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ANALISIS TERMICO

FUNDAMENTOS

R/
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L)

Engloba al conjunto de técnicas analiticas que estudian el comportamiento térmico de
los materiales. Cuando un material es calentado o enfriado, su estructura y su
composicion quimica sufren cambios: fusion, solidificacidon, cristalizacién, oxidacion,
descomposicién, transicidn, expansion, sinterizacion, etc... Estas transformaciones se
pueden medir estudiar y analizar midiendo la variacion de distintas propiedades de la
materia en funcidén de la temperatura.

Entre las técnicas de Analisis Térmico destacan: la Termogravimetria (TG), el Andlisis
Térmico Diferencial (DTA).

La Termogravimetria (TG) estd basada en la medida de la variacidon de la masa de una
muestra cuando dicha muestra se somete a un cambio de temperatura en una
atmodsfera controlada. Esta variacion de masa puede ser una pérdida de masa o una
ganancia de masa.

El Andlisis Térmico Diferencial (DTA) es una técnica en la que se mide la diferencia de
temperatura entre la muestra y un material de referencia (térmica, fisica vy
quimicamente inerte) en funcion del tiempo o de la temperatura cuando dicha muestra
se somete a un programa de temperatura en una atmosfera controlada.



INSTRUMENTACION

Consta de:
* una balanza analitica sensible
* Unhorno

* Unsistema de gas de purga para
proporcionar una atmosfera inerte

* Un procesador o microordenador para

el control del instrumento y |Ia
adquisicion y visualizacion de datos.
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RESULTADQOS

En la curva TG: se observa la variacion de la masa en funcién del tiempo =
o de la temperatura

% Masa

En la curva DTG: se observa la derivada temporal de dicha perdida en

funcion del tiempo de la temperatura

APLICACIONES

Son técnicas aplicables a un gran numero de campos tales como, por ejemplo, cienciay
tecnologia de polimeros, ciencia y tecnologia de los materiales carbonosos, ciencia de
materiales, catalisis, industria farmacéutica, industria metalurgica, Petrologia, etc...

Una relacion de las aplicaciones mas importantes de las técnicas de Analisis Térmico:
Aplicaciones de la Termogravimetria:

- Estudios de descomposicién y estabilidad térmica.

- Estudios composicionales.

- Determinacion de purezas.

- Determinacion de contenido en humedad, materia volatil, cenizas y carbono fijo.

- Estudios de gasificacion de muestras carbonosas.

-Estudios cinéticos.
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DIFRACCION DE RAYOS X

FUNDAMENTO:

+»*La Difraccion de rayos X es un fendmeno que
se produce al interaccionar un haz de rayos X
con una sustancia cristalina.

*La describe la Ley de Bragg: nA = 2d sen@
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INSTRUMENTACION:
El difractdmetro de polvo
consta de:
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Difractometro Bruker D8 Advance del Servicio de Rayos X de
la Universidad de Salamanca.
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RESULTADOS:

Difractograma de polvo de una muestra de silestone obtenido con el equipo indicado en el Proyecto de
Innovacion Docente “T.E.C.N.I.C.A.S.”
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SILTSTONE APLICACIONES DE LA DRX:

] + |dentificacion de fases cristalinas

] ¢ Estudios de polimorfismo

| ¢ Transiciones de fase

] +** Soluciones sélidas

N +* Medida del tamafio de las particulas

} s Determinacion de diagramas de fases
T T T T T T T I L B L B L

2-Theta - Scale

WUSILTSTONE - File: SILTSTONE.RAW - Type: 2Th/Th locked - Start: 2.000 °- End: 80.000 °- Step: 0.040 °- Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 12 s - 2-Theta: 2.000 °- Theta: 1.000 °- Chi: 0.00 °- Phi:
Operations: Import

[m]01-075-0443 (A) - Quartz - alpha-SiO2 - Y: 96.26 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Hexagonal - 2 4.91300 - b 4.91300 - ¢ 5.40500 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000 - Primitive - P3121 (152) - 3 - 112.985 - I/lc PD

[#]o1-089-8574 (C) - Feldspar (Na-component) - Na(AISi308) - Y: 8.59 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Monoclinic - 2 8.12600 - b 12.99600 - ¢ 7.16400 - alpha 90.000 - beta 116.650 - gamma 90.000 - Base-centered - C2/m (1
01-072-1245 (A) - Albite low - Na(AISi308) - Y: 12.37 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Triclinic - 2 8.13800 - b 12.78900 - ¢ 7.15600 - alpha 94.330 - beta 116.570 - gamma 87.650 - Base-centered - C-1 (0) - 4 - 664.194 - I/lc
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ESPECTROSCOPIA IR

FUNDAMENTOS TEORICOS

Espectroscopia vibracional

El espectro infrarrojo se origina por absorcidon de fotones con
energia correspondiente a la region del infrarrojo, que da lugar a
una fransicion entre niveles vibracionales de una molécula, dentro
del estado electronico en el que se encuentra la especie

Moléculas con momento dipolar no nulo

Tipos de vibraciones
O Tensidon: cambios en la distancia inferatdmica
O Flexion: cambios en el dngulo de enlace

Transmitancia T=I/1, |
0

Absorbancia A=-log(T)
O Ley de Lambert-Beer
A=¢l C




INSTRUMENTACION

- Elementos dispersivos, prismas y
rejillas de difraccion.
- Interferdmetro de doble haz (FTIR)

= Interferometro de Espectroscopl
Infrarroja de Transformada de
Fourier

Motor

f ~ * Detector
Celda de Monocromador
referencia
Fuente de luz
Continua en un amplio
intervalo de L y de .
Rmﬁ; constante \I I / Registro

Celda unidad
- Muetras liquidas:

Celda de material fransparente
(KBr, NaCl, Ca:F)

- Muestras gaseosas:
Celda con vacio

- Muestras solidas:

Suspensidn de Mujol
Pastilla de KBr

Equipo de Especiroscopia IR ATR
(Reflectancia Total Atenuada) del
Instituto de Ceramica y Vidrio (ICV),
Madrid



ESPECTRO IR

Representacion grafica de la tfransmitancia (%) en funcion del
numero de ondas (V)
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Espectro infrarrojo (IR-ATR) de Goethita (FeO.OH) (A. Murciego)




APLICACIONES

Aplicacion en andlisis quimico

Permite idenftificar especies quimicas a fravés de la
defterminacion de la frecuencia a la que los distintos grupos
funcionales presentan bandas de absorcion en el espectro IR

Espectro IR identifica a cada molécula

O Andlisis cualitativo de compuestos orgdnicos
O Andlisis cualitativo de compuestos inorgdnicos
O Andlisis cuantitativo



Espectroscopia vibracional

Interaccion de la radiacion electromagnética (fotones de la

region infrarroja o ultravioleta y visible) con la materia
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En el espectro Raman se miden frecuencias vibracionales
como desplazamiento entre la energia del haz incidente y el

dispersado.

Stokes

Dispersion no elastica

6 Raman




- Eslaectrﬁmetm

- Rejillas
- Sistemas FT-Raman
lluminar la muestra y recaleccion
de la sefial dispersada
Eliminar
dnspemd}\ elastica Muestra
Detector /
. . Fortamussiras o
Dispersion celdas de tralamento  Enfoque
Fuente de luz

Registro Lager /

Equipo de Espectroscopia
Raman (Microraman) del ICV,
Madrid



Representacion grafica de la infensidad de radiacion en
funcion del nUmero de ondas (v) (desplazamiento Raman)
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El cardcter de la radiacion dispersada permite obtener una
vision de la estructura de la sustancia

Manuales de Raman asociados a manuales de referencia de
Infrarrojo

Comparacion automatica del espectro registrado con la base
de datos

O Quimica estructural
O Catalizadores
O Quimica combinatoria
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Fundamento

» Permite la visualizacion de superficies a escala del atomo.

» Basa su funcionamiento en un efecto cuantico, el efecto tunel. Una sonda
se acerca a una distancia muy corta (10 millonésimas de mm) de la
superficie a observar. Entre la punta y la superficie existe el mas estricto
vacio y una pequena diferencia de potencial eléctrico. Los electrones de la
superficie de la muestra pueden abandonar los atomos de origen para
“rendirse” a la sonda intrusa, estableciendo una “corriente tunel” que la
sonda se encarga de registrar.

« Como la intensidad de dicha corriente depende de la distancia entre la
sonda y la superficie, conociendo una, se conoce la otra, y, a medida que la
sonda barre la superficie, la intensidad de la corriente tunel va informando
sobre la topografia, proporcionando una imagen muy clara de depresiones y
elevaciones producidas por la estructura atbmica ultrafina del material.

Aplicaciones:

- Microscopia con resolucion atdémica

- Caracterizacion de materiales a nivel atdomico.
- Nanolitografia



Esquema de Funcionamiento

Control voltages for piezotube

10

Tunneling Distance control
current amplifier  and scanning unit

Piezoelectric tube
with electrodes

Tunneling

o+

Data processing
and display
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Fundamento

El Microscopio de Fuerza Atomica (AFM) es un instrumento
mecano-optico capaz de detectar fuerzas del orden de
los piconewtons. Al rastrear una muestra, es consigue registrar
continuamente su topografia mediante una sonda o punta afilada de
forma piramidal o cénica.

El AFM no usa la corriente eléctrica sino la fuerza de interaccién
quimica que surge al acercar el ultimo atomo del extremo de la
punto al atomo que se quiere desplazar. Ventaja clave para su
futura utilizacidon en la industria, al poder operar tanto con muestras
conductoras como aislantes.

Aplicaciones

- Microelectronica

- Caracterizacion de materiales organicos e inorganicos.
- Aplicaciones relacionadas con polimeros y composites
- Biologia



[

Esquema de Funcionamiento

4 quadrant
photo detector

Cantilever

deflection

Laser

measurement

£ caﬁ‘“eqet
N

AFM Coanti lever

Xyz-
stage
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;QUE ES UN MEB?

» DISPOSITIVO QUE MEDIANTE EL
BARRIDO DE UNA MUESTRA CON
ELECTRONES CONSIGUE INFORMACION
DE DIVERSA iNDOLE.

- Imagenes de alta resolucidn
> Informacién composicional

+SENAL ESTIMULO ——— ELECTRONES

ELECTRONES: )
/ Secundarios y retrodispersados (IMAGENES)

N

< SENAL ANALITICA

RAYOS X (ANALISIS QUIMICO)



PARTES DE UN MEB
1 EMISOR ELECTRONES Evg:‘l

(FILAMENTO DE WOLFRAMIO)

» 2 BOBINAS ACELERADORAS Y
FOCALIZADORAS DE M
ELECTRONES-BOBINAS DE
BARRIDO

» 3 APERTURA POR LA CUAL
SALE EL HAZ FOCALIZADO H

» 4 DIVERSOS DETECTORES

v

==

=]
B
L

> ELECTRONES SECUNDARIOS %

- RETRODISPERSADOS e B

- RAYOS X: Analisis por dispersién
de energias (EDS)
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;QUE ES UN MET?

» ES UN DISPOSITIVO QUE
MEDIANTE LA PENETRACION DE
UNA MUESTRA POR UN HAZ DE
ELECTRONES NOS PERMITE
OBTENER IMAGENES CON UNA
GRANDISIMA RESOLUCION

+SENAL ESTIMULO ——— ELECTRONES

< SENAL ANALITICA ELECTRONES

* A partir del haz transmitido (sin dispersion), la imagen es oscura sobre fondo
brillante (imagen en campo claro)

* A partir de electrones dispersados, imagen brillante sobre fondo oscuro
(imagen en campo oscuro) - Difraccion de electrones



PARTES DE UN MET

1 CARCASA

-2 EMISOR DE ELECTRONES

3 ELECTRONES

*4'Y 5 BOBINAS ACELERADORAS

6 BOBINAS PARA ENFOCAR LOS ELECTRONES
7/ MUESTRA

8 Y 9 BOBINAS PARA FORMAR LA IMAGEN
10 PANTALLA CON LA IMAGEN

* La combinacion “difraccion de electrones+distintos
modos de formacion de la imagen” hace del MET
una de las mejores técnicas para el estudio de la
estructura cristalina y sus defectos.
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DILATOMETROS

Instrumento cientifico para medir la variacion del
volumen frente a un cambio de temperatura.

|

Este dilatbmetro esta provisto de un regulador de temperatura
Netzsch Geratebau modelo 410 y un soporte de silice.
Permite realizar curvas de dilatacién, dL/Lo = f (T), medidas del
coeficiente de dilatacion (a(T1-T2)) y de temperaturas de
transformacion. Las muestras deben ser sélidas o polvos
compactados de forma cilindrica o prismatica, con una longitud
maxima de 15 mm y dos caras planoparalelas.




DILATOMETRO HORIZONTAL

=_Técnica que mide la expansion o contraccidon de un material cuando es
! SOMetido a un programa de temperatura controlado y en una atmoésfera de

il

Realiza medidas de variacion dimensional con la temperatura entre 25 y 1550 °C. Todos los tratamientos térmicos
se realizan en aire con elementos calefactores de SiC. La medida se realiza mediante palpador de alumina y con

ficheros de correccion de muestras de platino. El tamafo de las muestras estd comprendido entre 4 y 20mm.




A.T.D (ANALISIS TERMICO DIFERENGIAL)

Esta técnica es similar en el tipo de
andlisis y aplicaciones al Analisis
Térmico Diferencial, ATD, pero la

Esta técnica permite el estudio de la evolucién en funcion de la
temperatura de muestras sélidas (excepcionalmente, liquidas),
analizandose simultdneamente las pérdidas o ganancias de
peso de la muestra y los efectos térmicos, endotérmicos o

exotérmicos, que sufre la misma debido a los distintos procesos sensibilidad es mayor, lo que
que pueden ocurrir (evaporaciones, descomposiciones, permite realizar calculos
reacciones quimicas en general, transiciones de fase, etc.). cuantitativos. Rango de operacion:
Rango de operacion: 25-1500 °C en atmdsfera de aire. 25-1600° C en modo DSC-TG y, en

casos excepcionales, 25-1700 ¢ C
en modo ATD-TG. Atmoésferas
oxidantes, reductoras o neutras.




ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

La Termogravimetria se basa en la medida de la variacion de la masa de una
muestra al someterla a un programa de T2 en una atmdsfera controlada.
La variacion de masa puede ser una pérdida o una ganancia de la misma.




MICROSCOPIO DE CALEFACCION

La microscopia de calefaccién o de alta temperatura permite, mediante una camara acoplada a un horno
tubular y un programa de analisis de imagen, seguir la evolucion en funcion de la temperatura de muestras
sélidas. Durante la medida se registra la variacién del area de la muestra, de los angulos de contacto de ésta
con el sustrato, de los angulos formados por las esquinas superiores de la muestra y de la anchura y de la
altura de esta, asi como la variacibn de un factor de forma calculado en base a algunos de estos
parametros. Rango de operacion: 25-1625 °C en diferentes atmédsferas.




PARA MEDIR LA CONDUCTIVIDAD TERMICA
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PARA CARACTERIZAR MATERIALES EN POLVO

Determinacién de tamanos de particula por difraccion laser

La determinacién de las distribuciones de tamano de particula se
realizan por el método de difraccién con un laser de He-Ne con
una A=632,8 nm sobre muestra humeda (en agua o0 en
disolventes organicos), normalmente afadiendo un defloculante y
facilitando la dispersion en bano de ultrasonidos.

Determinacion de superficie
especifica BET

La medida de superficie especifica
de las muestras se lleva a cabo, de
manera estandar, por adsorcion de
nitrégeno a 77K por el método BET
de un punto. La desgasificacién de
las muestras se realiza en el
mismo equipo, en corriente de gas
y a la T2 solicitada.




REOMETRO

Se usa para medir la forma en
que fluyen un liquido, mezcla o
suspension bajo la accion de
fuerzas externas.




PARA CARACTERIZAR EL TAMANO
NANOMETRICO Y SUSPENSIONES




SUSPENSION POR ULTRASONIDOS




R EO LOG |A Estudia la deformacién y el fluir de la materia




MOLINOS
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i i 54 i i g i S £
- e - g —— ——
1 e i i i e

i ke et i

g oy o i i il g
e e o — ] — 0 S—
——— i Sl — — —
e

i o, ol L S St b S
s s i p———




LIOFILIZADOR

Taul plEen
E

Se utiliza para la eliminacion del agua mediante desecacién al vacio y a muy baja T2




FLUORESCENCIA DE RAYOS X




ESPECTROMETRIA DE PLASMA

Espectrometro de Emision con fuente de Plasma de Acoplamiento Inductivo (ICP-OES)

Las principales ventajas de esta técnica son: alta sensibilidad, buena precisién, amplio intervalo lineal de
calibracién, ausencia relativa de interferencias importantes, gran versatilidad y posibilidad de determinar
la inmensa mayoria de los elementos del sistema periddico. Las muestras tienen que ser medidas en
disolucién, por lo que hay que realizar previamente un ataque de las mismas. Trazas( ppm) hasta 100%
del elemento.




SPU-ITER I NG Para metalizacion y/o recubrimientos de muestras

Proceso fisico en el que se produce la vaporizacion de los atomos de un material sélido denominado
"blanco" mediante el bombardeo de éste por iones energéticos. Se utiliza para metalizar las
muestras (con Au, Ag, C..) que vayan a ser observadas al MEB.




MICROSCOPIO ELECTRONICO DE TRANSMISION

Lo caracteristico de este microscopio es el uso de una
muestra ultrafina y que la imagen se obtiene de los
electrones que atraviesan la muestra. Pueden aumentar
un objeto hasta un millén de veces.

Microscopio que utiliza un haz de electrones para visualizar un objeto, debido a que la
potencia amplificadora de un microscopio optico esta limitada por la longitud de onda de la
luz visible. Equipado con un sistema de microanalisis EDS Rontec.




Microscopio electronico de barrido (MEB)/Scanning Electron Microscopy (SEM)

Microscopio de emision de campo de catodo frio equipado con una precamara para facilitar la introduccién de
la muestra. Esta equipado con dos sistemas de microanalisis EDS (Espectroscopia de Energias Dispersivas)
Imiith

y WDS (Espectroscopia de Dispersion de Longitudes de Onda).

%
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Genera imagenes de alta resolucién, que significa que caracteristicas espacialmente

imilll; cercanas en la muestra pueden ser examinadas a una alta magnificacion. La
preparacion de las muestras es relativamente facil pues la mayoria de SEMs sélo
requieren que éstas sean conductoras.

Imagenes de electrones secundarios




A.F.M. MICROSCOPIO DE FUERZAS ATOMICAS

Instrumento mecano-optico capaz de
detectar fuerzas del orden de los
piconewtons. Al rastrear una muestra,
es capaz de registrar continuamente su
topografia mediante una sonda o punta
afilada de forma piramidal o cénica.

Este microscopio permite trabajar en
modos  basicos y  avanzados,
incluyendo: en modo contacto, en
modo friccion, en modos dinamicos
(resonantes) de no contacto, de
contacto y de contacto intermitente,
ademas de medidas de contraste en
fase y medidas en modo dinamico.




MICROSCOPIO PETROGRAFICO

También llamado de
polarizacion se utiliza
para identificar y estimar
cuantitativamente los
componentes minerales
de las rocas. Cuenta con
dos polarizadores.

En él se pueden realizar
observaciones en luz
transmitida y/o en luz
reflejada.
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PRENSA CALIENTE




HORNO DE ALTO VACIO




HORNO PARA HACER FIBRA DE VIDRIO
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HORNO DE FUSION




PRENSA ISOSTATICA




ATOMIZADOR
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PARA EL DESBASTE DESBASTE Y PULIDO DE LAS MUESTRAS

Desbaste: Se utiliza papel abrasivo o discos abrasivos fijos 0 magnéticos de
diferentes tamanos de grano. Pulido con diamante (9, 6, 3, 1, 0,25 um).
Pulido final (suspensiones de alumina o cerio, gel de silice, etc).




EXTRUSION

Proceso para crear objetos con seccion transversal definida y fija. El material se
empuja/extrae a través de un troquel de una seccion transversal deseada.




CAMARAS CLIMATICAS




DISPERSIMETRO Y VISCOSIMETRO

Instrumento para medir la viscosidad y otros parametros de flujo de un fluido.




CROMATOGRAFIA INVERSA

Es un conjunto de
técnicas basadas en el
principio de retencion
selectiva, cuyo objetivo
es separar los distintos
componentes de una
mezcla,  permitiendo
identificar y determinar
las  cantidades de
dichos componentes.




MICROCLIMA

Es un clima local de
caracteristicas distintas
a las de la zona en que
se encuentra.

El microclima es un
conjunto de afecciones
atmosféricas que
caracterizan un contorno
o ambito reducido.




IMPRESORA 3D

Maquina capaz de realizar
"Impresiones" de disenos en 3D,
creando piezas o0 maquetas
volumétricas mediante la
compactaciéon de un polvo que se
va depositando en un contenedor.




POROSIMETRIA DEL MERCURIO

L3 | l

Técnica indirecta para la caracterizacion del sistema poroso de los materiales. A
partir de ella se obtiene la distribucion de la porosidad en funcion del tamano
aparente de acceso a los poros.




ADSORCION DE NITROGENO

|

Las técnicas de adsorcidén para la determinacion de
la superfice (area BET), distribucion y tamano de los
poros de un material sélido se basan en los
fenomenos de adsorcidn de gases y liquidos en la
interfase entre el solido objeto de estudio
(adsorbente) y el fluido que se adsorbe (adsorbato).

El fluido se deposita sobre el soélido como una
monocapa cuyo grosor se va incrementando con los
sucesivos aumentos de presién de equilibrio hacia
la presiéon de saturacion del fluido.

La informacion obtenida a partir del fluido
incorporado permite, mediante modelos
matematicos, determinar el area del sélido y el
tamarnio y distribucion de los poros.

Esta técnica se aplica cuando las muestras
presentan micro (< 2 nm) y meso poros (2-50 nm).
Cuando las muestras son de naturaleza
macroporosa (> 50nm), la técnica adecuada es la
Porosimetria de mercurio.




ESPECTROSCOPIA RAMAN

Es una técnica
espectroscopica usada
en quimica y fisica de la
materia condensada para
estudiar modos de baja
frecuencia como los
vibratorios, rotatorios, vy
otros. Se basa en la
dispersion inelastica, o
dispersion Raman, de luz
monocromatica, un laser
en el rango de luz visible,
el infrarrojo cercano, o el
rango ultravioleta
cercano.




ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Tipo de espectroscopia vibracional. Cubre un
conjunto de técnicas, siendo la mas comun una forma
de espectroscopia de absorcion. Asi como otras
técnicas espectroscopicas, puede usarse para
identificar un compuesto e investigar la composicién
de una muestra.




ANALIZADORES DE CARBONO




ANALIZADORES DE NITROGENO Y OXIGENO

e
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| Estudios de desvitrificacion de
| Wollastonita-Fosfato tricalcico.
Cristal eutéctico por
Termodifractometria de
Neutrones

| Técnicas de caracterizacién:

- Termodifractometria de Neutrones (DN)
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Analisis Térmico Diferencial (ATD)

- Microscopia electrénica de barrido
(MEB)



El periodo Sureda en el Buen
Retiro, fabrica de porcelana en
Madrid

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)
- Microscopia electréonica de barrido (MEB)

- Espectroscopia de Rayos X por Dispersion
de Energias (EDX)



Estudios EXAF de la evolucion de
ceramicos CaCu,Ti,O,, purosy

l dopados con hlerro en el tiempo

de sinterizacion

Técnicas de caracterizacion:

- Absorcion de Rayos X del borde de la
estructura (XANES)

AR R R N

- Espectroscopia fotoelectronica de
Rayos X (XPS)

-Absorcion extendida de estructura fina
de Rayos X (EXAFS)

T8 665568
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Obtencion y caracterizacion de bentonita- silica coloidal
“nanofiller”

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)
- Analisis Termogravimétrico (TG)

- Microscopia electrénica de barrido
(SEM)

- Microscopia electronica de
transmisiéon (TEM)




Sintesis y caracterizacion de
membranas mesoestructuradas
de alta conductividad protonica
basadas en el sistema Si0,-P,O,

para PEMFC

EXPERIMENTAL

TEOS/EIOH/CTAB

(H,PO4 0 P,0,)/ E10H

e Técnicas de caracterizacion:
HOMHC)
T s

Control de Ty RH
térmico

- Difraccion de Rayos X (DRX)

! T
| 7 110°C- 150°C, lavado con EYOH para
| eliminor el surfactante

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)

- Elips6metro espectral

- Isotermas de adsorciéon-desorcion




Microestructura y
propiedades eléctricas del
Bi,Ti,0,, dopado con
WO,y ZnO

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electronica de
barrido (SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)

- Propiedades eléctricas



Propiedades eléctricas de
vidrios de fosfato y vidrios de
fosfato nitrurados del sistema

Li,0-Na,O0-PbO-P,O,

Técnicas de caracterizacion:

- Resonancia Magnética Nuclear
(RMN)
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Futuro de materiales celsian
sintetizados a partir de “coal fly
ash” para aplicaciones
estructurales

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electronica de campo de
emision mediante barrido (FE-SEM)

- Propiedades mecanicas



Mullita porosa: Fabricacion y
Conductividad Térmica

Técnicas de caracterizacion:
- Estudio reologico
- Porosimetria de mercurio

- Microscopia electrénica de
transmision (TEM)

- Propiedades térmicas



Estudio in situ del proceso de
sinterizacion reactiva en
sistemas con dolomita
mediante
termodifractometria de
neutrones

Técnicas de caracterizacion:
- Termidifractometria de Neutrones (ND)
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Estudios cinéticos



Corrosion del Circonato de
Calcio que contiene
materiales refractarios por
cemento clinker

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electronica de barrido
(SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)




Diseio y obtencion de un
nuevo material bioactivo
dentro del sistema binario
CaMg(Si0,),Ca,(PO,),

Técnicas de caracterizacion:

- Microscopia electronica de barrido
(SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)

- Mapas de Rayos X

- Propiedades mecanicas: Ensayos
de dureza y tenacidad



Transformacion polimorfica
B > adel Ca,(PO,), . Sistema
binario Ca,(PO,),-CaMg(Sio,),

Técnicas de caracterizacion:

- Termodifractometria de Neutrones
(DN)

- Difraccion de Rayos X (DRX)
- Analisis Térmico Diferencial (ATD)

- Microscopia electrénica de barrido de
emision de campo (FE-SEM)

-Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)



Diseio y obtencion de un nuevo material bioactivo dentro del
sistema ternario CaSiO,-CaMg(Si0,),-Ca,(PO,),

Técnicas de caracterizacion:

- Dilatometria

- Analisis Térmico Diferencial (ATD)

- Analisis Termogravimétrico (TG)

- Espectroscopia Infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR)

- Espectroscopia Ultravioleta-Visible
(UV-VIS)

- Microscopia de calefaccion

- Propiedades mecanicas

- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electrénica de barrido de
emision de campo (FE-SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)
-Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Longitudes de onda (WDS)



Estudio de la reaccion isopletal MgO-CaAl,O,

Técnicas de caracterizacion:

- Microscopia optica de luz reflejada
(MOLR)

- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electrénica de barrido
(SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)
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Obtencion de monoaluminato
calcico mediante sintesis por
combustion. Utilizacion de
urea como combustible

Técnicas de caracterizacion:

- Analisis Térmico Diferencial (ATD)
- Analisis Termogravimétrico (TG)

- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electrénica de barrido
(SEM)




Efecto de la adicion de Bi,0, en el
sinterizado, microestructuray
conductividad eléctrica de
electrolitos sdlidos basados en
ceria dopada con gadolinia

Técnicas de caracterizacion:

- Microscopia electréonica de barrido
(SEM)

- Experimentos dilatométricos

- Propiedades eléctricas



Formar cuerpos de Alimina
porosa por congelacion

Técnicas de caracterizacion:
- Porosimetria de mercurio

- Microscopia electronica de campo de
emision mediante barrido (FE-SEM)

- Densidades



Compatibilidad estado sdlido en
el sistema: ZnO-CaO-P,O,

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electrénica de barrido
(SEM)

- Espectroscopia de Rayos X por
Dispersion de Energias (EDS)



Modificaciones en las reacciones
de sinterizacion para controlar
el tamaino de grano del ZnO
basadas en varistores

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccion de Rayos X (DRX)

- Microscopia electronica de barrido
(SEM)

- Propiedades eléctricas



Interacciones magnéticas en
perovskitas GdCo,Mn, 0,

Técnicas de caracterizacion:
- Difraccién de Rayos X (DRX)

- Propiedades magnéticas




Estructuras ceramicas
laminadas en alimina/sistema
YTZP obtenido por union a
baja presion

Técnicas de caracterizacion:

- Microscopia de emision de campo
(FEM)




Desarrollo de microestructuras
orientadas en materiales de
nitruro de silicio

Técnicas de caracterizacion:
- Propiedades mecanicas

- Microscopia electronica de barrido
(SEM)
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Correo electrdénico enviado a los Jefes de los Departamentos del
Instituto de Cerédmica y Vidrio (CSIC), Madrid.

————— Mensaje original--—-——-—

De: murciego@usal.es [mailto:murciego@usal.es]

Enviado el: viernes, 09 de abril de 2010 20:03

Para: Ajsanchez@icv.csic.es; jfernandez@icv.csic.es;
aduran@icv.csic.es;

frubiolicv.csic.es

Estimados investigadores:

Soy una profesora de la Universidad de Salamanca que desde hace unos afios visita con
los alumnos de Ingenieria de Materiales el Centro en el que trabajan gracias a los
doctores Fausto y Juan Rubio, a los que aprecio mucho y estoy muy agradecida. Esta
visita constituye una practica externa dentro de la asignatura "Técnicas de
caracterizacion de materiales". La visita que realizaremos este curso (el proximo viernes
16 de abril) se enmarca dentro de un Proyecto de Innovacion Docente que pretende
acercar el alumnado, por un lado, a la realidad fisica, funcionamiento y manejo de
diferentes técnicas de caracterizacion, y, por otro, a la planificacion y realizacion de
procesos de caracterizacion de materiales a través de la experiencia de
investigadores/profesionales directa o indirectamente conectados con la realidad
empresarial.

Nos gustaria poder conocerles personalmente y hacerles unas preguntas (a ustedes y/o
personas que trabajan con ustedes, incluidos becarios) pero tal vez sea dificil debido a
sus ocupaciones y también al poco tiempo del que disponemos. Por ello, les solicito
encarecidamente su participacion en el mencionado proyecto, respondiendo a las
preguntas que enumero a continuacioén y enviando sus respuestas a esta direccion de
COITeO0.

RELACION DE PREGUNTAS

1. Cuales son las principales lineas de investigacion en las que trabajan?

2. ;Qué técnicas de caracterizacion de materiales utilizan?

3. (Qué importancia tienen estas técnicas en la consecucion de sus objetivos?
4. ;Los resultados obtenidos son transferidos al sector empresarial?.

Muchisimas gracias de antemano.

Esperamos poder verles el dia que vayamos; si no fuera asi, dejaremos un pequefio
detalle de nuestra universidad para ustedes a Fausto Rubio, quien siempre nos ha abierto
las puertas y nos ha prestado incondicionalmente su tiempo.

Un cordial saludo.
Ascension



De los cuatro jefes de Departamento a los que se les envio el cuestionario
anterior, dos respondieron al mismo y nos lo enviaron por correo electronico (Dr.
Antonio Javier Sanchez Herencia , Jefe del Departamento de Cerdamica y Dr. Fausto
Rubio Alonso, Jefe del Departamento de Quimica-Fisica de Superficies y Procesos).
A continuacién se muestran sus respuestas. Los otros dos, nos atendieron muy
amablemente el dia que visitamos el Instituto de Ceramica y Vidrio, contdndonos de
forma breve, las lineas de investigacion en las que trabajan, técnicas que utilizan y
sectores beneficiados. En la pagina web del centro estd disponible dicha informacién
por lo que hemos elaborado las respuestas a partir de ella y de la breve exposicion de los
investigadores.

RESPUESTAS DE LOS INVESTIGADORES

Dr. D. Antonio Javier Sanchez Herencia
Jefe del Departamento de Ceramica

1. ;Cuales son las principales lineas de investigacion en las que trabajan?

Las lineas de investigacion con mayor relevancia dentro del departamento son las que
recoge el plan de actuacion que entre en vigor este afio. Partiendo de las lineas generales
de investigacion del Instituto se organizaron sublineas que te indico y a su vez extiendo
en temas mas concisos que supongo que te permitirdn aclararte mejor.

Linea 1.- Ceramica y Vidrio para energia, medioambiente y transportes.

Sublinea 1.a.- Materiales y recubrimentos ceramicos bajo condiciones de trabajo
extremas.

Materiales no oxidicos

Técnicas de sinterizacion asistida (Spark Plasma Sintering, Hot Press, etc)
Disefio de materiales mediante ciclos de sinterizacion

Obtencion de polvos y recubrimientos por técnicas de proyeccion térmica.
Sistemas porosos de transferencia de calor.

Dispersiones de nanotubos de carbono en sistemas ceramicos.

Resistencia al desgaste.

Linea 2.- Técnicas de avanzadas de procesamiento para materiales y sistemas
estructurales y funcionales. Engloba dos sublineas:

Sublinea 2.a.- Diagramas de equilibrios de fases en sistemas de interés cerdmico.
Aplicacion al disefio y preparacion de bio-materiales y materiales estructurales a alta
temperatura. Mas especificamente esta sublinea se puede concretar en los siguientes
temas de trabajo:

Bio-compatibles:
Disefio de composiciones mediante el estudio de los diagramas de equilibrio



Caracterizacion cristalografica y morfologica de las fases obtenidas
Estudios de bio-compatibilidad

Materiales refractarios

Disefio de composiciones mediante el estudio de los diagramas de equilibrio
Estudio de Cementos refractarios

Caracterizacion cristalografica y microestructural de refractarios
Caracterizacion termomecanica de materiales refractarios

Estudios de materiales refractarios tras su uso (analisis post-morten)

Sublinea 2.b.- Técnicas innovadoras de procesamiento coloidal. Esta sublinea se puede
concretar en los siguientes temas:

Sintesis de sistemas nanoparticulados a partir de sistemas liquidos

Caracterizacion superficial de polvos ceramicos y metélicos suspendidos en
agua y liquidos  organicos

Estudio de aditivos de dispersion (dispersantes)

Caracterizacion reoldgica de suspensiones

Procesamiento de materiales a partir de suspensiones (slip casting, tape casting,
moldeo)

Diseflo microestructural de materiales compuestos cerdmica-ceramica y metal-
ceramica

Disefio de estructuras complejas laminados, recubrimientos y materiales
pOrosos.

Caracterizacion morfoldgica de los compuestos obtenidos

Caracterizacion termomecanica de los materiales obtenidos

Linea 3.- Ceramica y Vidrio con impacto social e industrial
Sublinea 3.a.- Arqueometria de materiales ceramicos y vidrios.

Caracterizacion microestructural de ceramicas historicas

Andlisis de problemas asociados al patrimonio cultural.

Formulacion de composiciones empleadas en las ceramicas historicas

Estudio historico de los procesos empleados en la fabricacion de cerdmicas
2. ;Qué técnicas de caracterizacion de materiales utilizan?
Pufftftt.
Sigo con la idea de describir un poco lo que son la técnicas del departamento o las
utilizadas por el departamento en sus lineas de investigacion. Junto a las técnicas
generales del Instituto, comunes a otros centros de investigacion en materiales, hay una
serie de técnicas especificamente desarrolladas dentro de estas lineas de investigacion.

De entre las técnicas de caracterizacion generales del ICV destacan:

Microscopia electronica. Se emplea de modo muy generalizado tanto para la



caracterizacion de los polvos empleados o sintetizados, como en la caracterizacion de
los microestructural de los materiales fabricados.

Difraccion de Rayos X. Que se emplea para identificar las fases en los polvos de
partida sintetizados en el centro o comerciales y en los materiales obtenidos después tras
la sinterizacion.

Analisis quimico. Que se emplea para identificar las composiciones de materiales
empleados.

Las técnicas empleadas por las lineas del departamento son:

Técnicas de caracterizacion de polvos. Los polvos sintetizados tienen que ser
caracterizados. Igual ocurre con los polvos comerciales antes de su procesamiento ya
que en gran parte las caracteristicas iniciales de estos polvos determinaran las
propiedades finales de los materiales. La caracterizacion de la que se dispone es:

Tamafio de particula (tanto para sistemas micrométricos como
nanométricos), Métodos de absorcidon para superficie especifica y picnometria de
polvos.

Caracterizacion de suspensiones. Una de las lineas de investigacion se
centra en el procesamiento de materiales por métodos coloidales. Por lo tanto, se
dispone de las técnicas de caracterizacion superficial de polvos en agua y del
comportamiento reoldgico de suspensiones.

Medidas de Potencial Zeta en suspensiones de polvos nanométricos y submicronicos
mediante zetametros.

Viscosimetro y redmetros rotacionales

Caracterizacion térmica. Para la caracterizacion de los polvos, sus reacciones
asociadas, presencia de organicos y otro tipo de fendmenos asociados al cambio térmico
se dispone de un ATD-TG y DSC

Dilatometros de alta temperatura y atmosfera controlada. Que permiten estudiar y
optimizar los ciclos de sinterizacion y los fendmenos que ocurren a alta temperatura, asi
como estudiar los coefeciente de expansion térmica.

Conductividad térmica. Dado que un gran numero de las aplicaciones de los
materiales cerdmicos son a alta temperatura, se dispone de medidores de difusividad y
conductividad térmica por conduccidn y por pulso laser.

Permeabilidad de gases y porosimetria de mercurio son las técnicas mas empleadas
para la caracterizacion de los materiales porosos con fines estructurales y de
membranas.

Microscopia optica de luz reflejada. Esta técnica tiene especial interés para la
caracterizacion de los fendmenos que ocurren en materiales refractarios y las
propiedades mecanicas a niveles microscopicos de bajos aumentos.



Caracterizacion termomecanica. Resistencia a la flexion y a la traccion a temperatura
ambiente y a alta temperatura, tenacidad de los materiales por técnicas de indentacion,
resitencia al desgaste.

Existen otras, de las que se hace uso de indole dptica y/o eléctrica, pero creo que estas
resumen bastante las empleadas.

3. ;Qué importancia tienen estas técnicas en la consecucion de sus objetivos?

El instituto es un claro ejemplo de como el avance en la ciencia y tecnologia de los
materiales se basa en las relaciones entre el procesamiento, la microestructura y las
propiedades de los materiales. Por lo tanto las técnicas de caracterizacion descritas son
basicas para llevar adelante nuestra investigacion. Dado que la composicion y
ordenacion de las fases es la que determina las caracteristicas y propiedades de los
materiales, las técnicas descritas inciden en la caracterizacion de los polvos de partida,
en la optimizacion de los procesos de fabricacion y en el disefio de microestructuras
complejas. Por otra parte, la microestructura determina las propiedades de los materiales
obtenidos. Asi que, mediante una caracterizacion adecuada, se puede incidir en las
técnicas de fabricacion para obtener materiales con mejores propiedades o con
propiedades nuevas.

4. ;Los resultados obtenidos son transferidos al sector empresarial?

En la medida de las posibilidades estos estudios si son transferidos al sector industrial.
Entre los sistemas transferidos destacan los estudios con refractarios. También existe
relacién con el sector de pavimentos y revestimientos con el que se llevan adelante
estrechas colaboraciones.

Espero con esto haber contestado a vuestras preguntas y que os hagais una idea de lo
que hacemos en el entorno de técnicas de caracterizacion. El 16 de Abril tengo una
reunion del Instituto y no creo que pueda veros, como seria mi interés. De todos modos
Juan o Fausto Rubio os podrd contestar casi con seguridad a todas las preguntas o
buscar al investigador que os pueda responder.

Dr. D. Fausto Rubio Alonso
Jefe del Departamento de Quimica-Fisica de Superficies y Procesos

1. ;Cuales son las principales lineas de investigacion en las que trabajan?

Las principales lineas de investigacion son:

Materiales de Oxicarburo de silicio para Uso Aeroespacial

En esta linea de investigacion se desarrollan materiales hibridos orgdnico-inorgéanicos
que por pirdlisis en atmosfera neutra o reactiva dan lugar a vidrios de oxicarburo de

silicio, de oxinitruro de silicio y de oxicarbonitruro de silicio en los que se varian las
concentraciones de carbono y nitrogeno en funcion del proceso de obtencion. Los



vidrios de oxicarburo de silicio han presentado microdurezas de 11 GPa y resistencia a
la temperatura de 1500 °C durante 100 horas. Estos vidrios se han preparado con
elevada porosidad para ser utilizados como soportes de enzimas y moléculas biologicas
en procesos cataliticos de quimica sostenible.

Materiales compuestos reforzados por fibras y por particulas. Recuperacion de
residuos.

En esta linea de trabajo las investigaciones realizadas se han centrado en la preparacion
de materiales compuestos de matrices tanto organicas de tipo termoestable (fenodlicas,
poliéster, epoxi y poliuretano) o termopléstico (nylon 6 y nylon 12) como inorgéanicas
tipo cemento reforzados por particulas de vidrio y/o por fibras y nanofibras de carbono.
El objetivo es aumentar la resistencia mecanica y, sobre todo, el rayado y la resistencia
térmica. Se han obtenido materiales compuestos con un refuerzo del 2% en los que la
resistencia al fuego aumenta hasta un 50 % respecto a los materiales convencionales.
Se ha trabajado también en el desarrollo de métodos o procesos de recuperacion de
residuos de materiales compuestos de matriz orgéanica tipo poliéster y epoxi reforzados
por fibras y o particulas. Se han conseguido separar las partes orgéanicas de las
inorganicas por procesos de disolucion en los que es posible recuperar todo el
disolvente y reutilizarlo otra vez.

Materiales para aplicaciones tradicionales (fritas, esmaltes, vidrios). Fusion.
Hornos.

En esta linea de investigacion se han desarrollado nuevas fritas para ser utilizadas en
aplicaciones tradicionales de pavimentos y revestimientos ceramicos (azulejos). Se
desarrollan efectos especiales en los esmaltes obtenidos con dichas fritas, efectos
producidos bien en masa o en superficie. Se han obtenido particulas de diferentes
tamafios y morfologias adecuadas para pavimentos cuya matriz base sea de tipo
organico. Estos nuevos materiales podran competir con los tradicionales en muchos
aspectos Y, sobre todo, en cuanto a su menor peso.

Caracterizacion de Superficies Solidas

En esta linea de investigacion se desarrollan métodos de caracterizacion superficial de
solidos inorganicos para alcanzar un mayor conocimiento de la energia o nanorugosidad
de cualquier superficie sélida (organica, inorganico o hibrida). Para ello se ha
completado el desarrollo de los métodos basados en medidas tensiométricas y
capilarimétricas (Wicking). Ambos se contrastan con las medidas ya completamente
establecidas y basados en la Cromatografia Inversa a Dilucion Infinita y a
Recubrimientos Finitos. Se estd trabajando sobre todo en la caracterizacion de
nanofibras de carbono, vidrios de oxicarburo de silicio y materiales de construccion con
y sin recubrir con agentes antigraffiti. En el caso de las nanofibras de carbono se han
obtenido elevados valores de energia dispersiva (comprendidos entre 200 y 400 mJ.m-
2). Se ha trabajado en la determinacién de la concentracion de grupos activos
superficiales utilizando el procedimiento de bloqueo por adsorcion de moléculas
selectivas. Asi mismo se ha comprobado como el método cromatografico puede
proponerse como un método de control de la calidad de los compuestos antigraffiti que
actualmente se comercializan dado que permite determinar la proporcién de superficie
recubierta por dichos compuestos. Se continian los trabajos de caracterizacion



superficial mediante espectroscopia Raman en esmaltes y en vidrios de oxicarburos,
habiendo extendido este tipo de espectroscopia al método confocal para determinar
perfiles de difusion de elementos cromoforos en la superficie de vidrios y esmaltes.

Materiales para la Restauracion del Patrimonio Artistico. Grisallas para
Vidrieras. Recubrimientos protectores

Esta linea de Investigacion estd centrada en dos aspectos:

1) el desarrollo de materiales especiales para recubrir la superficie tanto de monumentos
del patrimonio arquitectonico espafiol como de edificios actuales, y 2) el desarrollo de
grisallas, esmaltes y vidrios para la restauracion de vidrieras medievales.
En el primer caso se estan desarrollando materiales hibridos organico-inorganicos que
pueden ser usados en todo tipo de edificios para la proteccion frente a la corrosion
medioambiental (humedad, CO,, SO,, etc.), asi como para evitar el deterioro vandalico
tipo graffiti, etc. Los materiales desarrollados son liquidos que se pueden depositar bien
mediante aerografos o con rodillos.y se ha trabajado en la coloracion por cementacion
(sobre todo el denominado amarillo de plata aunque también se han utilizado otros
elementos cromodforos como Co, Ni, Fe, etc.) para la restauracion de vidrieras
medievales.

En el segundo caso se ha investigado fundamentalmente la obtencion del color
denominado Amarillo de Plata para la restauracion de vidrieras medievales. Se ha
estudiado la influencia de las distintas variables que tienen lugar en la obtencion de
dicho color con el fin de repetir los procedimientos utilizados en la época medieval.
Dicho esmalte amarillo de plata se estd probando también en vidrios convencionales
actuales obteniéndose valores cromaticos (L, a, b) bien definidos y repetitivos.

2. (Qué técnicas de caracterizacion de materiales utilizan?

Las técnicas de caracterizacion que utilizamos son:
Espectroscopia infrarroja por transformadas de Fourier. Esta técnica permite el
seguimiento de las reacciones de hidrolisis y policondensacion que se producen en el
proceso de obtencioén de materiales hibridos, sol-gel, etc..

Espectroscopia Raman. Idem que la anterior.

Adsorcion de nitrégeno. Permite caracterizar desde un punto de vista textural la
distribucion de poros de las muestras en el rango micro-mesoporoso.

Porosimetria de mercurio. Permite caracterizar las muestras en el rango meso-
macroporoso.

Analizador elemental de nitrégeno y oxigeno. Permite determinar el contenido de
nitrogeno y oxigeno.

Analizador elemental de carbono y azufre. Permite caclular el contenido
principalmente de Carbono presente en las muestras de Oxicarburo de silicio que se

obtienen por el método sol-gel

Analizador elemental de carbono, hidrégeno y oxigeno. I[dem



Refractometro Abbe. Determinacion del indice de refraccion de los vidrios.

Espectroscopia UV-Vis. Determinacién del espectro UV-Visible en vidrios para
determinacion del color y grupos cromdforos (Ag, Au, Co, etc.)

Analisis térmico diferencial y termogravimétrico (ATD-TG). Permite determinar la
temperatura de estabilidad de las muestras de nanofibras de carbono, materiales
compuestos, etc.

Calorimetria diferencial de barrido. Determinacion de Calores Especificos asi como
temperaturas y tiempos de curado de resinas, etc.

Cromatografia de gases. Determinaciéon de las caracteristicas superficiales de
cualquier tipo de material. Determinacion de grupos activos y nanorugosidad
superficial.

Resistencia mecanica de fibras y filamentos. Determinacion de las propiedades
mecanicas de composites y nanocomposites.

Hornos de tratamiento en distintas atmosferas (aire, oxigeno, argon, nitrogeno,
etc.). Permite el tratamiento de las muestras bajo diferentes condiciones.

Simuladores de hornos de fusion de vidrios. Permite conocer a escala el
funcionamiento de los hornos de fusién de tal forma que se pueden disehar nuevos
hornos para que sean mas efectivos y con un menor consumo energético.

3. ;Qué importancia tienen estas técnicas en la consecucion de sus objetivos?

Son basicas si que quieren explicar los fenomenos que se producen en las
reacciones quimicas desde el punto de vista de la ciencia basica en la obtencion de
nuevos materiales. Permiten profundizar en el conocimiento. Por otra parte y cuando
se trabaja con el sector empresarial en el cual se necesitan buenos productos, todas estas
técnicas son imprescindibles desde el comienzo del proceso hasta la obtencién del
producto final y, sobre todo, en el control de calidad de dicho producto.

4. ;Los resultados obtenidos son transferidos al sector empresarial?

Muchos de los resultados se transfieren al sector del pavimento y revestimiento
ceramico. Uno de los resultados mas espectaculares ha sido la simulacion de los hornos
de fusion de vidrio. Como consecuencia de los buenos resultados, la empresa consiguiod
el Premio Principe Felipe a la Excelencia Empresarial por los buenos desarrollos,
permitiendo la obtencion de vidrio de excelente calidad, practicamente al 100%, asi
como minimizacion del consumo energético lo que permitia menor contaminacion
ambiental y menor consumo de materiales refractarios lo que implicaba un mayor
tiempo de utilizacion de los hornos de fusion de vidrio.

Otros resultados se han transferido al sector de la restauracion del patrimonio
nacional. Dichos resultados estaban enfocados a la utilizacion de nuevos productos en



base a materiales hibridos orgéanico-inorganicos que preservaban de ataques
atmosféricos y otros a monumentos, vidrieras, etc. También se desarrollaron nuevos
vidrios y grisallas para el sector de la restauracion de vidrieras.

Respuestas del Dr. Carlos Moure Jiménez (Epsilon de Oro a la trayectoria
investigadora en Electroceramica) del Departamento de Electroceramica,
investigador que nos recibiéo y mostro la labor de su Departamento, elaboradas a
partir de su breve exposicion y de los contenidos existentes en la pagina web del
Centro.

1. ;Cuales son las principales lineas de investigacion en las que trabajan?

Ceramicas para Sistemas Inteligentes.
El objetivo de este grupo de trabajo es el disefio y fabricaciéon de materiales
electroceramicos especificos para su aplicacion en sistemas inteligentes: sensores y
actuadores para dispositivos avanzados y su integracion en las tecnologias actuales.

Semiconductores basados en ZnO
Aplicacion de materiales cerdmicos semiconductores basados en 6xido de cinc para su
aplicacion como varistores, sensores de gases, ferromagnéticos, etc.

Procesos de modificacion superficial de materiales electroceramicos.-
Procesos de modificacion superficial encaminados a la formacion de
nanorecubrimientos, materiales cerdmicos nanoestructurados y nanocomposites
polimero.cerdmica.

Nuevas familias de materiales piezoceramicos
Desarrollo de nuevas familias de materiales piezocerdmicos con un amplio espectro de
aplicacion: materiales piezoceramicos compuestos de metal-ceramica, piezoeléctricos
de alta T* y piezoeléctricos libres de plomo.

Nuevas funcionalidades en materiales tradicionales tecnologicamente
avanzados.
Diferentes aspectos de los materiales funcionales desde el punto de vista de proceso o
de las propiedades son susceptibles de ser incorporados en materiales ceramicos
denominados tradicionales pero que, en su produccioén, emplean las tecnologias mas
avanzadas posibles.

Electroquimica de sélidos e interfases

Materiales para pilas de combustible de 6xido sélido.

En esta linea se han venido desarrollando en los ultimos afios materiales cerdmicos
utilizables como distintos componentes de una pila tipo SOFC: electrolitos, electrodos
(anodos y catodos) y materiales de interconexion. En particular, durante el presente afio,
se ha desarrollado un electrolito basado en la estructura de la perovskita en lugar de la
clasica fluorita, y se han utilizado las técnicas de mecanosintesis y mecanoactivacion
para su fabricacion.

Materiales electromagnéticos con propiedades no usuales.



Dentro de esta linea se vienen estudiando 6xidos dobles y triples con estructura tipo
perovskita, basados en 6xido de manganeso con otros ¢Oxidos, que han mostrado
comportamientos magnéticos poco usuales a bajas temperaturas, inversion térmica de la
imanacion, constriccién del ciclo de histéresis, ademas de fenomenos de conduccion
tipo semiconductor y/o metalico.

Ceramicas Transparentes Estructurales

El objetivo de este grupo incipiente de investigacion es el disefio y fabricacion de
materiales estructurales ceramicos transparentes para su uso en una gran variedad de
aplicaciones, especialmente a aquellas sometidas a impacto, desgaste, entornos
agresivos y a altas velocidades de deformacion. Para la obtencion de estos materiales se
emplean procesos coloidales para la sinterizacion en estado solido y procesos de spray
de llama (ruta vitroceramica). Comprende las siguientes direcciones de investigacion:
Ceramicas transparentes para la defensa y la seguridad, para artes decorativas y nuevo
disefio arquitectonico, para mejora de la eficiencia energética y para aplicaciones en
ventanas opticas.

Arqueometria Ceramica y Vidriera (Linea Transversal ICV)

Caracterizacion de objetos histéricos del Patrimonio Cerdmico, con especial hincapié¢ en
piezas de porcelana de las manufacturas espafiolas del s. XVIII. Recuperacion de la
tecnologia de elaboracion de los materiales ceramicos y vidrios. Estudio de su evolucion
histérica como una parte fundamental del Patrimonio Cultural. Evaluacion y adecuacion
de ensayos de caracterizacion no destructivos en el estudio de los materiales histéricos.
Reproduccion de pastas, vidriados y esmaltes ceramicos y caracterizacion de vidrios
romanos, nazaries y renacentistas.

Esta es una linea transversal de investigacion de los departamentos de Vidrio, Ceramica
y Electroceramica, se profundiza en el conocimiento de los procesos cientifico-
tecnologicos que representd la fabricacion de porcelana en Europa en el s. XVIIL a
través del estudio de fragmentos y piezas de porcelana de Buen Retiro procedentes de
Sitios Reales (Casita del Labrador, Aranjuez)y de la excavacion arqueoldgica en el
Huerto del Francés (Madrid) llevada a cabo por la Comunidad de Madrid asi como de
piezas de porcelana tierna y porcelana de huesos de la Manufactura de Alcora.
Paralelamente se ha iniciado el estudio de piezas de ceramica y vidrios de los mosaicos
de la Villa romanade Carranque (Toledo) y de vidrios medievales de yacimientos
arqueologicos de Almeria.

2. ;Qué técnicas de caracterizacion de materiales utilizan?
3. ;Qué importancia tienen estas técnicas en la consecucion de sus objetivos?

Las técnicas que utilizan y la importancia de éstas en la consecucion de sus objetivos se
ponen de manifiesto en los posters presentados a congresos que hemos fotografiado y
recogido en el archivo POSTERS

4. ;Los resultados obtenidos son transferidos al sector empresarial?

Contratos con Empresas Privadas y/oPublicas
IP: Felipe Orgaz



* ID09-XX-026

Respuestas de la Dra. Alicia Duran Carrera, Jefa del Departamento de Vidrios,
que nos recibio y mostro la labor de su Departamento, elaboradas a partir de su
breve exposicion y de los contenidos existentes en la pagina web del Centro.

1.;Cuales son las principales lineas de investigacion en las que trabajan?
Vidrios y Recubrimientos vitreos

Nanovitrocerdmicos transparentes para aplicaciones fotonicas. Sellos vitroceramicos
para pilas de combustible de 6xido sélido (SOFC). Vidrios de fosfato con elevada
conductividad eléctrica para su aplicacion como electrolitos en baterias recargables.
Estudio de la estructura de materiales vitreos mediante Resonancia Magnética Nuclear.
Recubrimientos protectores y funcionales obtenidos por sol-gel. Proteccion
anticorrosiva de metales con inhibidores de corrosion, capas protectoras y bioactivas
sobre metales de uso ortopédico. Recubrimientos fotocataliticos. Recubrimientos
mesoporosos. Membranas hibridas para pilas de combustible PEMFC.

Materiales Ceramicos y vitreos para Aplicaciones Energéticas y Medioambientales
Materiales para electrodos y electrolitos para pilas de combustible de 6xidos sélidos
(SOFC). Conductores protonicos de alta temperatura. Pilas de combustible de
intercambio protonico (PEMFC): Preparacion y caracterizacion de electrolitos y
electrocatalizadores. Fabricacion de ensamblajes electrodo-membrana y su
caracterizacion electroquimica. Materiales bioactivos para adherencia, supervivencia y
crecimiento de neuronas y para terapia especifica antitumoral.

2. ;(Qué técnicas de caracterizacion de materiales utilizan?
3. ;Qué importancia tienen estas técnicas en la consecucion de sus objetivos?

Las técnicas que utilizan y la importancia de éstas en la consecucion de sus objetivos se
ponen de manifiesto en los posters presentados a congresos que hemos fotografiado y
recogido en el archivo POSTERS

4. ;Los resultados obtenidos son transferidos al sector empresarial?

Contratos con Empresas Privadas y/o Publicas
IP: Alicia Durdan

e OTERIN-Zurich

2008-2009

IP: Eva Chinarro
* Knowledge Valley S.L. (KV)
2009-2010

IP: Berta Moreno

Tecnologias Avanzadas Inspiralia S.L. (ITAV)
2009-2010

Patentes



* Recubrimientos vitreos realizados por sol gel para
la proteccion de metales frente a la corrosion

* Reactor para el tratamiento electroquimico de biomasa
EP20070823038 de 19/08/2009

* Electrodo para registro de sefiales bioeléctricas y su procedimiento de fabricacion
PCT/ES2009/070501 de 13/11/2009



PROYECTO DE INNOVACION DOCENTE “T.E.C.N.I.C.A.S” Curso 2009/2010

VALORACION DEL PROYECTO POR PARTE DE LOS ALUMNOS

En mi opiniodn las practicas fuera del aula son siempre positivas, ya que el simple hecho
de estar fuera del aula, hace que tomes mas interés aunque solo sea por la curiosidad de
lo nuevo o lo diferente. Particularizando a las practicas realizadas, me han servido de
gran ayuda porque he podido comprobar in situ como funcionan los instrumentos y
aparatos que previamente hemos estudiado y otros que no dispone la universidad y nos
han ensefiado. Ademas, creo que la universidad debe hacer que los alumnos tomen
contacto con la industria o los institutos mas modernos, pongo de manifiesto esto,
porque yo personalmente he tenido la experiencia de estudiar técnicas y desarrollos que
actualmente no se utilizan o estdn en desuso, asi se acercaria un poco mas el mundo
laboral al mundo universitario.

Desde mi punto de vista las salidas didacticas, tanto al Instituto de Ceramica y Vidrio de
Madrid como a la Facultad de Ciencias de Salamanca, son una buena manera de
aprender la asignatura de técnicas de caracterizacion de una forma amena, clara y
concisa. Debido a que esta asignatura tiene muchos instrumentos y la mejor forma de
conocerlos es viéndolos en funcionamiento.

Personalmente creo que ha sido una buena actividad puesto que hemos podido ver las
técnicas estudiadas en la asignatura, y alguna mas que emplean y no entra dentro de
nuestro temario.

Me ha servido para comprender mejor la asignatura puesto que al comienzo de la misma
no conocia ninguna técnica para caracterizar materiales.

Las personas que nos atendieron fueron muy amables y nos explicaron muy bien las
técnicas de que disponian, dejandonos incluso manejar algunos aparatos para realizar
nosotros mismos el estudio de nuestro material a caracterizar.

Las dos salidas me han resultado muy interesantes ya que al comienzo de la asignatura
no tenia ningln tipo de conocimiento de las numerosas técnicas que hay para poder
caracterizar los materiales.

La salida que realizamos a Salamanca fue muy interesante ya que en clase ya habiamos
visto el tema pero al llegar alli y poder utilizar el aparato y verlo por dentro me resultd
mas facil entender en qué consistia esa técnica y como se realizaba, ademas la
encargada del difractometro fue muy amable por su parte, dejdndonos realizar la prueba
nosotros.

La salida a Madrid fue muy intensa ya que en el poco rato que estuvimos alli lo
aprovechamos al méaximo viendo todos los aparatos y las técnicas que utilizaban, me ha
servido bastante para poder comprender mejor la asignatura. También destacar que las
personas que nos atendieron durante la visita fueron muy amables, mostrandonos el
centro y dejandonos hacer espectros.

Creo que ambas practicas deberian de realizarse siempre que se pudiese ya que resultan
muy educativas y te ayudan a entender mejor ciertos aspectos de la asignatura.



En cuanto a la valoracion personal del proyecto diré que las salidas tanto a Salamanca
como a Madrid han resultado positivas, ya que el hecho de poder usar un difractometro
o ver técnicas en vivo son un buen complemento didéctico a la teoria impartida en clase.

Ha sido una experiencia muy interesante y de gran ayuda ya que hemos podido poner
en practica y entender mejor la teoria dada en clase, aplicandola a la caracterizacion de
un material real. Para una asignatura de “Técnicas de Caracterizacion® resulta muy
positivo tener acceso a la técnica pues nos permite afianzar los conceptos teoéricos y
aprender a interpretar los resultados obtenidos. Ademas, hemos elaborado un
documento que esperamos ayude a futuros alumnos. Por supuesto, agradecer que nos
hayan permitido visitar el servicio de Difraccion de Rayos X de la Universidad de
Salamanca y el Instituto de Cerdmica y Vidrio de Madrid, e incluso utilizar sus equipos.



