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SERVICIOS DE ANÁLISIS DE LSM
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Introducción

LSM ha proporcionado los servicios de análisis a numerosas industrias desde la década de 1960 utilizando sus avanzadas instalaciones construidas para este fin desde 1990. LSM está acreditada ante UKAS (laboratorio 1091) para la mayoría de sus métodos. Como parte del grupo LSM ha servido a las necesidades de resultados exactos y rápidos de su larga lista de clientes durante muchos años. Durante este tiempo, LSM ha desarrollado también sus capacidades en términos de gama de técnicas de análisis y de personal. Por trabajar con sus clientes y participar en las primeras etapas del desarrollo de industrias emergentes, LSM está ahora en condiciones de ofrecer una amplia gama de servicios de análisis.
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Este folleto se ha preparado como ayuda para demostrar las capacidades que puede ofrecer LSM pero también para dar al lector una visión general útil de las técnicas analíticas y de los problemas importantes. 
XRD y XRF: Una breve historia del uso de rayos X para análisis.

Los rayos X son radiaciones electromagnéticas cuyas longitudes de onda se encuentran comprendidas aproximadamente entre 0,05 y 100 Angstroms. Fueron descubiertos por Roentgen en 1895. Sus similitudes con la luz condujeron a las pruebas establecidas de óptica de ondas: polarización, difracción, reflexión y refracción. Con instalaciones experimentales limitadas, Roentgen no pudo encontrar pruebas de éstas y por eso los llamó rayos "x" (desconocidos).

La naturaleza ondulatoria esencial de los rayos X fue establecida en 1912 por Laue, Friedrich y Knipping. Demostraron que los rayos X se pueden difractar mediante un cristal que actúa como una rejilla de difracción tridimensional. 
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Experimentos de dispersión realizados por Barkla y Sadler en 1908 demostraron que los rayos X contenían componentes característicos del material objetivo. En 1913, Braggs demostró por experimentos de difracción que estas radiaciones tenían longitudes de onda nítidamente definidas. 

La ley de Braggs describe el mecanismo en virtud del cual se produce la difracción de los rayos X y fue un descubrimiento extraordinariamente importante, ya que formó la base de lo que ahora se conoce como cristalografía.
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En el mismo año, Moseley demostró que las longitudes de onda no eran sólo características del elemento del que estaba hecho el objetivo, sino que además tenían la misma secuencia que los números atómicos. Esto permitió determinar por primera vez números atómicos inequívocamente.

Poco después también se descubrió que rayos X fluorescentes secundarios se excitaban en cualquier material irradiado con haces de rayos X primarios. Esto inició una investigación de las posibilidades de espectroscopia de rayos X fluorescentes como un medio de análisis elemental cuantitativo y cualitativo.

XRD; difracción de rayos X

LSM ha desarrollado un conjunto de programas internamente para permitir la realización de una gama de determinaciones que incluyen:

· identificación de fase de materiales cristalinos

· cuantificación de fase, incluida la sílice cristalina

· contenido de vidrio de GGBS

· métodos de control de calidad específicos del cliente

El equipo de desarrollo de análisis de LSM también desarrolla nuevos métodos para satisfacer requisitos de los clientes.

Preparación de muestras para XRF
Igual que ocurre con todos los métodos analíticos, la preparación de muestras es crucial y LSM fue una de las compañías pioneras en la técnica de perlas de vidrio de borato, desarrollando metodología para el análisis de mezclas de refractarios y óxidos de tierras raras, así como una gama de ferroaleaciones, aceros y polvos de carburos metálicos duros.  Ésta es una manera muy valiosa de eliminar errores con materiales que presentan composición variable o son difíciles de presentar en otras formas.

XRF; espectrometría de fluorescencia de rayos X

La XRF proporciona determinaciones de cantidades importantes y trazas de elementos en sólidos. Hay dos tipos de espectrómetros de XRF:

· Longitud de onda dispersiva (WDX o WDS); resolución superior y límites de detección

· Dispersivos de energía (EDX o EDS); más pequeños, con frecuencia portátiles

Los elementos se miden simultáneamente utilizando cierto número de canales fijos premontados colocados alrededor de la muestra. Cada uno es efectivamente un espectrómetro autónomo, con un cristal y un detector sintonizados para recibir una longitud de onda específica.

LSM proporciona también un excelente paquete semicuantitativo que cubre todos los elementos desde el flúor hasta el uranio susceptibles de medición por XRF en un análisis. Se pueden obtener resultados útiles incluso a partir de muestras pequeñas. Mediante la combinación de un análisis semicuantitativo con XRD, se obtiene una herramienta de investigación económica para depósitos, corrosión, contaminación u otros desconocidos.

Absorción atómica

Un átomo consiste en un núcleo que contiene neutrones y protones. También está rodeado por cierto número de electrones que están ligados al núcleo a distintos niveles de energía. Cuando un electrón pasa de un nivel de energía concreto de un átomo a un nivel de energía inferior, se libera un fotón de energía que es equivalente en energía al nivel reducido para el electrón. El fotón forma una línea espectral atómica.
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La frecuencia (v) a la cual se produce la línea espectral está relacionada con la energía (E) por la ley de Planck; E = hv, donde h es la constante de Planck. La radiación atómica producida puede caracterizarse por coeficientes de emisión y absorción.

Plasma acoplado inductivamente - espectrometría de emisión óptica (ICP – OES)

Cuando se calienta suficientemente un material emite luz visible en un espectro discreto, característico de los elementos existentes en el material. Cada elemento tiene un espectro de emisión atómica exclusivo (tanto luz visible como rayos X).

Hay 3 métodos corrientes para calentar una muestra para que produzca la emisión óptica.

· instrumentos de arco/chispa; calor en una descarga de chispa

· ICP; disolver la muestra en ácido y "quemar" la solución en un plasma de argón

· Descarga de incandescencia; salpicar la superficie con argón y excitar los átomos salpicados.

A continuación, se describen brevemente los métodos ICP y OES. El ICP es simplemente el medio mediante el cual se genera calor. El ICP es esencialmente una fuente de alta energía (plasma) para aumentar los niveles de energía de los electrones e inducir así una emisión óptica.

Hay 3 etapas en la vida de un haz de luz; se crea, viaja a través del espacio y se destruye. El ICP es el medio utilizado para crear el haz de luz. Es la interacción de la luz con los electrones, la que es responsable de su creación y destrucción.

En términos del doble comportamiento de la luz como onda y como partícula, resulta más sencillo pensar en el comportamiento como partícula en términos de fotones. Como se ha descrito bajo absorción atómica, los electrones se pueden llevar a niveles de energía más altos mediante absorción de fotones (destrucción de luz) o llevar a niveles de energía más bajos cediendo un fotón (creación de luz).
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En los átomos, los electrones están cargados negativamente y están sujetos o ligados por los protones cargados positivamente existentes en el núcleo del átomo. Es la energía de ligadura específica de los distintos elementos la que determina sus emisiones ópticas específicas.

El calor favorece la emisión de luz en toda la región de luz visible de la energía. El objeto del ICP es producir un espectro de líneas estrechas, distribuido en energía a través del espectro visible. Cada línea está caracterizada por el átomo del elemento que emite la luz.

Analizadores de carbono,  azufre, nitrógeno y oxígeno 

Utilizando analizadores Leco, es posible analizar elementos gaseosos hasta niveles de trazas en toda una gama de materiales. El equipo permite la ampliación de la gama para C y N en carburos y nitruros.

C: convertido en una atmósfera de oxígeno en CO2, que se detecta entonces mediante infrarrojos.

S: convertido en una atmósfera de oxígeno en SO3, que se detecta entonces mediante infrarrojos.

N: N2 medido por conductividad térmica.

O: se utiliza un crisol de grafito para quemar la muestra y generar CO2, que se detecta entonces mediante infrarrojos.

Análisis de hidrógeno

La muestra se calienta en un crisol en una corriente de helio.

El hidrógeno es liberado/extraído en el gas helio y se detecta utilizando conductividad térmica.

Análisis de boro por el método de transmisión de neutrones

LSM ha desarrollado técnicas para el análisis de boro mediante transmisión de neutrones donde los métodos de disolución han demostrado ser difíciles de aplicar.

Análisis colorimétrico y volumétrico

LSM realiza varios métodos de análisis en húmedo clásicos.

Análisis de tamaño de partículas

Análisis por tamizado; utilizando una gama de tamices certificados para la determinación de la distribución de los tamaños de partículas.

Difracción de láser; produce un conjunto completo de datos para partículas de tamaños comprendidos entre 0,02 y 2.000 micras.

Superficie específica 

El método de absorción de gas nitrógeno BET proporciona distribuciones de tamaños de poros y parámetros de volumen de poros para materiales mesoporosos.

Microscopia de luz

La preparación de la muestra para microscopia de luz no es fácil, ya que normalmente se requiere una superficie plana altamente pulida para obtener los mejores resultados Todos los microscopios contienen una lente que curva la luz para que se pueda ver una imagen más clara. En un microscopio de luz la lente amplía pequeñas cosas para que aparezcan de mayor tamaño. 

[image: image6.jpg]



(Aleación de pistón de Al-Si hipereutéctica)

El laboratorio tiene muchos años de experiencia en la preparación, ensayo y examen de muestras metalúrgicas. En particular, realiza comprobaciones diarias en la gama de la compañía de aleaciones maestras basadas en Al y en refinadoras de grano TiBAl.

Microscopia electrónica de barrido (SEM)

El laboratorios tiene acceso a los equipos de generación de imágenes de alta resolución más recientes. 
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Además de la generación de imágenes muy ampliadas, el SEM tiene instrumentación de análisis conocida como espectrómetro dispersivo de energía (EDS) que permite el análisis de un área con un diámetro aproximado de 1 μm. Esto permite el análisis de límites de fase, imperfecciones superficiales, comparación de distintas superficies de la muestra, etc. Las anteriores generaciones de SEM requerían que la muestra fuese eléctricamente conductora, lo que a su vez requería salpicar un recubrimiento de oro o grafito sobre la superficie. Sin embargo, si la muestra es eléctricamente aislante, mediante la aplicación de un recubrimiento se puede entonces crear una imagen de la muestra en un modo de bajo vacío. 

Directivas WEEE y RoHS 

WEEE: Directiva Waste Electrical and Electronic Equipment ((Residuos de aparatos eléctricos y electrónicos) que entró en vigor el 01/07/06.

RoHS: Restriction of the use of certain Hazardous Substances (Restricción del uso de ciertas sustancias peligrosas)

Las directivas de la unión europea WEEE y RoHS rigen la devolución de equipos eléctricos y electrónicos usados, su reutilización o su reciclaje.. Estos reglamentos incluyen una prohibición sobre sustancias peligrosas que incluyen los elementos plomo, cadmio, cromo (VI) y mercurio, así como difenilos polibromados y difeniléteres polibromados (retardadores de la llama en plásticos) en la fabricación de equipos eléctricos y electrónicos.

Los límites máximos están siendo definidos por el Comité de adaptación técnica de la Unión Europea. Los primeros límites propuestos para estas sustancias son el 0,01% para el cadmio y el 0,1% para las otras sustancias. 
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Servicios de análisis y planta de fabricación

Fullerton Road, Rotherham, South Yorkshire

S60 1DL, Inglaterra

Tel.: +44 (0)1709 828500 (directo: 833731)

Fax: +44 (0)1709 830391
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