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TITULO
SOPORTE ROTATORIO Y APARATO PARA LA CARACTERIZACION
MULTIPLE ESPECTROSCOPICA DE MUESTRAS DE MATERIALES
SOLIDOS

SECTOR DE LA TECNICA
La presente invencién pertenece al campo de las técnicas espectroscdpicas y es
particularmente aplicable al sector de la caracterizacion de muestras de materiales

solidos, y especialmente al analisis de catalizadores sélidos.

ESTADO DE LA TECNICA

En el desarrollo de nuevos materiales, las técnicas de caracterizacién basadas en
técnicas espectroscopicas son de gran importancia tanto en el campo de la investigacién
fundamental como en el de la investigacién aplicada. De esta forma, es posible
investigar ciertas propiedades fisico/quimicas derivadas del posterior andlisis de los
resultados de caracterizacion espectroscopica (Ultravioleta, infrarrojos, raman, rayos X).
De especial interés es el area de estudio de la superficie de materiales s6lidos para la
catalisis de reacciones quimicas. El estudio de la superficie de materiales cataliticos es
de gran ayuda a la hora del disefio, desarrollo y optimizacidn de nuevos catalizadores de
interés industrial.

En los tltimos afios, el desarrollo de nuevas técnicas aceleradas de prueba
catalitica estd suponiendo una revolucién en el campo de la catalisis heterogénea,
denominindose a este campo quimica combinatoria (Senkan, S.M, Nature, vol.394
pp.350-353; Senkan, S.M. and Ozturk, S., Angewandte Chemie Int. Ed. 1999, 38, No 6,
pp. 791-794; Cong, P. et al., Angewandte Chemie Int. Ed. 1999, 38, No 4, pp. 483-488;
Senkan, S.M., Angewandte Chemie Int. Ed. 2001, No 40, pp. 312-329), la cual esta
aportando innovadoras unidades y métodos (US-A-5.959.297, US-A-6.004.617, WO-A-
99/21957) para el test rapido y simultineo de grandes bibliotecas de catalizadores.

Sin embargo, existe la necesidad de encontrar nuevas técnicas aceleradas para la

caracterizacion fisico/quimica de estos materiales para poder alcanzar un mayor
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conocimiento fundamental de su naturaleza, y consecuentemente, mejorar el proceso de

desarrollo y optimizacion de estos materiales para una determinada aplicacién.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencién proporciona un soporte y un aparato para la
caracterizacion multiple de materiales soélidos mediante técnicas espectroscopicas,
siendo necesarias cantidades muy reducidas de dichos materiales, lo que permite
aumentar el nimero de nuevos materiales a caracterizar.

De acuerdo con la invencidn, el soporte para la caracterizacion espectroscopica
multiple de materiales s6lidos comprende

una pluralidad de ubicaciones para el depdsito de al menos una muestra en cada
ubicacion,

un soporte plano con una superficie portamuestras que comprende las
ubicaciones para las muestras, estando definida cada ubicacién en una posicion
predeterminada, y

medios de acoplamiento reversible del soporte a medios de accionamiento para
conferir un movimiento rotatorio controlado al soporte,

teniendo el soporte una extension horizontal al menos dos veces y media mayor
que su altura.

De acuerdo con la invencién, al menos parte de las ubicaciones puede estar
distribuidas en la superficie portamuestras, sectorialmente y/o en espiral y
concéntricamente alrededor de un ¢je de giro del soporte.

A su vez, al menos parte de las ubicaciones puede estar definida por depresiones
y/o entre tabiques sobresalientes de la superficie portamuestras, permitiendo asi alojar
las muestras en ubicaciones predeterminadas.

En una realizacién del soporte de la presente invencion, al menos parte de las
muestras esta depositada en las ubicaciones en la superficie portamuestras en forma de
pelicula fina de sdlidos, aplicada por ejemplo mediante una técnica de depdsito
seleccionada entre serigrafia, litografia, microserigrafia, microlitografia, y

combinaciones de las mismas. En otra realizacién de la invencion, al menos parte de las
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muestras ha sido depositada en las ubicaciones de la superficie portamuestras en forma
de microgotas que comprenden disoluciones de sdlidos, pudiéndose aplicar dichas
microgotas mediante una técnica de inyeccion.

De acuerdo con una realizacién preferente del soporte de la invencidn, este
presenta una configuracioén circular plana, como por ejemplo la de un cospel de disco
compacto (CD-ROM) y estd fabricado de un material susceptible de resistir, sin
deformarse ni sufrir cambios en su estructura, a las temperaturas que aplican a la hora
de analizarse las muestras en él depositadas. Un soporte util para la casi totalidad de los
rangos de temperaturas que se aplican en ensayos y caracterizaciones de este tipo, puede
estar fabricado en un material termorresistente a temperaturas entre -200 a 500°C.

Analogamente al recubrimiento transparente plastico que presentan los discos
compactos, en una realizacién del soporte de la presente invencién la superficie
portamuestras que aloja la o las muestras a analizar, puede estar cubierta de una lamina
protectora transparente, preferentemente de material plastico capaz de resistir las
temperaturas a las que se someten las muestras.

Por otra parte, la invencién también se refiere a un aparato para la
caracterizacion por irradiacién de materiales sélidos dispuestos en un soporte del tipo
anteriormente descrito, donde el aparato comprende

medios de irradiacién para aplicar al menos una radiaciéon controlada a las
muestras

medios de deteccion y registro de al menos un primer efecto producido por la
radiacion sobre las muestras dispuestas en el soporte

medios de control para controlar al menos un parametro del aparato seleccionado
entre temperatura, presién y composicién quimica de la atmoésfera en contacto con las
muestras,

medios de accionamiento para conferir un movimiento rotatorio controlado a al
menos un soporte.

Este aparato permite irradiar un material, detectar y registrar el efecto de la radiacién
sobre un primer material dispuesto en el soporte en una primera posicion, después de lo

cual se hace girar el soporte se hace girar hasta que un segundo material queda ubicado



10

15

20

25

30

WO 2004/010147 PCT/ES2003/000365

bajo el haz de la radiacién, y el proceso es repetido de nuevo. En el caso de operacién
por reflectancia, la intensidad de la luz reflejada por cada material tras haber sido
irradiado es detectada y registrada.

En una realizaciéon del aparato de la invencién, los medios de control
comprenden medios de regulacion térmica susceptibles de mantener las muestras a una
temperatura en un rango desde -200°C hasta 500°C. Un aparato capaz de operar en este
rango de temperaturas, es de aplicacién para todo tipo de condiciones de
caracterizacién.

Los medios de control también pueden comprender medios de regulacion de fluidos
gaseosos para regular la composicion de fluidos gaseosos en contacto con la superficie
del soporte y/o de las muestras.

Segun se detallarda mas adelante en la presente descripcion, el aparato de la
presente invencion también puede comprender
* medios magnetizadores para poder someter a las muestras a un campo magnético
constante y/o variable; y/o
* medios de irradiacién disefiados para irradiar las muestras con ondas
electromagnéticas, electrones, otro tipo de particulas, y combinaciones de los mismos;
y/o
* medios de irradiacién que comprenden al menos un dispositivo emisor de rayos
laser que preferentemente comprende medios de ajuste para ajustar la frecuencia o el

rango de frecuencias de emision de rayos laser; y/o

* medios generadores de luz monocromatica; y/o
* medios generadores de luz polarizada; y/o
* un sistema Optico para descomponer luz en distintas longitudes de onda

comprendidos en los medios de deteccion y registro.

El soporte y el aparato de la invencién, permiten confeccionar un sistema
ventajoso que permite la caracterizacion eficiente de materiales solidos. Asi, el soporte
puede albergar en su superficie, una pluralidad de muestras de materiales sobre una
superficie, estando éstos en forma de peliculas adheridas de distintos grosores, polvos

de granulometria variada o pellets, pudiendo estar la superficie convenientemente
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conformada para albergar la pluralidad de sdlidos. En el caso de que los materiales estén
en forma de pelicula, los distintos materiales pueden estar fabricados/depositados en
forma continua, de forma que el soporte estd recubierto por una pelicula cuya
composicion varia en funcién de la posicion. La geometria preferida para el soporte es
una similar a la de un disco compacto.

Preferiblemente los métodos de deposicidn son aquéllos basados en métodos de
serigrafia — litografia (microserigrafia), con los que se pueden fabricar peliculas finas de
materiales (finfas) con composiciones muy varias y de formas muy precisas. Estas
técnicas son bien conocidas y descritas. (US2001/002277 A1, US 5,143,854 y EP
1129773). De aplicacidn para la deposicion de peliculas de solidos (US 5,449,754) es el
uso de técnicas de impresion de chorro de tinta, corrientemente utilizadas en impresoras
del tipo ink-jet, de forma que depositan micro-gotas de distintas disoluciones para la
sintesis de los materiales sélidos.

El término formato de CD o disco compacto (L.Boden, "Mastering CD-ROM
Technology", John Wiley & Sons (1995)) que se esta empleando en la presente
memoria descriptiva, debe entenderse como una clase de disco circular que alberga
sobre su superficie un conjunto de materiales sélidos, que pueden estar distribuidos de
forma concéntrica o de espiral. Este término no pretende limitar las caracteristicas de
los discos o soportes, esto es, dimensiones, formateado, espaciado entre sélidos, a
aquéllas que poseen los CD-ROM comerciales (US 4,719,615). La analogia con los
soportes digitales tipo CD-ROM es hace aqui por conveniencia para ilustrar las ventajas
y campo de utilidades respecto a los métodos de caracterizacion de materiales sélidos
por espectroscopia utilizados actualmente (US 5,471,455).

El disco puede requerir algin tipo de preformado, para definir los surcos,
sectores, marcos, direcciones y otras caracteristicas necesarias para albergar los
materiales sélidos de forma ordenada y estandarizada. Estas caracteristicas pueden
permitir la deteccion de errores en la deposiciéon de los materiales sobre el disco y
durante la lectura, la deteccion de datos sobre la distribucion sobre el soporte y su
contenido, y permiten el control y sincronizacién del proceso computerizado de lectura

(irradiacién y deteccion). Una amplia variedad de formatos de datos en CD estd
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disponible, y la presente invencion contempla el uso de cualquiera de estos u otros
métodos que permitan la localizacidon de los distintos materiales sobre el soporte.

El material del soporte (disco) puede estar hecho al menos parcialmente, o bien
de un material que permita transmitir la luz a su través o bien un material reflectante
(como un espejo), que unicamente refleje el haz incidente, sin producir otro tipo de
modificacion en este. Cuando la superficie del soporte es reflectante, permite realizar
una doble irradiacion sobre el material a caracterizar, permitiendo duplicar el efecto a
cuantificar que sufre el haz de luz debido a la naturaleza del material atravesado.

Para este efecto pueden ser aplicados materiales de distinta naturaleza:
materiales inorganicos ceramicos amorfos o cristalinos, como por ejemplo lo son silice,
alimina o carburo de silicio; materiales de naturaleza metalica, como por ejemplo son el
oro, las aleaciones de acero, aluminio o titanio; materiales de naturaleza organica, como
son todo tipo de materiales polimeros de moléculas organicas, como por ejemplo son el
policarbonato, PTFE o resinas epoxidicas.

La capacidad de los sistemas modernos mecanico/6pticos para dirigir y localizar
un haz de luz laser sobre superficies muy pequefias con una gran precision hace posible
la irradiacién de forma selectiva y reproducible de alrededor de 10° posiciones
individuales en un unico disco de unos doce centimetros de didmetro, como es el caso
del sistema usado para la lectura de disco compactos (CD). Por ello, a pesar de que se
repite 10 veces la informacion sobre cada CD-ROM con el fin de corregir errores de
escritura y ruido, los sistemas actuales de direccion de luz laser permiten irradiar con
precisién del orden de 10° materiales sélidos distintos en un Gnico soporte de formato
de disco compacto.

En una realizacion de la presente invencién, un soporte, preferiblemente plano, y
mas preferiblemente de formato de disco compacto, previamente descrito, sobre cuya
superficie se han sintetizado o depositado una pluralidad de materiales sélidos, es girado
mientras un rayo laser realiza un barrido de la superficie al efectuar éste un movimiento
radial. La posicién radial del rayo de luz (laser), la posicién angular del soporte y el tipo
de radiacion laser (rango de frecuencias, intensidad, polarizacién) estan controlados por

un ordenador, que dirige el proceso de lectura (caracterizacién) y gestiona la
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informacion obtenida.

Para el movimiento giratorio preciso del soporte pueden ser necesarios medios
tales como motores paso a paso (steppers). Asimismo, para el movimiento del haz laser
son necesarios medios mecanicos y Opticos que aseguren el control y precision de la
posicidn irradiada en todo momento.

El area o superficie de cada material a caracterizar estard determinada por el
grado de focalizacion que se puede alcanzar, lo que depende de la longitud focal de las
lentes y la distancia desde las lentes hasta la superficie del material.

El haz de luz pasa a través del soporte traslicido y el haz saliente puede
detectarse. Previamente a esta deteccion, este haz saliente puede descomponerse a
través de medios Opticos para detectar por separado las distintas frecuencias que pueden
integrar el haz de luz saliente. El proceso de caracterizacion espectroscépico multiple se
basa en el hecho de que la luz que pasa a través del material sélido sufre cambios que
dependen de la misma naturaleza del material y/o por la presencia de moléculas
adsorbidas sobre éste. Este cambio es determinado por un detector adecuado, y,
posteriormente, puede ser convertido en sefiales digitales que son gestionadas y
almacenadas por un computador. Las propiedades que pueden ser alteradas de un haz de
luz pueden ser su intensidad, dngulo de polarizacidn, longitud de onda y la fase.

En otra aplicacién de la presente invencion, el rayo laser puede estar polarizado
linearmente, y la polarizacién de fluorescencia de un material puede ser detectada.

La luz laser al pasar a través de un material puede experimentar cambios en su
fase, debido al cambio del indice de refraccion del material con respecto al aire. Este
tipo de cambios en la fase de la onda electromagnética puede ser detectados por
interferometria. (US 5,413,939). Este es el principio de funcionamiento de los actuales
lectores de CD-ROM y discos compacto de audio, basados en métodos de
interferometria para distinguir entre pits y lands. (US 5,471,455).

Otra modalidad de funcionamiento del presente sistema, consiste en la medida
de la fluorescencia de los materiales, es decir, en hacer incidir una radiacién sobre el
material y luego detectar la radiacion emitida por el sélido al cesar de ser irradiado, esto

puede ser llevado a cabo, por ejemplo, con dispositivos CCD (charge-coupled device)
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(US 6,339,633, US 6,335,757 6 EP1168833) o con una fotocélula. (ejemplo del lector
"GeneArray" de Hewlett Packard (Palo Alto, CA))

La sefial de lectura de la respuesta a la irradiacién de los distintos materiales
puede ser corregida con blancos para evitar la influencia del material del soporte. Para
el caso de los sistemas comerciales de lectura de discos compactos de musica y CD-
ROMs se utiliza la codificaciéon EFM (modulacion eight to fourteen).

La frecuencia o rango de frecuencias de la radiacion laser sera escogida en
funcion del tipo de caracterizacién que se desee realizar, por ejemplo, se puede elegir
una determinada frecuencia en el rango de la luz infrarroja para estudiar determinados
enlaces OH presentes en un material. Asimismo, mediante el uso de distintas
frecuencias, bien mediante el uso de distintos laseres (simultinea o secuencialmente) o
bien mediante el uso de un laser de frecuencia ajustable, es posible una caracterizaciéon
mas completa. También de aplicacién para los medios de radiacién de la presente
invencion son los dispdsitivos laseres capaces de generar radiacion con rangos amplios
de longitud de onda, como es, por ejemplo, el dispositivo laser que gmite en el rango de
infrarrojo descrito por C. Gmachi et al. (Nature, vol. 415, 883-887 (21 Feb 2002)). Se
contempla el uso de ondas electromagnéticas de cualquier frecuencia, desde
ultravioletas, infrarrojos, luz visible, rayos X, etc.

La presente invencion incluye la aplicacion de técnicas de caracterizaciéon de
fluorescencia de rayos X. A través de estas técnicas es posible estimar la composicion
de la libreria de materiales soportados.

En el caso de aplicacién de pulsos de radiacion, la intensidad y duracién, es
decir, potencia y longitud del pulso de radiacién requerida dependerd de numerosos
factores tales como naturaleza de los materiales a caracterizar, sistema y modalidad de
deteccion, velocidad de giro del soporte, area de material, etc.

Una modalidad destacable de la presente invencidn, es la posibilidad de efectuar
el proceso de radiacién cuando el soporte con los distintos materiales sélidos se
encuentra en presencia de una atmdsfera determinada (gases, vapores), que puede ser
estatica o renovada gracias a un flujo de dichos gases o vapores. De esta forma es

posible realizar también un seguimiento in situ de la interaccién del s6lido con las
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distintas moléculas, e incluso si existe reaccion quimica, determinar indirectamente la
actividad catalitica de cada uno de la pluralidad de materiales. Para este efecto, el
sistema dispone de los medios necesarios para poder controlar y regular la temperatura
de los materiales, asi como de medios para regular la presion (vacio o sobrepresién) en
la camara donde esta ubicado el soporte con los materiales. De esta forma, es posible el
uso de moléculas sonda, que permite el estudio de la interaccién de los distintos sélidos
con ellas, técnica ésta utilizada comunmente para estudios de acidez, basicidad, etc.

Asimismo, los medios para regular la temperatura, presién y tipo de atmosfera
en la que se encuentran los materiales, pueden ser de uso para diferentes tratamientos
fisico/quimicos del conjunto de materiales previamente a la caracterizacion
espectroscopica.

Otra realizacién de la presente invencién contempla la posibilidad de medir la
emision de electrones (ionizacidn) como respuesta a una irradiacion laser, al someter al
soporte a un determinado campo eléctrico (constante o variable). Esto es posible sin
mas que poner un electrodo a una determinada distancia del soporte (aplicandose una
determinada diferencia de potencial entre ambos) y midiendo la corriente de electrones
generada al hacer incidir la radiacion (laser) sobre los materiales. También de interés es
la posibilidad de medir la energia cinética (eV) con que son liberados los electrones de
la superficie. Asimismo, también es posible medir la radiacién reflejada/absorbida o
fluorescencia. Este tipo de ensayo, daria informacién sobre la facilidad con que el
material cede electrones, lo que estd correlacionado con su actividad catalitica en

determinadas reacciones quimicas.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

A continuacidn, se describiran caracteristicas de realizaciones de la presente
invencion en base a unas figuras, en las que

la figura 1 es una vista esquematica en planta de un soporte segin una primera
realizacion de la invencién;

la figura 2 es una vista esquematica en seccion transversal por la linea A-A' que

aparece en la figura 1;
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la figura 3 es una vista esquematica en planta de un soporte segun una segunda
realizacion de la invencidn;
la figura 4 es una vista esquematica en seccion transversal por la linea B-B' que
aparece en la figura 2;
5 la figura 5 es una vista esquematica en perspectiva superior de un soporte seglin
una tercera realizacion de la invencidn;
la figura 6 es una vista esquematica en seccion transversal por la linea C-C' que
aparece en la figura 5;
la figura 7 es una vista esquematica en seccidn transversal ampliada del detalle D
10  mostrado en la figura 6;
la figura 8 es una vista esquematica en seccién de un aparato de la invencién
seglin una primera realizacion;
la figura 9 es una vista esquematica en seccién de un aparato de la invencién
segun una segunda realizacion;
15 la figura 10 es una vista esquematica en seccién de un aparato de la invencién
segun una tercera realizacion.
En estas figuras, aparece una pluralidad de referencias numéricas para identificar
los siguientes elementos:
1 soporte
20 la superficie portamuestras del soporte
1b recubrimiento de la superficie portamuestras
2 orificio central de montaje del soporte
3a ubicaciones para muestras, en forma de depresiones puntuales en la
superficie portamuestras, sectorialmente dispuestas en el soporte
25 3b ubicaciones para muestras, en forma de depresiones semicirculares en la
superficie portamuestras, sectorialmente dispuestas en el soporte
3c ubicaciones para muestras, en forma de surcos en espiral en la superficie
portamuestras, sectorialmente dispuestas en el soporte
3d tabiques entre ubicaciones

30 3e separaciones entre ubicaciones
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muestras
aparato

camara interior del aparato

N O b

medios de irradiacion

7a medios de desplazamiento radial para los medios de radiacion

8 medios de deteccion y registro

8a medios de desplazamiento radial para los medios de deteccion y registro
9a medios de regulacion térmica

9b medios de regulacion de fluidos gaseosos

9¢ salida de gases

10a  motor de accionamiento

10b  mecanismo de acoplamiento

10c  vastago de accionamiento

11 medios magnetizadores

MODOS DE REALIZAR LA INVENCION

Como puede observarse, las figuras 1 a 9 de la presente solicitud ilustran
diversas realizaciones y aspectos de soportes realizados de acuerdo con la presente
invencion.

Asi, en las figuras 1 y 2 puede apreciarse una primera realizacion en la que el
soporte 1 es un disco plano que presenta una superficie portamuestras la en las que
estan previstas ubicaciones 3a para muestras en sectores que rodean sectorial y
radialmente los medios de acoplamiento reversible del soporte a medios de
accionamiento para conferir un movimiento rotatorio controlado al soporte, constituidos
por un orificio central 2.

Las figuras 2 y 3 muestran una segunda realizacién del soporte 1 en forma de
disco plano en el que las ubicaciones 3b para las diferentes muestras 4 estdn formadas
por una serie de depresiones semicirculares y dispuestas concéntricamente en |
superficie portamuestras 1a alrededor del orificio central 2 de montaje. Las ubicaciones

3b estan separadas entre si por tabiques 3d y por separaciones 3e.
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Las figuras 5, 6 y 7 muestran una tercera realizacidn del soporte 1, de acuerdo
con cuya realizacion la superficie portamuestras la del soporte 1 est recubierta por un
recubrimiento 1b transparente. En la realizacién mostrada en estas figuras, las diferentes
muestras 4 estan dispuestas en ubicaciones 3¢ de un surco en espiral alrededor del
orificio central 2, estando delimitados los surcos entre si mediante el tabique de
separacion 3d. El recubrimiento 1b esta fabricado de un material capaz de resistir las
temperaturas y demas condiciones de los ensayos a los que se someten las muestras 4, y
de no interferir negativamente con la irradiacién aplicada en tales ensayos.

Las figuras 8, 9 y 10 muestran realizaciones del aparato 5 para la caracterizacion
por irradiacion, disefiado para realizar ensayos de muestras 4 dispuestas en los soportes
1 en forma de disco plano de la invencion.

En la figura 8 se ilustra un aparato 5 que comprende una cdmara interior 6 en la
que estan dispuestos medios de regulacidn térmica 9a asi como medios de irradiacion 7
dispuestos en primeros medios de desplazamiento radial 7a emergentes del techo de la
camara 6. En la parte inferior de la camara 6 y en una posicién enfrentada a la de los
medios de irradiacién 7, emergen hacia arriba unos medios de deteccion y registro 8
dispuestos en segundos medios de desplazamiento radial 8a los cuales son susceptibles
de desplazar a los medios de deteccion y registro 8 de forma sincronizada el
desplazamiento de los medios de irradiacion 7 por los primeros medios de
desplazamiento 7a. De esta manera, la irradiacion emitida por los medios de irradiacién
7 siempre sera recogida por los medios de deteccidn y registro 8.

Entre los medios de irradiacién 7 y los medios de deteccidn y registro 8, se
encuentra un soporte 1 transparente, acoplado a un mecanismo de acoplamiento 10b
previsto en el extremo superior de un vastago de accionamiento 10c accionado por un
motor de accionamiento 10a.

Los medios de irradiaciéon 7, los medios de deteccidn y registro, los medios de
regulacion térmica 9a, los medios de desplazamiento radial 7a,8a y el motor 10a, estan
conectados a un sistema de control (no mostrado en las figuras) que controla los
parametros de estos elementos en funcién del ensayo que se realiza y en funcion de las

diversas muestras que se encuentran en ubicaciones predeterminadas en la superficie
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portamuestras 1a del soporte 1.

Para realizar el ensayo, el motor de accionamiento 10a rota el soporte 1 y los
medios de irradiacion 7 se desplazan de derecha a izquierda, o viceversa, de forma
sincronizada con los medios de deteccion y registro 8, a lo largo de un radio del soporte
1. De tal forma y por la rotacion del soporte 1, cada muestra pasa entre los medios de
irradiacién 7 y los medios de deteccion y registro 8, de manera que todas las muestras
quedan sometidas a la evaluacién. Dado que el sistema de control conoce la ubicacién y
el tipo de cada muestra, podra evaluar individualmente cada muestra irradiada.

La realizacion del aparato 5 mostrado en la figura 9 esta disefiada para evaluar
muestras por reflexién de una radiacidn, y comprende los mismos elementos basicos
que la realizaciéon mostrada en la figura 8, a excepcion de que no se muestran los
medios de regulacion térmica y con la diferencia de que los medios de irradiacién 7 y
los medios de deteccion y registro, estan dispuestos en medios de desplazamiento radial
7a,8a. Ademas, la realizacion del aparato 5 mostrada en la figura 9 ilustra
esquematicamente medios de regulacion de fluidos gaseosos 9b,9c y medios
magnetizadores 11. Estos medios también son gobernados por el sistema de control mas
arriba descrito.

Como puede observarse, los medios de irradiacion 7 estin dispuestos de tal
forma que la radiacién 7 incide inclinadamente sobre la superficie portamuestras la
desde la que se refleja hacia los medios de detecciéon y registro 8. Los medios
magnetizadores 11 dispuestos debajo del soporte 1 pueden crear, en funcién de las
condiciones previstas para el ensayo, un determinado campo magnético para modificar
el efecto de la radiacion sobre el material o viceversa.

El sistema de regulacién de fluidos gaseosos 9b,9¢ introduce el fluido, tal como
por ejemplo un gas inerte, a la camara interior 6 y evacua el fluido por la salida de gases
7.

La realizacién del aparato 5 mostrada en la figura 10 se diferencia de la de la
figura 9 sélo en que los medios de irradiacion 7 y los medios de deteccién y registro 8
estan combinados en un sélo elemento dispuesto perpendicularmente a la superficie

portamuestras la, de manera que la radiacién reflejada perpendicularmente por la
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superficie portamuestras tiene el mismo recorrido que el haz de radiacién incidente,
hasta que el haz reflejado es separado de la radiacién incidente por medios dpticos y

detectado.
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REIVINDICACIONES
1. Un soporte rotatorio para portar una pluralidad de muestras (4) de materiales
s6lidos para la caracterizacién de dichos materiales por espectroscopia caracterizado
porque comprende

una pluralidad de ubicaciones (3a,3b,3c) para el depésito directo de al menos
una muestra (4) en cada ubicacién (3a,3b,3¢),

un soporte plano (1) con una superficie portamuestras (1a) que comprende las
ubicaciones (3a,3b,3¢) para las muestras (4), estando definida cada ubicacién (3a,3b,3c)
en una posicion predeterminada, y

medios de acoplamiento (10b) reversible del soporte (1) a medios de
accionamiento (10a) para conferir un movimiento rotatorio controlado al soporte (1),

teniendo el soporte (1) una extensién horizontal al menos dos veces y media

mayor que su altura.

2. Un soporte segun la reivindicacion 1, caracterizado porque al menos parte de las

ubicaciones (3a,3b) estan distribuidas sectorialmente en la superficie portamuestras

(1a).

3. Un soporte segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado porque al menos parte de
las ubicaciones (3c) estan distribuidas en espiral y concéntricamente en la superficie

portamuestras (1a) alrededor de un eje de giro del soporte (1).

4. Un soporte segliin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado
porque al menos parte de las ubicaciones (3a,3b,3c) esta definida por depresiones en la

superficie portamuestras.

5. Un soporte segiin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado
porque al menos parte de las ubicaciones (3b,3c) esta definida entre tabiques (3d)

sobresalientes de la superficie portamuestras.
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6. Un soporte segiin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado
porque al menos parte de las muestras (4) esta depositada en las ubicaciones (3a,3b,3c)

en la superficie portamuestras (1a) en forma de pelicula fina de sélidos.

7. Un soporte segiin la reivindicacion 6, caracterizado porque la pelicula fina ha
sido aplicada mediante una técnica de deposicion seleccionada entre serigrafia,

litografia, microserigrafia, microlitografia, y combinaciones de las mismas.

8. Un soporte segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado
porque al menos parte de las muestras (4) ha sido depositada en las ubicaciones
(3a,3b,3¢) de la superficie portamuestras (1a) en forma de microgotas que comprenden

disoluciones de compuestos precursores que formaran sélidos.

9. Un soporte segun la reivindicacion 8, caracterizado porque las microgotas han

sido aplicadas mediante una técnica de inyeccion.
10.  Un soporte segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado
porque el soporte (1) consiste al menos parcialmente de un material trasparente a

determinadas ondas electromagnéticas.

11.  Un soporte segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, caracterizado

porque el soporte (1) consiste al menos parcialmente de un material reflectante

12.  Un soporte segin la reivindicacién 11, caracterizado porque el material

reflectante refleja un haz de luz incidente sin modificar dicho haz.

13.  Un soporte segiin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, caracterizado

porque el soporte (1) es un soporte circular plano.

14.  Un soporte segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 13, caracterizado
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porque el soporte (1) tiene el formato de un cospel de disco compacto.

15.  Un soporte seglin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14, caracterizado

porque esta fabricado en un material termorresistente a temperaturas entre -200 a 500°C.

16.  Un aparato para la caracterizacion por irradiacion de materiales sélidos
dispuestos en un soporte de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 14,
caracterizado porque comprende

medios de irradiacion (7) para aplicar al menos una radiaciéon controlada a las
muestras (4),

medios de deteccion y registro (8) de al menos un primer efecto producido por la
radiacion sobre las muestras (4) dispuestas en el soporte (1),

medios de control para controlar al menos un parametro del aparato seleccionado
entre temperatura, presiéon y composicion quimica de la atmdsfera en contacto con las
muestras,

medios de accionamiento (10a,10b) para conferir un movimiento rotatorio

controlado a al menos un soporte (1).

17. Un aparato de acuerdo con la reivindicacion 16, caracterizado porque los medios
de control comprenden medios de regulacién térmica (9a) susceptibles de mantener las

muestras (4) a una temperatura en un rango desde -200°C hasta 500°C.

18.  Un aparato de acuerdo con la reivindicacién 16, caracterizado porque los medios
de control comprenden medios de regulacion de fluidos gaseosos (9b,9¢) para regular la
composicién de fluidos gaseosos en contacto con la superficie portamuestras (1a) del

soporte (1) y/o de las muestras (4).

19.  Un aparato de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 16 a 18,
caracterizado porque comprende medios magnetizadores (11) para poder someter a las

muestras (4) a un campo magnético.
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20.  Un aparato segun la reivindicacién 19, caracterizado porque el campo magnético
s constante.
21.  Un aparato segun la reivindicacién 19, caracterizado porque el campo magnético

es variable.

22. Un aparato de acuerdo con la reivindicacién 16, caracterizado porque los medios
de irradiacion (7) estan disefiados para irradiar las muestras (4) con radiaciones
seleccionadas entre ondas electromagnéticas, electrones, otro tipo de particulas, y

combinaciones de los mismos.

23.  Un aparato de acuerdo con la reivindicacion 16, caracterizado porque los medios

de irradiacién (7) comprenden al menos un dispositivo emisor de rayos laser.

24.  Un aparato segin la reivindicaciéon 23, caracterizado porque el dispositivo
emisor de rayos laser comprende medios de ajuste para ajustar la frecuencia o el rango

de frecuencias de emisién del rayos laser.

25.  Un aparato segun la retvindicacidon 16, caracterizado porque los medios de

irradiacion (7) son medios generadores de luz monocromatica.

26.  Un aparato segun la reivindicacion 16, caracterizado porque los medios de

irradiacidn (7) son medios generadores de luz polarizada.
27.  Un aparato de acuerdo con la reivindicacién 16, caracterizado porque los medios
de deteccién y registro (8) comprenden al menos un sistema Optico para descomponer

luz en distintas longitudes de onda.

28. Un aparato segin la reivindicacién 16, caracterizado porque los medios de
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irradiacién (7) son capaces de producir pulsos precisos de radiacién

29. Un aparato segun la reivindicacion 16, caracterizado porque los medios de

irradiacién (7) permiten irradiar varias muestras simultineamente.
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