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INFORME ANUAL ANO 2012 DEL SGI LABORATORIO DE RAYOS X

Recursos Humanos:

Directora Cientifica del SGI Laboratorio Rayos X:

Prof. Dra. Patricia Aparicio Fernandez

Profesora Titular de Universidad del Departamento de Cristalografia, Mineralogia y Quimica Agricola.
E-mail: paparicio@us.es

Tfno.: 629214205

La Dra. Aparicio, es miembro del grupo de Investigacion Mineralogia Aplicada desde 1993. Autora o coautora mas
de 40 articulos publicados en revistas cientificas y capitulos de libros y 22 Informes Cientificos para Instituciones y
Empresas. Sus lineas de investigacion se centran en la caracterizacion, génesis y aplicaciones de arcillas, en la
evaluacién de la contaminacion provocada por elementos traza en suelos, en el encapsulamiento de residuos en
matriz ceramica y en la captura y secuestro de CO2. Miembro del equipo de investigacion de cinco proyectos MEC,
nueve proyectos subvencionados por la Junta de Andalucia, 8 proyectos subvencionados por empresas y 3 ayudas
subvencionadas por la OTRI de la Universidad de Sevilla. Co-inventora de tres patentes. Subdirectora del CITIUS
(2012-). Tesorera de la Sociedad Espafiola de Arcillas (1999-2002) y vocal de la Junta Directiva (2002-2006, 2010-
2012). Councilor de la Clay Minerals Society (2012-2015) y Vocal del Source Clay Minerals Committe de la Clay
Mineral Society (2007-2010). Ha sido investigador visitante en la Lousiana State University, Baton Rouge, USA
(1998 y 2000), en el Istituto di RichecheTechnologiche per la Ceramica de Faenza, Italia (2000), Universita di
Bologna, Italia (2006) y en la Indiana University, Bloomington, USA (2007). Expert-Reviewer of the UEFISCDI (The
Executive Agency for Higher Education, Research, Development and Innovation Funding) Romania (2011).

Personal laboral y Becarios:

D. Santiago Medina Carrasco D. Alberto Ortega Galvan
Titulado Superior de Apoyo a la Docencia Titulado Superior de Apoyo a la Docencia
e Investigacion, Grupo | e Investigacion, Grupo |
Doctor en Ciencia de Materiales Licenciado en CC. Fisicas e
sanmedi@us.es Ingeniero de Materiales
616383163 alortega@us.es

954559747
D. Francisco Rodriguez Padial D. Agustin Cota Reguero
Técnico Auxiliar de Laboratorio, Grupo IV Titulado Superior
Licenciado en CC. Quimicas Licenciado en CC. Fisicas e
padi@us.es Ingeniero de Materiales
954559746 acota@us.es

954559747

D. Domingo Martin Garcia
Becario CITIUS en Formacién
Licenciado en CC. Fisicas
becariolrx@us.es

954559747
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Figura 1: Agustin Cota, Patricia Aparicio, Alberto Ortega, Francisco Rodriguez, Domingo Marin y Santiago Medina
(personal del SGI LRX).

Informacion general del Servicio:

Datos de contacto del SGI LRX

Localizacion: Edificio CITIUS

Correo electronico: areaderayosx@us.es

Tfno.: 954559747 | 954559746
http:/finvestigacion.us.es/scisi/sgi/servicios/area-de-rayosx

Introduccién

El Laboratorio de Rayos X ofrece a sus usuarios analisis de la estructura cristalina y la composicion elemental de
materiales mediante Difraccion y Fluorescencia de Rayos X, respectivamente. Para ello se dispone de un
difractometro de polvo para analisis rutinario (Unidad D8I-90), un difractdmetro de polvo para el andlisis in situ de
interfases (Unidad D8C), un equipo de microDifraccion y estudio de Capas y Superficies (Unidad DISCOVER), un
equipo de Difraccion de Monocristal (Unidad APEX Il DUO), un equipo de microFluorescencia de Rayos X (Unidad
EAGLE) y un equipo de Fluorescencia de Rayos X (Unidad AXIOS).

Entre los analisis ofertados se incluyen:

e Determinacién rutinaria de fases cristalinas presentes en un material en condiciones ambientales
estandar.

e Determinacion de fases cristalinas presentes en un material y seguimiento de reacciones en condiciones
controladas de presion, atmosfera, temperatura y humedad relativa.

e  Determinacion rutinaria de la composicion quimica de elementos mayoritarios y minoritarios en solidos y
liquidos (rango elemental O al U).

e  Determinacion de la composicion quimica de elementos mayoritarios y minoritarios (rango elemental Na al
Pu), con resolucién espacial (300 pm).

e  Obtencion de difractogramas de monocristal.

e Resolucién de estructuras cristalinas.
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e  Microdifraccion, mapeo del espacio reciproco, estudio de texturas y estrés, reflectometria y alta resolucion,
difraccién en plano, GI-SAXS y SAXS.

e Evolucion con la temperatura (hasta 1100°C) de capa delgada.

Areas de conocimientos y/o dmbitos cientificos de aplicacién

Arqueometria.

Ciencia e Ingenieria de Materiales.
Ciencias Ambientales.
Cristalografia y Mineralogia.
Edafologia.

Geologia.

Ingenieria Quimica
Odontologia

Quimica Analitica.

Quimica Industrial.

Quimica Inorgénica.

Sectores comerciales y/o industriales de aplicacion

Caracterizacion de materias primas y residuos
Control de fallos

Energias renovables

Estudios forenses

Explotacion y tratamiento de recursos minerales
Geotecnia

Industria Aeroespacial.

Industria Ceramica

Industria farmacéutica

Joyeria.

Materiales de Construccién.

Metalurgia.

Patrimonio historico artistico.

Figura 2: Domingo Martin Garcia, Becario del SGI LRX en el equipo de fluorescencia de Rayos X, AXIOS.
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Descripcion de los equipos e instrumentos del SGI

e Difractémetro de Rayos X D8 DISCOVER de la marca BRUKER que permite, a través de distintas
técnicas, el estudio de fases cuantitativo y cualitativo, andlisis de estructura de cristal, alta resolucion,
reflectometria, mapeo de espacio reciproco, difraccion de Rayos X a incidencia rasante en plano (IP-GID),
dispersion de Rayos X a bajo angulo e incidencia rasante (GI-SAXS), tension residual y estrés, analisis de
textura, analisis mediante capilares y micro-difraccion.

e Difractémetro de Rayos X de monocristal (APEX II). Sistema completo de difraccion de rayos x de
monocristal con tres fuentes de radiacion, con geometria Kappa, modelo APEX Il de BRUKER. Dispone de
un detector CCD de alta sensiblidad. El equipo tiene ademas de la opcidn de usar radiacion incidente
procedente de tres microfuentes diferentes: cobre, molibdeno o plata. El sistema incluye un goniémetro de
cuatro circulos con geometria Kappa y un videomicroscopio CCD integrado. El equipo permite el
enfriamiento de la muestra mediante una unidad de refrigeracion por nitrégeno modelo Cryostream 700
Plus de Oxford, que posibilita realizar experimentos entre 80 y 500 K.

o Difractémetro de Rayos X para analisis in-situ de interfases Bruker D8C. Cuenta con camaras de
temperatura: TTK450 de AntonPaar de baja temperatura, con controlador de humedad SYCOS H de
ANSYCO y camara de reaccion y alta temperatura XRK900 de AntonPaar.

o Difractémetro Rayos X D8 ADVANCE A25 de la marca Bruker. Difractometro de polvo 6:8 marca de
anticatodo de Cu, juego de rendijas incidentes variable o fijas, rendijas soller, filtro de Ni en el haz
difractado, detector lineal, opcién de giro de la muestras durante el analisis e intercambiador de muestras
automatico de 90 posiciones.

e Equipo de Fluorescencia de Rayos X marca Panalytical (modelo AXIOS) de tubo de Rh para el andlisis
elemental de muestras sélidas y liquidas. Dotado de sistema robotizado para el cambio de muestras, lo
que permite programar un gran nimero de analisis. Este equipo permite el anlisis quimico cualitativo y
cuantitativo desde el O al U en un amplio rango de concentraciones desde componentes mayoritarios a
trazas.

e Equipo de microFluorescencia de Rayos X EAGLE Il de EDAX. Andlisis no destructivo que permite la
caracterizacion quimica (rango elemental Na al U) de objetos de diverso tamafio, en forma solida o
pulvurulenta. El anticatodo del tubo de rayos-X es de Rh, y el detector es de energias dispersivas de
Rayos X.

Figura 3: Difractometro de polvo Bruker modelo D8 Advance A25 (D8I-90).
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Figura 5: Difractémetro modelo D8 DISCOVER de la marca Bruker.

Otras actividades

Relacion de actividades formativas organizadas o coorganizadas e impartidas por el Servicio.

En Noviembre de 2012 el SGI-LRX organiz6 en el CITIUS dos cursos de formacion en difraccién de rayos-X para la
empresa Petréleos de Venezuela S.A. El primero a modo introductorio bajo el titulo “La difraccién de Rayos X.
Introduccion al analisis de difractogramas”, que se celebro del 26 al 27 de Noviembre, y otro mas especializado
centrado en la “Aplicacion de métodos de refinamiento, ajuste al estudio de Difractogramas y cuantificacion de fases
cristalinas”. Esta segunda parte se impartid del 28 al 30 de Noviembre. Asistié al mismo el técnico de la empresa
Petréleos de Venezuela S.A. Wilfredo Mendoza. El personal formador del curso estaba constituido por Santiago
Medina Carrasco, Agustin Cota Reguero, Francisco Rodriguez Padial, Alberto Ortega Galvan y Patricia Aparicio
Fernandez. El material didactico preparado para estos cursos se editd en forma de CD (figura 6).
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Figura 6. Material del curso

Colaboraciones Formativas de Ensefianza Reglada

Durante 2012 han realizado précticas formativas alumnos de las Licenciaturas en Quimica y Fisica de la
Universidad de Sevilla, D. Mariano Laguna Moreno y D. Andrés Morifia Marcelo respectivamente.

Asignatura “Técnicas Analiticas Medioambientales” del Programa Doctorado Recursos Naturales y Medio
Ambiente.

Asignatura “Experimentacion Avanzada en quimica inorganica” de la Licenciatura de Quimica. 26/03/2012 y
27/03/12.

Asignatura “Peritacion” del Grado Ciencias y técnicas de la edificacion. 11/04/12 y 13/04/12.

Asignatura “Materiales para la Construccion” del segundo ciclo en Ingenieria de Materiales.

Asignatura “Caracterizacion de Materiales” del segundo ciclo en Ingenieria de Materiales. 05/11/2012.
Asignatura “Cristalografia” de la Licenciatura de Quimica. 16/11/2012.

Asignatura “Caracterizacion de materiales” del Master en ciencia y tecnologia de nuevos materiales. 12/12/2012.
Asignatura “Experimentacion quimica” de la Licenciatura de Quimica. 27/11/2012.

Asignatura “Catdlisis para la industria y el medioambiente” del Grado de Quimica. 13/12/12 y 19/12/12.

Asignatura “Geologia para Ingenieria Civil" del Grado en Ingenieria Civil. 17/12/2012
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Relacion de actividades formativas a las que asiste el personal del Servicio como alumno.

Demostracion de equipos de microfluorescencia. Duracion: 1 dia. Fecha: 31/01/2012-31/01/2012. Lugar de
imparticion: Instalaciones de Fisher en Suiza. Técnicos asistentes: Santiago Medina Carrasco y Alberto
Ortega Galvan.

APEX Il Application Training Course. Duracion: 30h. Fecha 20/02/2012-23/02/2012. Lugar de
imparticion:SGI Laboratorio de Rayos X. Técnicos asistentes: Santiago Medina Carrasco, Francisco
Rodriguez Padial y Agustin Cota Reguero.

20th Users Meeting in Single Crystal X-ray Diffraction (SC-XRD). Duracion: 36h. Fecha: 08/09/2012-
11/09/2012. Lugar de imparticion: Bad Herrenalb, Alemania. Técnicos asistentes: Santiago Medina
Carrasco y Agustin Cota Reguero.

CURSO SOBRE TEXTURAS Y STRESS MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS X (XRD). Duraci6n: 30h.
Fecha: 10/10/2012-16/10/2012. Lugar de imparticion: SGI Laboratorio de Rayos X. Técnicos asistentes:
Santiago Medina Carrasco, Agustin Cota Reguero y Domingo Martin Garcia.

Seminario BASICO para trabajadores de INSTALACIONES RADIACTIVAS. Duracién: 3h. Fecha:
16/11/2012-16/11/2012. Lugar de imparticion: Escuela de la Espalda, Servicio de Prevencién US. Técnico
asistente: Francisco Rodriguez Padial.

Master de ciencia y tecnologia de los nuevos materiales. Duracion 1 afio. Lugar de imparticion: Facultad
de fisica e Instituto de ciencias de los materiales. Sevilla. Técnico asistente: Domingo Martin Garcia.

Relacién de congresos, seminarios, jornadas técnicas.
Congresos

“Environmental Applications Of Solid State NMR: Control Of The Radioactive Waste Management”. A.
Cota, M.A. Castro, S. Medina, S. ElMrabet, M.M. Orta, M. C. Pazos, E. Pavon, M.D. Alba. IV Ibero-
American NMR meeting. Aveiro, Portugal. 25/09/2012- 28/09/2012. Poster.

“Influence of secondary hydroxyl groups on the monolayer self-assembly of carboxylic acids on graphite”.
S. Medina, M.D. Alba, J. Benitez, M.A. Castro, C. Cerrillo, C. Millan.12th International Conference on
Surface X-ray and Neutron Scattering. Saha Institute of Nuclear Physics. Kolkata, India. 25/07/2012-
28/07/2012. Poster.

Relacion de tesis, trabajos fin de grado, y trabajos fin de master, realizados por los SGI.

Santiago Medina Carrasco (2012) “INFLUENCIA DE LOS GRUPOS HIDROXILOS COMO GRUPO
FUNCIONAL PRIMARIO O SECUNDARIO EN LA ADSORCION DE MOLECULAS ORGANICAS SOBRE
GRAFITO" Tesis Doctoral Universidad de Sevilla (01/06/2012). Directores: M.A. Castro y M.D. Alba.

Resumen

En este trabajo se ha desarrollado una metodologia necesaria a escala de laboratorio para optimizar
el estudio de la interfase solido-liquido. Esto se ha realizado por un lado mediante la optimizacion de
una camara de temperatura para realizar experimentos de difraccion de rayos X en modo reflexion,
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mediante la construccion de un dispositivo especifico, para realizar medidas de en modo
transmision. Por otro lado, se ha desarrollado un modo de trabajo para el estudio por resonancia
magnética nuclear de solidos de sistemas adsorhidos sobre grafito. Por medio de ambas técnicas ha
sido posible el estudio de sistemas simples y compuestos ya analizados previamente por otras
técnicas en grandes instalaciones y publicados en la bibliografia, constatando la viabilidad de la
instrumentacion disponible. De este modo, ha sido posible el estudio de nuevos sistemas, tanto
simples como compuestos no analizados previamente en la bibliografia. Se ha estudiado la
influencia de los grupos hidroxilos como grupo funcional principal en la adsorcién preferente sobre
grafito, viendo el limite de la relacion de tamafio de la cadena alifatica en la adsorcion preferente de
alcoholes frente a alcanos. A su vez, tamhién se ha estudiado la influencia de los grupos hidroxilos
como grupo funcional secundario en la estructura de la monocapa de acido estearico adsorbido
sobre grafito.

Relacion de articulos cientificos que mencionan al Servicio o a algin tipo de servicio que presta el Servicio
o el SCISI-CITIUS.

J.J. Murcia, J.A. Navio, M.C. Hidalgo. (2012) “Insights towards the Influence of Pt Features on the Photocatalytic
Activity Improvement of TiOz by Platinisation” Applied Catalysis B: Environmental, 126, 76-85

Alberto Sanchez, José Tufién, Manuel Montejo y David Parras. (2012) Micro Raman spectroscopy (MRS) and
energy dispersive x-ray microfluorescence (EDXRF) analysis of pigments in the Iberian cemetery of Tutugi (from
the fourth to the third century BC, Galera, Granada, Spain)". Journal of Raman Spectroscopy."

J. M. Valverde,F. J. Duran, F. Pontiga, H. Moreno. (2012) “CO2 adsorption enhancement in a fluidized bed of a
modified Geldart C powder”. Powder Technology, vol. 224 247--252,

J. M. Valverde, A. Perejon, L. A. Perez-Maqueda. (2012). “Enhancement of fast CO2 capture by a nano-Si02/Ca0O
composite at Ca-Looping conditions.” Environ. Sci. Technol., 46 (11), 6401-6408.

J. M. Valverde, M.A.S. Quintanilla. (2012). “Attrition of Ca-based CO2-adsorbents by a high velocity gas jet.”. AIChE
J. DOI 10.1002/aic.13908.

R. Gonzélez-Nufez, M.D. Alba , M.M. Orta, M. Vidal , A. Rigol. (2012) “Remediation of metal-contaminated soils with
the addition of materials — Part Il: Leaching tests to evaluate the efficiency of materials in the remediationof
contaminated soils.” Chemosphere 87, 829-837

M. Carolina Pazos,tMiguel A. Castro, M. Mar Orta, Esperanza Pavén, JesUs S. Valencia Rios, and Maria D. Alba.
(2012) “Synthetic High-Charge Organomica: Effect of the Layer Charge and Alkyl Chain Length on the Structure
of the Adsorbed Surfactants” Langmuir, 28, 7325-7332

Maria D. Alba , Maria J. Santos, Miquel Vidal. (2012) “Effects of the presence of Fe(0) on the sorption of lanthanum
and lutetium mixtures in smectites” Evgeny Galunin, Applied Clay Science, 65-66, 162-172
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Otras actividades especificas.

Analisis interlaboratorio.

Durante 2012 se ha participado en las ediciones 30 y 31 del ejercicio de analisis interlaboratorios organizado por
[a“International Association of Geonalysts. Esta actividad de intercomparacion se realiza desde 2006 y ello ha
permitido una mejora continua en la calidad de los resultados obtenidos en Fluorescencia de Rayos X, como se
demuestra en las figuras 7'y 8.
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Figura 8. Evolucién del valor de Z-

Se ha participado en la 6th (2012) Reynolds Cup. Se trata de un ejercicio de intercomparacién de cuantificacion de
fases cristalinas presentes en arcillas organizado por la Clays Mineral Society. Con la participacién en este ejercicio
se ha mejorado la forma de trabajo en la cuantificacion de fases cristalinas mediante difraccion de Rayos X. En esta
edicion el SGI Laboratorio de Rayos X ha logrado situarse entre los 40 mejores resultados de todos los laboratorios
que a nivel mundial concurren a este evento.
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Erasmus PAS

Durante el periodo del 21-05-2012 al 25-05-2012 el técnico Alberto Ortega Galvan ha disfrutado de una beca
Erasmus-PAS, en la Universitat degli Studi di Cagliari (Italia). Durante dicha estancia se ha obtenido informacion
sobre la organizacion, aplicacion de planes de calidad, administracion del proceso de anélisis en el caso de servicios
generales y nuevas técnicas de analisis que se aplican en dicha universidad. Asi mismo se han entablado contactos
tanto con el personal cientifico, como con el personal de administracion y servicios de las areas de cristalografia,
tecnologia de materiales, medicamentos, quimica del estado sdlido, etc.

Notas de prensa del Servicio en 2012.
Noticia sobre el nombramiento de la Subdirectora del CITIUS y Directora del SGI Laboratorio de Rayos X, Patricia
Aparicio Fernandez, como Councilor de la Clay Minerals Society (Revista nimero 23 de la US)
Noticia sobre la visita del Rector de la Universidad de Sevilla, Antonio Ramirez de Arellano, al CITIUS y dentro de
esta visita al SGI Laboratorio de Rayos X (Nota de prensa - Investigacion US - 16/11/2012)

Noticia sobre la toma de posesién de la Directora del SGI Laboratorio de Rayos X, Patricia Aparicio Fernandez,
como subdirectora del CITIUS (El Correo de Andalucia - 16/11/2012)

Noticia sobre la toma de posesion de la Directora del SGI Laboratorio de Rayos X, Patricia Aparicio Fernandez,
como subdirectora del CITIUS (EUROPA PRESS - 15/11/2012)

Noticia sobre la toma de posesion de la Directora del SGI Laboratorio de Rayos X, Patricia Aparicio Fernandez,
como subdirectora del CITIUS (Nota de prensa - Investigacion US - 08/11/2012)

Noticia sobre el nombramiento de la Directora del SGI Laboratorio de Rayos X, Patricia Aparicio Fernandez, como
Councilor de la Clay Minerals Society (Nota de prensa - Investigacion US - 26/10/2012)

Se publica video sobre la visita de la Ministra de Educacién de la Replblica Dominicana a la Universidad de Sevilla.
Se muestra la visita al CITIUS y al SGI Laboratorio de Rayos X. (tvus 06/03/2012)
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