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Small-Angle X-ray Scattering (SAXS)

dispersion

RX incidente

muestra

Valores bajos de dngulo de dispersidn (scattering angle) 20 < 15°

INFORMACION: - tamafio y forma de “particulas”
(1 nm - 1um en los mejores equipos de SAXS)
- estructuras formadas (interacciones)



Ley de Bragg

A =2 dhkl sin 6

A
sin 6

e
hkl = 3

SAXS: dngulos bajos = distancias “largas”



CH,-(CH,),,COOH

DRX de Behenato de plata )
HSCMO

(material de calibracion para SAXS) .
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Bruker D8 (“reflectometro”) O
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Ley de Bragg

A=2dsin6
d = longitud de “correlacion”
1 2 siné@
d A
2T
7 — vector de dispersion

(scattering vector), Q
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téenica
”) de la politécni
| Bruker D8 (“reflectometro”)
' SAXS en e
Medidas de

A =0.15406 nm (Cu K_)
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Medidas de SAXS en el Bruker D8 (“reflectometro”) de la politécnica

Ensamblaje denso de nanoparticulas tipo nucleo/corteza
de y-Fe,0,/acido-oleico montado en Kapton
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Datos (corregidos) con ajuste

10

1(Q) ~ P(Q) S(Q)
/

“Form factor”

Intensity (cps)

“Structure factor”

10° |

De Toro et al., J. Phys. Chem. C, 117, 10213



intensity (cps)

Medidas de SAXS en el Bruker D8 (“reflectometro”) de la politécnica
SAXS de un coloide de las mismas nanoparticulas

(disolvente: ciclohexano): sistema diIuido/y/\
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Datos (corregidos) con ajuste

1(Q) ~ P(Q) (@) = P(Q)

Porque S(Q) = 1 en
sistema diluido de
interacciones despreciables

Intensity (cps)




Medidas de SAXS en el Bruker D8 (“reflectometro”) de la politécnica

Autoensamblaje (self-assembly) de estas NPs

SAXS Intensity (a.u.)
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ldealmente se realiza SAXS con un detector 2D

... Pero en el equipo Bruker en la Politecnica
solo tenemos detectores 1D y OD




Prueba de SAXS de un self-assembly realizado en
el equipo de DRX de monocristal (Fac. Quimicas)

A =0.07107 nm (Mo K_)
Q..~15nm

CD detector
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Resumen tecnico (SAXS en Bruker D8 en |a politécnica)

e Estudiamos SAXS en transmision '
e Q...=0.18nm 1> d __ ~40 nm

e La muestra puede ser, por ej.
e un coloide (en un capilar de borosilicato)... 0.5 mL suficiente

e polvo sobre un sustrato transparente (kapton o mica)... ~ 1 mg suficiente,
distribuido sobre un area de diametro > 3mm

* sin sustrato si es mecanicamente estable y suficientemente del

dispersion

ada

http://henke.|bl.gov/optical_constants/filterd.html ‘ Filter Transmission

Pagina web para determinar grosor necesario; lo ideal es que la
muestra tenga un factor de transmision de entre 0.1y 0.9

* Choose from a hist of common matenals: [SC RTINS

* Chemical Formula:

Filter Transmission

* Density: _ gm/cm”™3 (enter negative number to use tabulated values.)
* Thickness: gy microns

il Wavelength (nm) v JRETTEEE Ta to n steps (< 500).

(NOTE: Photon Energy must be in the range 10 eV < E < 30,000 eV and Wavelengths in the range of 041 nm -

To request a oL R VLR i Submit Request



Resumen cientifica

» De nuestros patrones de SAXS, podemos obtener informacion sobre, por e;j.

Jforma geométrica de particulas o macromoléculas
de tamanos de 1 a ~ 40 nm.... P(Q) particle form factor
... Y la distribucion de tamanos (ponderada en
volumen)
J“estructura” en sistema denso de NPs.... S(Q)
structure factor
... que nos puede aportar, a su vez, informacion
sobre las interacciones entre particulas

Para mas informacion: peter.normile@uclm.es
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