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Introducéo

A UNIDADE DE MICROSCOPIA ELETRONICA (UME) é uma infraestrutura
da Universidade de Tras-os-Montes e Alto Douro (UTAD).

A UME é uma das Instituicdes aderentes a Rede Nacional de Microscopia
Eletrénica (RNME), constituida pela Fundagcdo para a Ciéncia e Tecnologia

(FCT), no ambito do programa de re-equipamento nacional (http://rnme.up.pt/).

Os objetivos da UME séo:

I. apoio a investigagdo e desenvolvimento, no ambito de projetos de
investigacdo dos investigadores dos diferentes Centros de Investigagao e dos
Departamentos da UTAD, de outras Universidades e de Instituicoes publicas
e privadas;

ii. formacéao cientifica e técnica dos investigadores dos diferentes Centros de
Investigacdo e dos Departamentos da UTAD, de outras Universidades e de
Instituicbes publicas e privadas;

iii. formacao cientifica de alunos do ensino superior e promocéao do interesse
cientifico dos alunos do ensino secundario, através da realizacdo de acoes
de formacéo e de demonstracao;

iv. prestacdo de servicos, permitindo um maior desenvolvimento tecnologico

nomeadamente da regido norte.
Recursos e normas de utilizagcao
Recursos Materiais
A UME dispde de duas salas localizadas na Cave do Edificio das Ciéncias
Florestais, situadas no Campus da Universidade de Tras-os-Montes e Alto

Douro.

A UME dispde, atualmente, dos seguintes equipamentos:



i. Microscopio Eletronico de Transmissdo (TEM Leo 906E 120 kV), com
camara digital TRS de 4 MPixéis;

ii. Microscopio Eletronico de Varrimento (SEM FEI Quanta 400) com
andlise quimica - EDS (EDAX);

iii. Difratdbmetro de Raios X para pos (XRD PANalytical X'Pert Pro, detetor
X Celerator e monocromador secundario); inclui ainda acessorio para
baixos angulos e fenda programéavel PDS.

Ilv. Equipamento complementar para preparacdo de amostras
(ultramicrétomo RMC, depositador de carbono Polaron, depositador de
ouro Polaron, lupa e microscépio 6tico Motic com aquisicdo digital de
imagem, sistema de corte e preparacéo da facas de vidro);

v. Computadores de aquisicdo de dados e imagens (4) e de trabalho (1);
digitalizador (Epson 4800 dpi 6ticos); projetor multimédia Epson.

vi. Sistemas de refrigeracdo de agua em circuito fechado para o TEM e

para o XRD.

Os equipamentos de TEM e de SEM possuem um livro de registos de
utilizac&o. O registo da utilizacdo do XRD é efetuado diretamente no computador

de controlo.

Recursos Humanos

A gestéao financeira e de recursos humanos (Técnico da UME) é feita no
ambito da UTAD. O funcionamento da UME é assegurado por uma Direcéo,

constituida por:

v" Ana Maria Nazaré Pereira (ECAV)
v' Pedro Bandeira Tavares (ECVA)

e por uma Comissao Técnica, constituida por
v' Pedro Bandeira Tavares (ECVA — Dep. Quimica)

v' Teresa Maria Pinto (ECVA — DEBA)

v' Paula Avelar Rodrigues (ECAV — Dep. Ciéncias Veterinarias)



v' Sandra Mariza Monteiro (ECVA - DEBA)
v’ Lisete Fernandes (Técnica da UME)

Os servicos requisitados a UME estao sujeitos a marcacao prévia, tendo
em atencao os condicionalismos inerentes ao operador (Técnico da UME), ao
acompanhamento pela comissdo técnica, as operacdes de manutencao, ou
outras impostas pelo correto funcionamento dos aparelhos. As marcacoes
deverdo ser efetuadas durante a semana anterior a realizacdo do trabalho,
podendo, caso a Comissao Técnica entenda necessario, ser dada prioridade aos
membros dos Centros de Investigacdo da UTAD ou atendendo a perecidade das

amostras.

Registo das atividades realizadas

No presente relatorio registam-se os tempos de utilizacdo real dos trés
equipamentos principais (SEM, TEM e XRD), ndo estando contabilizadas outras
atividades como preparacdo de amostras, interpretacdo de resultados,

intervencdes de manutencéo ou elaboracéo de relatorios técnicos.

Os precos sdo meramente indicativos e tém em conta a tabela de precos

em vigor na UME e publicitada em http://home.utad.pt/~ume/precos.htm.

= Analise de amostras por SEM (FEI Quanta 400), TEM (LEO 906E) e XRD
(XRD- X'Pert Pro), obtencao de fotografias, espectros e difratogramas e

interpretacdo de resultados;

Equipamento SEM TEM XRD
N° de horas de trabalho
_ - 64h30 508h
no equipamento
Preparacéo de
- 20h 50h
amostras*
Interpretagéo de
- 30h 100h
resultados*

* Por estimativa


http://home.utad.pt/~ume/precos.htm

NOTA: sem contabilizagdo das horas de trabalho de apoio a trabalhos de investigagdo no ambito de
teses/relatorios de estagio de alunos da UTAD/outras instituicdes/ servigo docente/ visitas de estudo.
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Fig. 1- Grafico ilustrativo da distribuicdo do nimero de horas de trabalho, por equipamento.

Microscopia Eletrénica de Transmisséao

Andlises realizadas:

Responsavel Instituicao Escola/Centro Duracéo (h)
Adrian Silva FEUP - 3h
Ana Margarida UTAD ECAV 1lh

Calado

André Pereira FCUP - 3h
Andreia Peixoto FCUP - 1h
Carla Amaral UTAD ECVA 3h
Carlos Sousa FCUP - 2h
Cheila Pereira UTAD ECVA 6h
Clara Pereira FCUP - 3h
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Fig. 3- Grafico ilustrativo da distribuicdo de utilizadores por instituicdo, em TEM.



Andlises realizadas:

Responsavel instituigaole " Duragéao
mpresa amostras
Adrian Silva FEUP 4 12h30
Carla FEUP 2 3h00
Carla Martins FCUP 11 10h30
Catia Azenha FEUP 2 03h00
Claudia Silva FEUP 21 29h00
Cristina Freire FCUP 5 05h00
Eliana Silva FEUP 7 08h00
Elisa Preto UTAD 2 01h00
Emilio Urbano UTAD 20 20h00
Fatima Pacheco FCUP 12 26h00
Fernando Nunes UTAD 24 18h00
Inés Rocha FEUP 17 23h25
lwona Biernacka FCUP 6 09h00
José Almeida UTAD 8 10h00
José Ramiro Fernandes UTAD 9 12h



Leonor Caldeira
Lucilia
Luisa Pastrana
Mariana Araujo
Mariana Fernandes
Nuno Cristelo
Paula Dias
Pedro Tavares
Rosa Rego
Salomé Soares
Samuel Queirds
Sonia Carabineiro
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Fig. 4- Grafico ilustrativo da distribuicéo de utilizadores por instituicdo, em DRX.

Visitas de estudo:

Escola Responsavel n° alunos
Agrupamento de Escolas
UME 42
Morgado Mateus
Clube de Ténis de Mesa de
. RPI 10
Mirandela
Colégio Universal (Porto) RPI 35
Escola Camilo Castelo
_ RPI 114
Branco (Vila Real)
Escola Secundaria Latino
RPI 75
Coelho (Lamego)
TOTAL 276




Manuseamento de equipamentos de apoio a preparacdo de amostras
(Microscopio Otico, Lupa Binocular e Ultramicr6tomo);

Equipamento MO Lupa binocular  Ultramicrétomo
N° de horas de
trabalho no 10h 6h 7h

equipamento

Deposicao de particulas condutoras por sputtering;

Equipamento Sputtering

N° de horas de

equipamento utilizadas 2h

Preparacéo de facas de vidro para utilizagdo em ultramicrétomo;

Equipamento Preparacéo de facas

de vidro

N° de horas de

utilizadas =

Realizacdo da manutencdo dos equipamentos a cargo da UME, bem como

participacdo nas intervencdes de manutencéao realizadas por contrato;

Equipamento Todos os equipamentos
da UME

N° de horas de
manutencao 70h

efetuadas

Elaboragdo de relatorios técnicos de analise simples e mais elaborados para
investigadores e empresas gue solicitam a realizacdo de trabalhos & UME;

Manutencéo de registos dos trabalhos efetuados;
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= Apoio a atividades letivas da UTAD em diversas U.C;

Iniciativas formativas

- A UME participou no SymBioSE, Symposium of Biology Students in
Europe, com um Workshop de Microscopia Eletronica. A atividade realizou-se no
dia 1 de agosto, teve a duracdo de 2h e 20 participantes de varias
nacionalidades;

- A UME organizou um Workshop de Microscopia de Forca Atomica (AFM),
em colaboracdo com a empresa Scansi (Hitachi). A iniciativa realizou-se no dia

19 de outubro, teve a duracao de 3h30 e 26 participantes;

Projetos com participacéo da UME

CERN/FIS-NUC/0004/2015, MCNRT-ISOLDE “Caraterizacado de Materiais com
Técnicas Nucleares Radioativas - sinergia e complementaridade aplicadas ao
treino e desenvolvimento. (antigo projeto Experiéncias de Correlagcdes Angulares
Perturbadas e de Canalizacdo de Eletrées no ISOLDECERN)”; “Material’s
Characterization with Nuclear Radioactive Techniques - synergy and
complementarity applied to training and development. (old project: Perturbed
Angular Correlations and Electron Channeling Experiments at ISOLDE-CERN)”.
Participante e responsavel da UTAD: Pedro Tavares (20%). Orcamento total :
190 000€, orgcamento UTAD: 12 061€. Periodo 15/7/2015 — 15/7/2017

Projeto submetido em maio de 2015 e recusado em setembro de 2015,

mas aprovado em dezembro de 2016, ap0ds recurso da decisao:

PTDC/ECM-GEO/0637/2014, “Desenvolvimento de Ligantes Alcalinos para
Aplicagdes Geotécnicas Exclusivamente a Base de Residuos Industriais” IR:
Nuno Cristelo (UTAD). Orcamento total: 140 000€, orcamento UTAD: 70 000€.
Periodo 1/3/2017 — 28/2/2019.
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Protocolos com participacdo da UME

e Protocolo com o Colégio de S. Gongalo de Amarante com vista a orientacao
de 3 alunos dos Cursos Cientifico-Tecnoldgicos (Portaria n® 265/2013 de
16 de agosto). Inicio a 15 de setembro de 2015.

Publicacdes efetuadas com dados gerados na UME

Artigos SCI

1. J.P.B. Silva, K. Kamakshia, K.C. Sekhara, X.R. Novoa, E.C. Queiros, J.
Agostinho Moreira, A. Almeida, M. Pereira, P.B. Tavares, M.J.M. Gomes,
2016 (online desde setembro), “Light controlled resistive switching and
photovoltaic  effects in  ferroelectric  0.5Ba  (Zr0.2Ti0.8)O3-
0.5(Ba0.7Ca0.3)TiO3 thin films”, Journal of the European Ceramic
Society, 37 (2), pp. 583-591;

2. S.A.C. Carabineiro, Santos, V., Pereira, M., Orfao, J., Figueiredo, J.L.,
2016, “CO oxidation over gold supported on Cs, Li and Ti-doped
cryptomelane materials”, Journal of Colloid and Interface Science, Vol
480, pp. 17-29;

3. J.L. Ribeiro, L.G.Vieira, |.T.Gomes, J.P.Araujo, P.Tavares, B.G. Almeida,
2016, “Infrared reflectivity investigation of the phase transition sequence
in ProsCaosMnO3”, Journal of Magnetism and Magnetic Materials 408
pp.81-88;

4. C. Dias, M. P. Proenca, L. Fernandes, P. B. Tavares, R. Vilarinho, J.
Agostinho Moreira, J. P. Aradjo, and J. Ventura, 2016, “Tuning the
Stoichiometry of Ag2S Thin Films for Resistive Switching Applications”
Journal of Nanoscience and Nanotechnology 16 (3), pp.2608—-2612;
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i

F. G. Figueiras, D. Karpinsky, P. B. Tavares, Soma Das, J. V. Leitéao, E.
H. Bruck, J. Agostinho Moreira, V. S. Amaral, 2016, “Breaking the
geometric magnetic frustration in controlled off-stoichiometric LuMn1+z03+5
compounds”, Phys. Chem. Chem. Phys., 18, pp.13519-13523;

6. S.A.C. Carabineiro, M. Konsolakis, G. Marnellos, M. Asad, O. Soares, P.
B. Tavares, M. Pereira, J. Orfdo, J. L. Figueiredo, 2016, “Ethyl Acetate
Abatement on Copper Catalysts Supported on Ceria Doped with Rare
Earth Oxides”, Molecules, 21, 644;

7. M. Enterria, A.G. Gongalves, M.F.R. Pereira, J.l. Martins, J.L. Figueiredo,
2016, “Electrochemical storage mechanisms in non-stoichiometric cerium
oxide/multiwalled carbon nanotube composites”, Electrochimica Acta, Vol
209, pp. 25-35;

8. Y. Romaguera-Barcelay, J. A. Moreira, A. Almeida, P. B. Tavares, L.
Fernandes, J. Pérez de la Cruz, 2016, “Persistence of the orthorhombic

phase in YMnOs hexagonal thin films”, Ferroelectrics, 498, 1, pp.80-84;

9. J.P.B. Silva, K. Kamakshi, K.C. Sekhar, E.C. Queirés, J. A. Moreira, A.
Almeida, M. Pereira, P.B. Tavares, M.J.M. Gomes, 2016, “Resistive
switching in ferroelectric lead-free 0.5Ba (Zro.2Tio.s)O3-0.5(Bao.7Cao.3) TiO3
thin films", J. Phys. D: Appl. Phys 49(33), 335301, (9 pp);

10.R. O. Rodrigues, M. Bafobre-L6pez, J. Gallo, P. B. Tavares, A. M.T. Silva,
R. Lima, H. T. Gomes, 2016, “Haemocompatibility of Iron Oxide
Nanopatrticles Synthesized for Theranostic Applications: a High-Sensitivity

Microfluidic Tool", Journal of Nanoparticle Research, 18 (194), (17 pp.);

11.N. Cristelo, P. B. Tavares, E. Lucas, T. Miranda, D. Oliveira, 2016,
“‘Quantitative and qualitative assessment of the amorphous phase of a
Class F fly ash dissolved during alkali activation reactions — Effect of
mechanical activation, solution concentration and temperature”,

Composites Part B - Engineering, 103, pp. 1-14;

12.M. C. Oliveira, A. S. Viana, A. M. B. Rego, A. M. Ferraria, P. B. Tavares,
A. Veloso, R. A. Videira, 2016, “Dual Behaviour of Amorphous Carbon
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13.

14.

15.

Released Electrochemically from Graphite”, ChemistrySelect, 1 (13) pp.
4126-4130;

S. Rios, N. Cristelo, A. Fonseca, C. Ferreira, 2016, “Structural
Performance of Alkali-Activated Soil Ash versus Soil Cement”, Journal of
Materials in Civil Engineering, 28 (2);

T. V. Pinto, P. Costa, C. M. Sousa, C. A. D. Sousa, A. Monteiro, C. Pereira,
O.S. G.P. Soares, C. S. M. Silva, M. F. R. Pereira, P. J. Coelho, C. Freire,
2016, “Naphthopyran-Based Silica Nanoparticles as New High-
Performance Photoresponsive Materials”, ACS Appl.Mater. Interfaces 8
(11) pp.7221 — 7231;

I. Kuzniarska-Biernacka, M. Manuela M. Raposo, R. Batista, P. Parpot, K.
Biernacki, A. L. Magalhédes, A. M. Fonseca, I. C. Neves, 2016, “Highly
efficient heterogeneous catalysts for phenol oxidation: Binuclear pyrrolyl-
azine metal complexes encapsulated in NaY zeolite”, Microporous and

Mesoporous Materials 227 pp. 272-280;

Artigos publicados em Proceedings

. S.A.C. Carabineiro, M. Konsolakis, E. Papista, G.E. Marnellos, P.B.

Tavares, F.J. Maldonado-Hodar, 2016, “Catalytic decomposition of N20O
over Au/oxides”, 5" World Congress on Materials Science & Engineering,
Alicante, Spain, 13-15 June 2016, p.26 (ORAL PRESENTATION).

. E. C. Queirés, A. F. Cardoso, J. R. Fernandes, V. S. Amaral, P. B.

Tavares, 2016, “Deposition of thin films of the Lu-Fe-O system using
MOCVD and RF-Magnetron Sputtering”, XXIl Encontro Luso-Galego de
Quimica, 9-11 nov 2016, IPB, Braganca, p.62. ISBN 978-989-8124-17-3
(ORAL PRESENTATION).

. L. C. Ferreira, J. R. Fernandes, J. Rodriguez-Chueca, M. S. Lucas, J. A.

Peres, P. B. Tavares, 2016, “Photodegradation of anthocyanins by UV-A
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LEDs/TiO2”, XXIl Encontro Luso-Galego de Quimica, 9-11 nov 2016, IPB,
Braganca, p.37. ISBN 978-989-8124-17-3 (ORAL PRESENTATION).

4. S.A.C. Carabineiro, M. Konsolakis, E. Papista, G.E. Marnellos, P.B.
Tavares, F.J. Maldonado-Hdédar, 2016, “Nitrous oxide decomposition
catalysed by supported gold nanoparticles”, ISN?A 2016, International
Symposium on Nanoparticles / Nanomaterials and Applications, 18-21 jan
2016, Caparica, p.99 (ORAL PRESENTATION).

Patente

M.C.Oliveira, P. B. Tavares, R. Videira, J. R. Fernandes, “Method of
preparation of graphene quantum dots with electrochemical and optical
tenability”; (2016) Patent pending n° 108168.

Analise das atividades desenvolvidas e estratégias de

melhoramento

Durante o ano sob consideracdo as atividades relacionadas com o
Microscopio Eletrénico de Varrimento continuaram comprometidas. Ao longo do
ano, este equipamento manteve a falha de comunicacdo com o computador de

suporte o que impossibilitou o seu funcionamento, mantendo-se avariado.

No més de dezembro (dias 12 e 13) o equipamento de DRX sofreu
manutencao técnica contratualizada com a empresa PAN'alytical, sem registo de
nenhuma anomalia, tendo apenas sido mudados os filtros e efetuada a limpeza

e alinhamento dos seus componentes.
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