi joase si magnetizarea spontana (care poate fi considerata
magnetizarea de saturatie la temperaturi joase), deoarece nanoparticulele magnetice au in general
comportament de monodomeniu, fara pereti de domenii si pot fi tratate in cadrul modelului Stoner-
Wohlfarth. In general, constanta de anizotropie magnetocristalini este de aproximativ 2.2 x 10%
J/m® pentru probele A si A200C.

Au fost investigate compozitia, structura locald si fenomene de relaxare magnetica prin
spectroscopie Mdossbauer. Spectrele Méssbauer ale probelor C (miez de fier in invelis de carbon),
B si A (oxizi de fier), colectate la temperaturi intre 4.5 K si temperatura camerei. Spectrele
Maossbauer la temperaturi joase (<50K) ale probelor C (fig.2), B si A prezinta o caracteristica
magnetica principala larga atribuita fazelor de oxizi de fier (maghemitd sau magnetita sau amestec
n configuratii distorsionate). In cazul probei C, o fazi secundari, mai putin intensa, este atribuiti
carburilor de fier. Faza de carbura ar putea fi legata de un efect de amestec intre miez si invelis.
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Fig.2 Spectrele  cu temperaturi de blocare mai ridicate. Dupa tratamentul termic in
Mdssbauer ale  atmosfera de hidrogen la 200°C asupra probei A, spectrele colectate

probei C la 45 K |a temperaturi pand la 180°C prezinti o caracteristici magnetica
(@), 25 K (b), 50 K relativ ingustd si au fost fitate cu trei componente magnetice
(c), si temperatura  principale atribuite oxizilor de fier maghemita si magnetita. O fractie
camerei (d). redusi din spectre este legata de prezenta fazei metalice o-Fe. Insi la
temperatura camerei sunt prezente fenomene de relaxare, in stransa
legatura cu dimensiunea nanometrica a particulelor. Tratamentul termic la 305°C determina cu
succes cristalizarea nanoparticulelor intr-o faza unica a-Fe, in concordanta cu rezultatele difractiei.
Concluzii si perspective: In aceastid raportare sunt prezentate studii complexe asupra unor
nanoparticule de Fe inglobate in matrice de C si nanoparticule de oxizi de Fe. Acestea au fost
preparate prin piroliza laser. Din masurdtori de spectroscopie Mossbauer asupra compozitului Fe-
C s-a evidentiat prezenta carburilor (datoritd penetrarii invelisului de C in miezul de Fe) si a
oxizilor (datoritd oxidarii nanoparticulelor de Fe ramase neacoperite de C). Nanoparticulele de
oxizi de Fe au fost tratate termic in atmosferd de hidrogen la 305°C pentru a evidentia efectul
asupra proprietatilor de structura locala si magnetism. Probele netratate au constat din oxizi de fier.
Insa tratamentul termic in atmosferd de hidrogen a reusit sa inducd formarea unei faze de o-Fe
pura, fard prezenta oxizilor. Aceasta raportare aratd ca se poate obtine cu succes inldturarea oxizilor
din nanoparticule de Fe prin tratamente ulterioare in atmosfera de hidrogen. Nanoparticulele
rezultante sunt stabile cu oxidarea. Rezultatele discutate au fost incluse in cartea ,,Proceedings of
the International Workshop on Advances in Nanomaterials (Magurele - Bucharest, September 17-
19, 2018)”, ed. V. Barsan, editura Horia Hulubei, cap. ,,An overview on local structure and
magnetism of Fe-C nanocomposites”, autori S.G. Greculeasa, F. Dumitrache, I.I. Lungu, N. lacob,
V. Kuncser, pg. 27, aparuta in mai 2019. In plus, rezultatele urmeaza a fi diseminate prin trimiterea
n luna decembrie a.c. a unui articol stiintific la un jurnal cotat ISI.



