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Principales caractéristiques de D22
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Neutron velocity
selector
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Neutron beam

- <> . Neutron _Vac:lgm t_ube Detectqr
Aperture - — ~ quide L=20m; ®=2.5m 128x128 pixels
O longueur d’onde 46<\ (R) <26
O collimation 1,4 to 17,6 m, 8 sectior]s
O flux max position échantillon 108 neutrons/s/cm?
O distance echantillon-détecteur 1,4t018m
[0 détecteur 128x128, 0,75x0,75 cm?
0 temps mortdetecteur 0,9 us
0 gamme en 8x104<q (A1) <0,7
U Umax /qmin 20
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Presentation du “stopped-flow”
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cellule en quartz

fin du guide
de neutrons

moteJr

. seringues |

Interét
 contrbler avec un grande précision les volumes

et les temps de mélange
» synchroniser le remplissage de la cellule avec le

debut des acquisitions
* reproductibilité

SF3M, Bio-Logic
Pont-de Claix, 38640
http://www.ill.fr/Y ellowBook/D22/D22_info/

3 réservoirs de 20 ml contrblés par des
moteurs pas a pas indépendants



Téte et cellule d’'observation

faisceau de neutrons , .
évacuation

diaphragme
6Xx9 mn?

Cellule en quartz “Hellma”
remplissage ouverte aux deux extrémités
10x25x1 mni

Pour une bonne reproductibilité des mesures

 volume par échantillon 8Qd
e debit 0-5 ml/s




Calcul du temps mort
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* t,, est le temps de mlrissement entre les deux mélangeurs
* t; est le temps de remplissage entre le dernier melangeur et le milieu de la cellule

. t,, ett, dependent du débit

tor=90-150 ms
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Principe d’'une mesure
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transfert et stockage des donnéei‘

détecteur
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Stockage
intermédiaire

Isabelle Grillo, Sept 2000

Temps d’acquisition

* temps 1tick =

e temps min 100 ms
e temps max 390 s

90.9 ns

Séquence d’'acquisition
* temps constant

* Série geometrique

* Série arithmétique
 choix personnel

Electronique
* stockage intermédiaire jusqu’a 450 images
 pas de temps mort entre deux acquisitions

Répétition
e amélioration de la statistique



Vésicules 5

| mportance

» modele pour les membranes biologiques
e microréacteurs

* vecteur pour le transport de molécules

Enjeux en formulation
* vésicules stables, monodisperses, contrble de la taille

Obtention
« extrusion, dialyse, sonication d’une phase lamellaire
C objets peu stables et polydisperses
 formation spontanée: mélanges cationique/cationique, nonionique/ionique, catanionique,
ou addition de cosurfactants

objets thermodynamiquement plus stables; modeles basés sur le
calcul de I'eénergie de courbure et du parametre d’empilement



Diagramme de phases d’ AOT/(H ,O+NaCl)
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Lignes dedilution
NaClg4  \ =0375et0.75
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Balinov et al. J. Phys. Chem. (1991), 95

L,: phase micellaire isotrope; L ,: phase lamellaire; L, phase eponge

Concentrations des échantillons étudiés

AOT: 0.375et 0,75 % massique

Sel: 0,021; 0,042; 0,085 et 0.17 mol/I
(NaCl, KCI, NaBr, KBr)



Intensité diffusée 24 heures apres preparatlon des échantillons

100

O AOT 0,75%
O AOT 0,75%: NaCl 0,042M

0.01
0.001

Rayon des micelles 16,5 A
Rayon  des vésicules 364 A



Conditions expéerimentales

Solutions meres

vésicules OU micelles
°_o

AOT: 05et1% massdansD,O
Sels NaCl, KCI, NaBr, KBr
0,08; 0,17; 0,34 et 0,68 mol/l dans H,O

Résolution en temps

t=05.(L,1)*, 500mMs<T,, <776S

t=2mn, 776s<T,y <1h
t =3 mn, 1h<T,,<5h - .
) [ =
Gammes de vecteur d’onde
AOT 1 % mass
1 dansD,O
Toy <7765s 9,8x103 A< 0 < 0,14 A . 2
Tay >776s 6,1x10 A-l< q < 8,7x1€ AL solution saline
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Evolution en tempsréel de I'intensité diffusee

- FES-S > 2

Echantillon AOT w = 0,75%: 0,085 mol/l NaCl
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Intensité diffusée par une suspension diluée de vésicules sphériques polydisperse:
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Fonction de résolution instrumentale
(Gaussienne)
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Fonction de distribution en taille
(Iog-normale)
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Exemple de parametrage

 échantillon w = 0.75% AOT et 0.042 madWkCl
* acquisition A30 t,=0,5 (1,11
 temps d’acquisition 1= 17,93 s
* temps apres melange = 78,4s
105
a parametres d’entrée
5 Ag, = 103 A
-1 | ANA = 10%
220 e=19,7 A
01 resultats du modele
™ r, = 105,0+1 A
o =0,2
i T X2=1,2
0.01 | " — f”zm;-'; -
0.01 0.1
q (A7)
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L ois de croissance
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Modele cinétique (1)
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lere étape - Formation des vésicules
Effet du sel

e écrantage des répulsions électrostatiques entre les tétes polaires des monomeres:
diminution de la surface par téte polaire et augmentation du parametre
d’empilementp de 0,33 (sphere) a 1 (plan)

 écrantage des repulsions électrostatiques entre les micelles en solution:

possibilité d’agregation

Apparition des premieres vésicules (t < 500 ms)



Modele cmethue (2)
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2¢me gtape: croissance des vésicules

Soit une veésicule de degré d’agrégation N placée dans une solution de micelles a la
concentration ¢ La vitesse de croissance des vesicules est déterminée par la
diffusion des micelles

IVln +VN - VN+n

Contribution harmonique a I'énergie de courbjitefrich, W. Z. Naturforsch. 1973, 28c, 693]

E,=8m+4rk Indépendantde N etdeR

Contribution non harmonique a I'énergie de courbtikfiich, W. Z. J. Phys. 1986, 47, 321]

£ —arKam _ 321T°K o,
anN R2 ahN

a,. surface par téte polaire 65 A?)



Modele cinétique (3)
dN . dEy,

Equation cinétique
dt  dN

Calcul du nombre d’agrégation pour une Cdlcul delavariation de I'énergie de

vésicule de rayon moyen R et courbure avec N
Vi, R 1 1.1
N = _bicouche E . —E [ e
Violecule & N+ N N+1 N N2
N pdR o
dt ot ~_ dt R
dR 1
— = A—5 avec A= f(y,coo,ah’Kan,T)
dt R

I

R=At/0



Verlflcatlon de la loi de croissance
e, a2
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Resumeé

Formation

‘ ‘ t <500 ms
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Croissance

Polydispersité*
Ouverture
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 diminution de la vitesse de croissance avec l'augmentation de la force ionique
* vitesse de croissance légerement plus faible lorsque la concentration en AOT diminue
* vitesse de croissance legerement plus rapide aveaie=-ionNar
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