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Descripcidn

El Laboratorio Integrado de caracterizacién de Materiales (INMALAB) de la Universidad Pablo de
Olavide se crea para ofrecer un servicio integrado de valoracion y andlisis cientifico de materiales
de interés energético, ambiental, biotecnoldgico, geolégico y de proteccion del patrimonio
histérico-artistico, entre otros. Incluye los siguientes equipos de caracterizacion de materiales: 1)
Sistema de microscopia electrénica de alta resolucién (SEM). 2) Sistema de difraccién de
rayos-X (XRD) para analisis cristalografico de muestras sélidas. 3) Sistema de fluorescencia de
rayos-X (XRF) para analisis elemental de muestras sélidas y liquidas. 4) Sistema de
fluorescencia ultravioletalvisible con resolucién temporal (TRF) para caracterizacién de muestras
sélidas y liquidas. 5) Equipo de adsorcion de gases. 6) Equipo de analisis térmico (TGA).

Necesidad o problema que resuelve

SEM: microfotografia electrénica con detectores SE/BSE/CL/EDS/EBSD. Caracterizacion eléctrica
y EBIC. Preparacion de muestras inorganicas pulidas y muestras que necesiten recubrimiento de
carbono. XRD: difractogramas de rayos-X. Medidas de reflectometria, textura, estrés, SAXS y
microdifraccién. Preparacion de muestras. Analisis cualitativo y semicuantitativo, Rietveld, textura,
estrés, determinacion de espesores de capas. XRF: Analisis elemental cualitativo y cuantitativo de
muestras solidas y liquidas. Elementos mayoritarios y elementos traza. Preparacion de muestras
(polvo, pastillas prensadas, perlitas, liquidos). Analisis de campo con el equipo portatil. TRF:
Espectros de fluorescencia estacionarios. Decaimientos temporales de fluorescencia 'y
fosforescencia. Medidas en funcién de la temperatura. Medidas en alto vacio. Rendimientos
cuanticos. Equipo de adsorcion de gases: analizador de fisisorcién/quimisorcion de alto vacio
(autosorb 1Q). Analizador dual de quimisorcién, analizador de fisisorcién. Equipo de analisis
térmico (TGA): thermobalance modelo Linseis STA PT1000 de carga superior para analisis
térmicos. Generales: Asesoramiento en la preparacion de muestras para las distintas técnicas.
Asesoramiento en la busqueda de la configuracion éptima del equipo para obtener el resultado
buscado. Asesoramiento en el tratamiento y analisis de datos. Se podran emitir dos tipos de
informes: - Informe técnico. Incluira el procedimiento de preparacion de las muestras, la
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configuracién de medida de los equipos, y el andlisis de resultados en forma de tablas y graficas
(microfotografias, difractogramas, etc.). El informe técnico sera Unico y especifico para cada una
de las técnicas: SEM, XRD, XRF o TRF. - Informes cientifico-técnico. Contendra la misma
informacion que el informe técnico, pero incluird ademas una valoracion e interpretacion cientifica
de los resultados. Este tipo de informe podra combinar en el mismo informe resultados de varias
de las técnicas (SEM, XRD, XRF y TRF) asi como una valoracién global de los resultados para
una muestra o familia de muestras dada.

Aspectos innovadores

El principal aspecto innovador de INMALAB es que ofrece un servicio integrado de valoracion y
analisis cientifico de materiales de interés energético, ambiental, biotecnol6gico, geolégico y de
proteccion del patrimonio histdrico-artistico entre otros. Por este motivo se ofrecen, ademas de los
informes técnicos habituales, informes cientifico-técnicos. De forma especifica, los equipos
presentan los siguientes aspectos innovadores: SEM: Alta resolucion; gran profundidad de campo
gue da apariencia tridimensional a las imagenes; sencilla preparacién de las muestras; facilidad de
manejo; y enorme versatilidad que permite realizar andlisis multiples en un solo equipo, gracias a
la inclusién de multiples detectores. Ademas, se incluye un sistema de micromanipuladores que
permite hacer medidas eléctricas de dos y cuatro puntas. XRD: Sistema de Ultima tecnologia en el
mercado, especialmente adecuado para experimentos de microdifraccion, andlisis de capas finas,
texturas y estrés. Incluye ademas un potente software de analisis de resultados. XRF: Ademas del
habitual analisis cualitativo, permite estudios cuantitativos y estudios de campo gracias al sistema
portatil. TRF: Ademas de los habituales espectros de emision con resolucién temporal, el sistema
permite medidas de rendimientos cuanticos y en funcién de la temperatura, de hasta 77 K en su
limite inferior. Equipo de adsorcion de gases: Realiza de forma precisa mediciones a materiales no
porosos, mesoporosos y microporosos. Posee capacidad para determinar areas superficiales
especificas por debajo de 0,01 m2/g, areas activas, volimenes de poros y distribuciones de
tamafio de poros de hasta 0,35 nm de sélidos porosos en cumplimiento de mas de 20 métodos de
prueba estandar ASTM, DIN e I1SO. Equipo de analisis térmico (TGA): Admite muestras de hasta
25 g con tara electrénica. Posee un rango de temperatura (RT) de hasta 1000°C. Posee una
resolucién de 0.5 ug. El instrumento es muy adecuado para estudios de composicién térmica,
estabilidad térmica y oxidacion.

Equipamiento cientifico disponible

Sistema SEM: Microscopio electrénico de barrido de emision de campo (FE-SEM) modelo Zeiss
Gemini300. Permite la caracterizacion morfolégica, composicional, textural, cristalografica y
eléctrica de distintos tipos de materiales. Cuenta con (1) varios detectores de electrones
secundarios (SE) y retrodispersados (BSE), tanto en camara como en columna; (2) detector de
electrones transmitidos (STEM); (3) detector de catodoluminiscencia (CL); (4) sistema combinado
de microanalisis y textura mediante dispersién de energia de Rayos X (EDS) y difraccion de
electrones retrodispersados (EBSD) con diodos de electrones forescattered (FSE) Oxford
Aztec-Channel5, incluyendo un sistema de mapeado de muestras de gran tamafio; y (5) sistema
Kleindiek de micromanipuladores y nanosondas con detector EBIC (Electron beam induced
current) para caracterizacion eléctrica en la nanoescala. El rango de voltajes de aceleracion es de
1-30KV. Por debajo de 20kV incluye un sistema beam booster que reduce la carga de la muestra 'y
mejora la sefal en los detectores en columna. Las resoluciones de trabajo reales en muestras de
oro sobre carbono con electrones secundarios son de 2nm (a 15kV) y de 5nm (a 1kV). El
microscopio puede trabajar en presion variable (VP y nano-VP hasta 500 Pa) y con bajos voltajes
de aceleracién, lo que permite analizar muestras no conductoras sin necesidad de metalizacion.
También incluye una platina Peltier, que permite trabajar entre -50 y 50 °C. Asimismo, el servicio
cuenta con una pulidora para la preparacién de muestras pulidas metalograficas o de rocas, y con
un evaporador de carbono para metalizacion. Ubicacién: Edificio 47, planta baja, laboratorio
47.B03. Sistema XRD: difractdmetro de dispersion de rayos modelo Bruker D8 Discover. Incluye
una microfuente de rayos X de 50 W de potencia (densidad de potencia 2.7 108 fotones/segundo),
un detector modelo EIGER con sensor 0D/1D/2D (area 2.978 mm2, resolucion 529420 pixeles). El
equipo permite los siguientes tipos de medida: (1) difraccién de polvo, (2) difraccion por angulo



rasante (glancing angle), (3) microdifraccién, (4) SAXS, (5) texturas, (6) estrés. El modo 0D
permite la medida de muestras con superficies muy rugosas, recubrimientos policristalinos y
laminas filas epitaxiales. El modo 1D permite scans ultrarapidos de polvos y laminas finas en
reflexién y en transmisién. El modo 2D permite analisis de cantidades pequefias de muestra,
orientaciones preferentes, tamafios grandes de cristalito y micro-mapeo. Ubicacion: Edificio 47,
planta baja, laboratorio 47.B05. Sistema XRF: equipo de fluorescencia de rayos X modelo Bruker
S8 Tiger para analisis elemental. Incluye también un fluorimetro portatil modelo Bruker ELIO. El
equipo S8 incluye una fuente emisora de rayos X de hasta 60 kV de voltaje y 170 mA de corriente.
El equipo ELIO tiene una potencia de 4 W con 50 kV/200pA. El equipo S8 posee dos detectores
para la deteccion de elementos ligeros y pesados (flujo de gas y centelleo, respectivamente). El
equipo ELIO incorpora un detector de tecnologia CUBE que detecta y clasifica radiacion X
fluorescente con una resolucidén menor a 140 eV y con un area activa de 50 mm2. El equipo S8
posee una precision para estandar de granito para elementos traza entre 0.2 ppm y 0.001 %. El
conjunto del sistema XRF permite analizar pastillas prensadas, perlitas, liquidos, polvos sueltos y
muestras solidas heterogéneas de gran tamafio fuera del laboratorio mediante el dispositivo
portatil ELIO. El sistema S8 permite adicionalmente medicién cuantitativa de elementos, con
posibilidad de medida en muestras geoldgicas. Ubicacion: Edificio 47, primera planta, laboratorio
47.1.20. Sistema TRF: equipo de fluorescencia en el rango espectral UV/vis/NIR con resolucion
temporal, modelo FLS1000-DD-STM de Edimburgh Instruments. Contiene como fuentes de
excitacién una lampara continua de xenén de 450W, una lampara pulsada de 60W, dos laseres de
diodo pulsados de 375 y 450 nm, y un LED pulsado de 340 nm. El equipo permite los siguientes
tipos de medida: (1) fluorescencias en estado estacionario, (2) tiempos de vida de fluorescencia
para decaimientos entre 100 ps y 50 us mediante TCSPC y decaimientos de fosforescencias entre
1 ps y 10 segundos mediane MCS. El sistema incluye un criostato para la realizacion de medidas
entre 77 y 300 K, en alto vacio, y una esfera integradora para la obtencién de rendimientos
cuanticos. Ubicacion: Edificio 22, tercera planta, laboratorio 22.3.18A. Equipo de adsorcién de
gases: analizador de fisisorcién/quimisorcién de alto vacio (autosorb 1Q). Analizador dual de
guimisorcion, analizador de fisisorcion. Para medir la superficie BET y la superficie metalica activa.
Realiza de forma precisa mediciones a materiales no porosos, mesoporosos y microporosos.
Posee capacidad para determinar areas superficiales especificas por debajo de 0,01 m2/g, areas
activas, volumenes de poros y distribuciones de tamafio de poros de hasta 0,35 nm de sdélidos
porosos en cumplimiento de mas de 20 métodos de prueba estandar ASTM, DIN e

ISO. Ubicacion: Edificio 22, tercera planta, laboratorio 22.3.18A. Equipo de andlisis térmico (TGA):
thermobalance modelo Linseis STA PT1000 de carga superior para analisis térmicos. Admite
muestras de hasta 25 g con tara electrénica. Posee un rango de temperatura (RT) de hasta
1000°C, con hornos que permiten velocidades de calentamiento y enfriamiento rapido, asi como
un control de temperatura altamente preciso. Posee una resolucion de 0.5 ug. El instrumento es
muy adecuado para estudios de composicién térmica, estabilidad térmica y oxidacion. Cuenta con:
a) Carga superior sub balance microgramos, b) Sistemas de medicién intercambiables TG — DTA /
DSC, c¢) Robot de muestra de 42 posiciones. Ubicacion: Edificio 22, tercera planta, laboratorio
22.3.18A.

Tipos de empresas interesadas

» Biologia y Biotecnologia. * Agroindustrial y Alimentacién. « Recursos Naturales, Energia y
Medio Ambiente. « Ciencias exactas y experimentales. « Salud. « Nanociencias,
nanotecnologias y materiales. « Patrimonio Historico y Artistico. « Ciencias forenses.

Nivel de desarrollo

Disponible para el cliente

Mas informacion

La oferta de Capacidades de I+D con las que cuentan el equipo de investigadores/as
vinculados/as a la infraestructura del Laboratorio INMALAB, es variada y complementaria
cubriéndose por ello todas las técnicas que se ofertan en este servicio integrado de valoracion y



analisis cientifico de materiales, entre otras. El grupo de investigacion ‘Ciencias de La Tierra y de
la Atmosfera (RNM 356)’ de la Universidad Pablo de Olavide aporta la unidad de preparacién de
laminas delgadas y probetas de rocas (cortadoras, esmeriladoras, camara para embutido, bafio de
ultrasonidos, fungibles), asi como asesoramiento en los analisis texturales. La colaboracién con el
Servicio ‘Sanit-ARTE’ de la UPO, aporta las capacidades para realizar estudios mineralégicos y
analisis quimicos de muestras del patrimonio histérico. El grupo ‘Células Solares
Nanoestructuradas’ de la UPO (www.upo.es/investiga/ccs) aporta el know how para la
caracterizacion eléctrica de muestras en la nanoescala: un picoamperimetro para conectar a las
nanosondas (micromanipuladores) y poder de esta forma registrar las caracteristicas
corriente-voltaje entre dos puntos de la muestra, con posicionamiento en la nanoescala. El grupo
también puede aportar ayuda técnica y asesoramiento para la elaboracién de mapas de eficiencia
EBIC (Electron Beam Induced Current) de las muestras. También puede ayudar en la
interpretacién de los resultados de fluorescencia, en especial para materiales con aplicaciones
optoelectronicas. El grupo ‘'OMEGAS’ (Organic materials for electronics and gas sensors, FQM
319) de la Universidad Pablo de Olavide, puede prestar ayuda en la caracterizacién de materiales
nanoporosos, especialmente materiales cristalinos, interpretacion de difractogramas, preparacion y
medidas XRD de capas finas de estos materiales. Determinacion de estructuras y preparacion de
muestras. Medidas de propiedades Opticas de absorcién y emisién de materiales como colorantes
o polimeros fluorescentes. Medida de rendimientos cuanticos, emision en materiales
reabsorbentes, etc. Investigador responsable: Juan Antonio Anta Montalvo. Area de Quimica
Fisica. Dpto. de Sistemas Fisicos, Quimicos y Naturales/Fisica Estadistica de Liquidos (FQM 205).
UBICACION: Edificio 47 y Edificio 22 de la Universidad Pablo de Olavide.

Equipo de Investigacion
Fisica estadistica de liquidos (FQM205)



