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@ Resumen:

Dispositivo portamuestras para el estudio de
interfases mediante difraccion de rayos X en modo
transmision configurado para realizar medidas de
difraccion en modo transmisidn para camaras de
temperatura en equipos de difraccién de rayos X,
para muestras pulverulentas disponibles en modo
comercial que se caracteriza porque comprende un
cuerpo esencialmente en forma de T invertida (1A,
1B, 1C), en donde el cuerpo central (1C) comprende,
a su vez, en su parte frontal un orificio (2) configurado
para la introduccion de un termopar, asi como dos
ventanas (3,4); estando ademas la primera ventana
superior (3) configurada para la introducciéon de
muestras y la segunda ventana lateral (4) configurada
para la alineacion espacial vertical de la muestra
mediante la alineacion del haz de la propia camara.

Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.




ES 2361 989 Bl

DESCRIPCION

Dispositivo portamuestras para el estudio de inter-
fases mediante difraccién de rayos X en modo trans-
mision.

El objeto del dispositivo portamuestras para el es-
tudio de interfases mediante difraccién de rayos X en
modo transmisién es permitir el estudio de la fron-
tera solido-liquido a través de medidas de difraccién
de rayos X en modo transmisién y que, como ventaja
principal, permite el estudio estructural mediante di-
fraccién con camaras de temperatura, en un laborato-
rio convencional, sin tener que desplazarse a grandes
instalaciones tipo sincroton o grandes aceleradores de
particulas.

Estado de la técnica anterior

El estudio estructural y composicional de la fron-
tera entre una fase sélida y una fase liquida posee un
interés notable, tanto desde un punto de vista basico
como aplicado. De una parte, una consideracién ter-
modindmica del proceso muestra la existencia de un
delicado equilibrio de fuerzas de interaccién, de orden
similar, entre las moléculas del componente liquido y
entre éstas y el material sélido. Su estudio se consi-
dera, por tanto, la base para el desarrollo de modelos
tedricos fundamentales. De otra parte, la existencia de
laminas sélidas bidimensionales en la frontera sélido-
liquido posee una importancia relevante en muchos
fenémenos interfaciales de interés aplicado, tales co-
mo la lubricacién, la adhesién y la detergencia, po-
seyendo ademads aplicaciones en las dreas de fisica,
quimica, biologia y ciencia de materiales.

El problema principal de este estudio surge de la
dificultad existente en la aplicacién de técnicas de dis-
persion, dada la necesidad de un equilibrio adecuado
entre el grado de penetracién del haz y la sensibili-
dad para distinguir la superficie adsorbida del resto
del sistema. Asi, los métodos experimentales que po-
seen un adecuado nivel de penetracion para interac-
cionar con la frontera sé6lido-liquido poseen informa-
cidén del sistema completo, siendo el motivo de estu-
dio cuantitativamente muy pequefio. Por su parte, los
métodos que son muy sensibles a una pequefia capa
de atomos no poseen el nivel de penetracién adecua-
do para suministrar informacién sobre el motivo del
estudio. Para el estudio de la interfase se han utilizado
previamente técnicas como calorimetria, que permite
obtener informacién de las temperaturas de cambio de
fase, la dispersion de neutrones o la resonancia mag-
nética nuclear para sélidos, la cual permite el estudio
de la competencia por la adsorcién sobre la superfi-
cie de mezclas de distintos liquidos, y la difraccién de
rayos X o neutrones en grandes instalaciones en mo-
do transmisién para la caracterizacion estructural de
la capa adsorbida.

No se conocen dispositivos o sistemas que permi-
tan el estudio estructural mediante difraccién con cé-
maras de temperatura en un laboratorio convencional
sin tener que desplazarse a grandes instalaciones tipo
sincroton o grandes aceleradores.

En la actualidad no existe en el mercado un dis-
positivo que permita realizar medidas de transmisién
en equipos de difraccién para muestras policristali-
nas, ni es posible, por tanto, el estudio de difraccién
en modo transmisién bajo condiciones controladas de
temperatura, atmdsfera y composicion. Los sistemas
disponibles comercialmente son tradicionalmente en
modo reflexion.
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Explicacion de la invencion

Para solucionar el problema mencionado se ha di-
seflado un dispositivo portamuestras para el estudio
de interfases mediante difraccién de rayos x en mo-
do transmisién configurado para realizar medidas de
difraccion en modo transmisién para cdmaras de tem-
peratura en equipos de difracciéon de rayos X, para
muestras pulverulentas disponibles en modo comer-
cial que se caracteriza porque comprende un cuerpo
esencialmente en forma de “T” invertida en donde el
cuerpo central comprende, a su vez, en su parte frontal
un orificio configurado para la introduccién de un ter-
mopar, asi como dos ventanas; estando ademads la pri-
mera ventana superior configurada para la introduc-
cién de muestras y la segunda ventana lateral configu-
rada para la alineacidn espacial vertical de la muestra
mediante la alineacién del haz de la propia cdmara.

El portamuestras en modo transmisidn para difrac-
témeros de polvo ha sido disefiado a partir de un di-
sefio tradicional de portamuestras en modo reflexion
para cdmaras de temperatura, permitiendo un encaje
adecuado tanto en la mesa destinada a soportarlo en
intercambiar calor para alcanzar las temperaturas re-
queridas, como a encajar con un termopar que, inser-
tado en la parte frontal, permita determinar la tempe-
ratura de trabajo. El disefio cumple con los siguientes
requisitos:

- Encaja adecuadamente en la base, es decir, con
la “mesa” original, y debe acoplar el termopar
de modo que suministre una lectura apropiada
de la temperatura de la muestra.

- Posee unas dimensiones adecuadas para que
encaje el solido a emplear y la ventana de
transmisién posee un tamafio adecuado para la
transmisién de rayos.

- Cuenta con un sistema de tornillos para el posi-
ble ajuste del substrato y superficie de contac-
to suficiente para realizar una transmisién de
calor apropiada y alcanzar una temperatura de
homogeneidad suficiente.

El material adecuado para el desarrollo del porta-
muestras ha de ser un buen conductor, preferentemen-
te cobre o aluminio recubierto de una capa cromada o
de un material adecuado para evitar reacciones con las
muestras.

El portamuestras permite la alineacién espacial
vertical, para situar el haz en la posicién adecuada de
la ventana.

A lo largo de la descripcion y las reivindicaciones
la palabra “comprende” y sus variantes no pretenden
excluir otras caracteristicas técnicas, aditivos, compo-
nentes o pasos. Para los expertos en la materia, otros
objetos, ventajas y caracteristicas de la invencién se
desprenderdn en parte de la descripcion y en parte de
la practica de la invencién. Los siguientes ejemplos y
dibujos se proporcionan a modo de ilustracién, y no
se pretende que sean limitativos de la presente inven-
cién. Ademds, la presente invencidn cubre todas las
posibles combinaciones de realizaciones particulares
y preferidas aqui indicadas.

Breve descripcion de los dibujos

Fig 1. muestra una vista en perspectiva del dispo-
sitivo objeto de la presente invencion.
Exposicion detallada de modos de realizacion

Tal y como se observa en la Fig. 1 el dispositi-
vo objeto de la presente invenciéon comprende, en una
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primera realizacién, un cuerpo esencialmente en for-
ma de “T” invertida (1A, 1B, 1C), en donde el cuerpo
central (1C) comprende, a su vez, en su parte fron-
tal un orificio (2) configurado para la introduccién de
un termopar, asi como dos ventanas (3, 4); una de
ellas, la superior (3) configurada para la introduccién
de muestras y la lateral (4) configurada para la alinea-
cion vertical de la muestra.

El dispositivo se materializé teniendo en cuenta el
tamafio de encaje en la mesa, en este caso una cdmara
tipo TTK450 de la firma “Antén Paar” y que esta con-
figurado para permitir la introduccién de un termopar
en la parte frontal (2), siendo este termopar, en este
ejemplo de realizacién practica, uno tipo PT100.

El dispositivo presenta un marco superior (3) que
permite la introduccién de la muestra sélida con el
material adsorbido, en donde un material muy ade-
cuado, que actie como muestra sustrato, es el grafito;
habiendo sido usado dicho grafito en el presente ejem-
plo de realizacién practica. Este marco se ha disefia-
do con un grosor de 3 mm, suficiente para albergar
las muestras de grafito de 2 mm de grosor. Es decir,
que presenta un marco para transmisiéon con un tama-
fio muy semejante al que permita depositar la mues-
tra en modo reflexién. Finalmente comprende una
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pluralidad de tornillos (5) para sujetar y alinear la
muestra.

En el uso practico del dispositivo objeto de la in-
vencion, se ha desarrollado un sistema de alineacién
espacial vertical para el portamuestras. Es por ello que
se realiza una alineacion previa de la totalidad del sis-
tema. Dicha alineacién consiste en una primera ali-
neacion vertical del sistema para portamuestras de re-
flexién y seguidamente, una alineacién del cero del
tubo de rayos X y del detector, siguiendo los procedi-
mientos establecidos por las marcas comerciales.

A continuacion, se lleva a cabo una alineacion es-
pacial vertical para el portamuestras de transmision.
Una vez se encuentren bien alineados los ceros de tu-
bo y detector, se monta el portamuestras de transmi-
sién con un grafito montado, con una lamina fluores-
cente a los rayos X montada en la cavidad destinada a
la transmisién. Posteriormente se disminuye la lumi-
nosidad del laboratorio en la medida de lo posible y
se procede a una alineacién vertical elevando o bajan-
do el sistema (el movimiento es posible gracias a un
sistema mecdnico a tal efecto) hasta que la luz fluores-
cente de la maquina indique que el haz estd enfocado
en el centro de la cavidad. Una vez se encuentre cen-
trada la alineacion vertical, ésta se considera correcta.
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REIVINDICACIONES

1. Dispositivo portamuestras para el estudio de
interfases mediante difraccion de rayos x en modo
transmisién configurado para realizar medidas de di-
fraccién en modo transmisién para cdmaras de tem-
peratura en equipos de difracciéon de rayos X, pa-
ra muestras pulverulentas disponibles en modo co-
mercial caracterizado porque comprende un cuer-
po esencialmente en forma de “T” invertida (1A, 1B,
1C), en donde el cuerpo central (1C) comprende, a su
vez, en su parte frontal un orificio (2) configurado pa-
ra la introduccién de un termopar, asi como dos ven-
tanas (3, 4); estando ademads la primera ventana supe-
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rior (3) configurada para la introduccién de muestras
y la segunda ventana lateral (4) configurada para la
alineacion espacial vertical de la muestra mediante la
alineacion del haz de la propia cdmara.

2. Dispositivo portamuestras de acuerdo con la
reivindicaciéon 1 caracterizado porque comprende
una pluralidad de tornillos (5) en el cuerpo central
(1C) configurados para el ajuste del sustrato introdu-
cido en la primera ventana superior (3).

3. Dispositivo de acuerdo con las reivindicaciones
1 y 2 caracterizado porque estd construido en un ma-
terial conductor térmico y recubierto de un material
apto para evitar reacciones con la muestra.
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FIG.1
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Reivindicaciones

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

1-3

SI
NO

SI
NO

. Este requisito fue evaluado durante la fase de

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 200902324

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideraciéon para la
realizacién de esta opinion.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 JP 6229951 A (JEOLLTD etal.) 19.08.1994
D02 JP 2004251664 A (NAT INST OF ADV IND & TECHNOL) 09.09.2004

2. Declaracion motivada segln los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucién de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracién

REIVINDICACION 1.

Se considera que el documento D01 es el documento del estado de la técnica mas préximo al objeto de la reivindicacion 1.

En el documento DO1 se describe un dispositivo portamuestras 10 para el estudio por difraccion de rayos X en modo
transmision. En el portamuestras 10 se introduce una muestra 11, que puede estar en forma de polvo y cuya temperatura se
mide mediante un termopar 12. Este portamuestras 10 se introduce en un bloque de calentamiento/enfriamiento 8 y el
bloque de calentamiento se coloca en el pedestal 3 de una camara 2 de un difractémetro 1 de rayos X. Es posible ajustar la
altura del bloque de calentamiento. También se menciona la necesidad de usar un material radiotransparente para las
ventanas. Véase D01, resumen de la base de datos EPODOC, parrafos 4 - 6, 8 y 9y figuras 1(a), 3(a) y 3(b).

En definitiva, las diferencias existentes entre el objeto de la reivindicacién 1 y el documento D01 son:
- En el documento DO1 el portamuestras 10 del documento DO1 no tiene forma de T invertida.

No obstante, el conjunto formado por el portamuestras 10 y el bloque de calentamiento/enfriamiento 8 en el que se
introduce si que tiene una forma similar a una T invertida de forma que se pueda colocar en el pedestal 3 (véanse
figuras 1 (a) y 3(a)). Asi pues se puede considerar que esta diferencia es una simple opcién de disefio.

- -En el documento D01 no se menciona explicitamente la manera de introducir la muestra en el portamuestras, pero
para el experto en la materia hubiera resultado obvio que la muestra se puede introducir por un orificio en la parte
superior. Ademas esta opcién de disefio se ilustra, por ejemplo, en el documento D02 (véase péarrafo 20 y figuras 1
y 2).

En definitiva, las diferencias entre el objeto de la reivindicacion independiente 1 y el dispositivo descrito en el documento
D01 son simples opciones de disefio por lo que la reivindicacion 1 no tiene actividad inventiva de acuerdo con el articulo 8
de la Ley de Patentes.

Por otra parte, el uso del portamuestras para el estudio de interfases una aplicaciéon conocida tal y como se ilustra, por
ejemplo, en el documento D02, péarrafo 3.

REIVINDICACION 2.

En el documento DO1 se utiliza un tornillo 15 para ajustar la altura a la que se encuentra la muestra. En la reivindicacion 2 se
mencionan varios tornillos pero no se especifica en mayor detalle como estan configurados para realizar el ajuste. Asi pues
se considera que el uso de uno o varios tornillos es una mera opcioén de disefio.

Por lo tanto, la reivindicacion 2, dependiente de la reivindicacién 1 que carece de actividad inventiva, carece a su vez de
actividad inventiva.

REIVINDICACION 3.

Para el experto en la materia resulta evidente que es conveniente, si se pretende controlar la temperatura de la muestra,
que el material del portamuestras sea un conductor térmico como también es evidente que el portamuestras no debe
reaccionar con la muestra. Pero ademas se trata de consideraciones que se mencionan explicitamente en el documento
D02 (véanse parrafos 21 y 25).

En conclusion, la reivindicacién 3, dependiente de las reivindicaciones 1y 2 que carecen de actividad inventiva, carece a su
vez de actividad inventiva.
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