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INFORME ANUAL ANO 2011 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 38 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
evaluacioén de la contaminacién provocada por elementos fraza en suelos, en el encapsulamiento de residuos en
matriz ceramica y en la captura y secuestro de CO2. Miembro del equipo de investigacién de seis 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 dos patentes. Tesorera de la Sociedad
Espafiola de Arcillas (1999-2002) y vocal de la Junta Directiva (2002-2006, 2010-2012). 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, ltalia (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. Francisco Rodriguez Padial
Técnico Auxiliar de Laboratorio
Licenciado en CC. Quimicas

D. Santiago Medina Carrasco
Titulado Superior de Apoyo a la Docencia
e Investigacion

padi@us.es Licenciado en CC. Fisicas

954559746 sanmedi@us.es
616383163

D. Alberto Ortega Galvén Agustin Cota Reguero

Titulado Superior de Apoyo a la Docencia
e Investigacion

Licenciado en CC. Fisicas e

Ingeniero de Materiales

alortega@us.es

954559747

Alberto Rodriguez Gémez
Becario CITIUS en Formacion
Licenciado en Quimica
albrodgom@alum.us.es
954559747

Titulado Superior (a tiempo parcial)
Licenciado en CC. Fisicas e
Ingeniero de Materiales
acota@us.es

954559747

CITIUS, Tfno. 954559747 - 954559746, Fax. 954559972

Apdo. 1152, 41080 Sevilla, Spain

1de 10



BUENTRODER Centro de Investigacion, Tecnologia e Innovacion

Universidad de Sevilla
Avda. Reina Mercedes, n° 4-B, 41012 Sevilla, Spain

* 1 1a

T VIDOTONDTLM

NQIDVOILSIANI

S SGI LABORATORIO DE RAYOS X

BMINNOVACION

Figura 1: Alberto Rodriguez, Agustin Cota, Patricia Aparicio, Francisco Rodriguez, Alberto Ortega 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://investigacion.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 difractdmetro de polvo para analisis rutinario (Unidad D8I-90), un difractometro 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 Difraccién 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, atmésfera, temperatura y humedad relativa.

e  Determinacion rutinaria de la composicidén quimica de elementos mayoritarios y minoritarios en sélidos 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 um).
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e  Obtencién de difractogramas de monocristal.
e  Resolucidn de estructuras cristalinas.

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

Areas de conocimientos y/o dmbitos cientificos de aplicacion

Arqueometria.

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

Geologia.

Quimica Analitica.

Quimica Industrial.

Quimica Inorgénica.

Sectores comerciales y/o industriales de aplicacién

Caracterizacion de residuos

Energias renovables

Explotacion y tratamiento de recursos minerales
Geotecnia

Industria Aeroespacial.

Industria Ceramica

Industria farmacéutica

Materiales de Construccién.

Metalurgia.
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Figura 2: Alberto Rodriguez, Becario del SGI LRX en el equipo de de microfluorescencia de Rayos X, EAGLEIIl de
EDAX.
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Descripcion de los equipos e instrumentos del SGI

o Difractémetro de Rayos X para andlisis 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.

e  Equipo de Fluorescencia de Rayos X AXIOS de Panalytical.

e  Equipo de microFluorescencia de Rayos X EAGLE Il de EDAX.

Durante 2011 se han instalado nuevos equipos adquiridos con ayudas del subprograma de proyectos de
equipamiento cientifico-tecnoldgico cofinanciado por el Fondo Europeo de Desarrollo Regional (FEDER), Programa
Operativo 2007-2013, dentro del Plan Nacional de Investigacion Cientifica, Desarrollo e Innovacion Tecnolégica
2008-2011 (Convocatoria 2008). Estos son los siguientes:

e Se ha sustituido el Difractémetro de polvo Bruker modelo D8 Advance, que contaba con intercambiador
para carga de 9 muestras, por el nuevo modelo D8 Advance A25 con un intercambiador de 90 muestras
(D8I-90).

e Difractémetro de monocristal modelo APEX Il DUO de la marca Bruker, con microfuentes de
cobre, molibdeno y plata, para la caracterizaciéon de macromoléculas y moléculas pequefias.

o Difractémetro para estudio de capas y superficies con detector bidimensional que permite realizar
microdifraccion, mapeo del espacio reciproco, estudio de texturas y estrés, reflectometria y alta resolucion,
difraccién en plano, GI-SAXS y SAXS. Es un equipo modelo D8 DISCOVER de la marca Bruker, con tubos
de Rayos X de cobre y cromo.

Figura 3: Francisco Rodriguez Padial, técnico del SGI-LRX intercambiando muestras en el Difractometro de
polvo Bruker modelo D8 Advance A25 (D8I-90).
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Figura 4: Difractémetro de Monocristal modelo APEX Il DUO de BRUKER con microfuentes de cobre, molibdeno y
plata

Figura 5: Difractdmetro para estudio de capas y superficies modelo modelo D8 DISCOVER de la marca Bruker.
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Otras actividades

1. Relacién de actividades formativas organizadas e impartidas por el SGI-LRX como Aula
Bruker:

o Curso practico de manejo de manejo de las camaras de temperatura TTK450 y XRK900
de Anton Paar, aplicadas a un equipo D8 Advance de Bruker. Celebrado durante los
dias 23, 24 y 25 de Febrero de 2011, con la formacién a cargo del Técnico del SGI
Laboratorio de Rayos X, Santiago Medina Carrasco.

o En Octubre de 2011 el SGI-LRX organizd en el CITIUS los primeros cursos de
formacion en difraccion de rayos-X como Aula Bruker. Los participantes pudieron asistir
a dos cursos, el primero a modo introductorio bajo el titulo La difraccion de Rayos X.
Introduccién al analisis de difractogramas, que se celebrd del 17 al 19 de octubre, y otro
més especializado centrado en la Aplicacion de métodos de refinamiento y ajuste al
estudio de difractogramas. Cuantificacion de fases cristalinas, que se impartio del 19 al
21 de octubre. Asistieron investigadores y profesionales procedentes de Espafia, Peru,
Ecuador, Colombia y Venezuela se formaron en el manejo de aplicaciones informaticas
para el estudio de la materia cristalina. El personal formador del curso estaba
constituido por Patricia Aparicio Fernandez, M? Dolores Alba Carranza, Esperanza
Pavon Gonzalez y Santiago Medina Carrasco, el personal técnico de apoyo estaba
constituido por Francisco Rodriguez Padial y Alberto Ortega Galvan.
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Figura 6; Asistentes al Curso “La Difraccion de Rayos X. Introduccion al analisis de difractogramas” celebrado en el
seno del Convenio de Colaboracion con la empresa Bruker por el que el SGI-LRX es Aula Bruker.
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2. Relacion de actividades formativas a las que asiste el personal del Servicio como alumno

Los técnicos Agustin Cota Reguero y Alberto Rodriguez Gémez han realizado el Master
“Ciencia y tecnologia de nuevos materiales”, impartido por la Universidad de Sevilla
durante el curso 2010/11.

Todo el personal técnico asistio al seminario web “Use and quantification of TXRF for
trace elemental analysis of dietary supplements and nutrients”, organizado por BRUKER
e impartido por videoconferencia el dia 1 de Febrero de 2011.

El técnico Francisco Rodriguez Padial asistio al curso “Iniciacion a la atencion comercial
y al servicio al cliente para técnicos de los Servicios Generales de Investigacion”,
organizado por el FORPAS e impartido en el CITIUS los dias 16, 23 de Febrero y 9 de
Marzo de 2011.

El técnico Santiago Medina Carrasco y la Directora del SGI Patricia Aparicio Fernandez
asistieron a la demostracion de equipos de Difraccion para microdifraccion y estudio de
capas Y superficies de BRUKER, que tuvo lugar en Karlsruhe (Alemania) del 6 al 9 de
Marzo de 2011.

Todo el personal técnico asistié al curso de “Formacion complementaria en Mineralogia
de Arcillas”, impartido en el CITIUS y la Facultad de Quimica del 14 al 18 de Marzo de
2011.

Los técnicos Santiago Medina Carrasco, Alberto Ortega Galvan, Agustin Cota Reguero
y Alberto Rodriguez Gémez asistieron al seminario web “High resolution X-Ray
diffractometry”, organizado por BRUKER e impartido por videoconferencia el dia 24 de
Marzo de 2011.

Los técnicos Santiago Medina Carrasco y Alberto Ortega Galvan asistieron al curso
“Organizacion y planificacion (B)”, impartido en el Centro de Formacion del PAS en
Junio de 2011.

El técnico Francisco Rodriguez Padial asistio al curso “Organizacion y planificacion (A)”,
impartido en el Centro de Formacién del PAS en Junio de 2011.

Los técnicos Santiago Medina Carrasco, Alberto Ortega Galvan, Francisco Rodriguez
Padial y Alberto Rodriguez Gémez asistieron al seminario web “uXRF Fast sensitive
spatially resolved elemental analysis”, organizado por BRUKER e impartido por
videoconferencia el dia 22 de Junio de 2011.

Los técnicos Santiago Medina Carrasco y Agustin Cota Reguero asistieron al curso
“Difraccién en polvo en la quimica del cemento. Congreso de quimica del cemento”,
impartido en Madrid el 1 de Julio de 2011.

El técnico Agustin Cota Reguero realizd el curso de postgrado “Determinacion de
estructuras en sdlido reales. Técnica de Resonancia Magnética Nuclear”, organizado
por la Dra. M? Dolores Alba e impartido en el ICMSE-CSIC del 5 al 8 de Septiembre de
2011.

El técnico Santiago Medina Carrasco ha asistido al médulo “Solving and refining crystal
structures” del “Master in Crystallography and Crystallization” organizado por la UIMP-
CSIC e impartido en la Casa de la Ciencia-CSIC en Sevilla del 23 de Noviembre al 22
de Diciembre de 2011.
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3. Relacion de congresos, seminarios, jornadas técnicas, etc, a los que concurren el
personal del Servicio como asistente 0 como ponente

O

El técnico Agustin Cota Reguero participa con la ponencia “Solubilidad de Hf en matriz
de ZrSiO,. Efecto en el orden estructural a largo y corto alcance” en la “I Jornada de
ingenieria de ceramicos para ambientes extremos”, que tuvo lugar en el ICMSE el dia
10 de Junio.
El técnico Santiago Medina Carrasco participa con la ponencia “Estudio de la interfase
solido-liquido” en la “| Jornada de ingenieria de ceramicos para ambientes extremos”,
que tuvo lugar en el ICMSE el dia 10 de Junio.
El personal técnico del servicio también ha realizado las siguientes aportaciones a
congresos:
= Maria Dolores Alba Carranza, Miguel Angel Castro Arroyo, Pablo Chain Villar,
Aqustin Cota, Said Elmrabet, et. al.: Getting More Out of Rare Earth Silicates:
X-Ray Diffraction VS Nuclear Magnetic Resonance. Book of Abstract Smarter
2. 2nd Smarter Crystallography Workshop. Aveiro, Portugal. Universidad de
Aveiro, Portugal. 2011.
= Maria Dolores Alba Carranza, Miguel Angel Castro Arroyo, Pablo Chain Villar,
Agustin Cota, Santiago Medina, et. al.: Clayminerals: Management of harm
fulcation wastes. Jouner d'etude sur “etude des argiles et des zeolithes.
Aplications environmental Oral Fez, Marruecos. 2011.

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

C Sun, Mj Bojdys, Sm Clarke, Miguel Angel Castro Arroyo, Santiago Medina Carrasco,
et. al.: Bulk and Adsorbed Monolayer Phase Behavior of Binary Mixtures of Undecanoic
Acid and Undecylamine: Catanionic Monolayers. Langmuir. Vol. 27. Nim. 7. (2011).
Pag. 3626-3637

Tk_Phillips, Sm Clarke, Tej Bhinde, Miguel Angel Castro Arroyo, Santiago Medina
Carrasco, et. al.. Monolayer Structures of Alkyl Aldehydes: Odd-Membered
Homologues. Thin Solid Films. Vol. 519. Nam. 10. (2011). Pag. 3123-3127

M D. Alba, MA Castro, Sm Clarke, Santiago Medina, L Messe, C Millan: Application of
the solid state NMR to the study of the alcohol/alkane mixtures adsorption onto graphite.
Solid State Nuclear Magnetic Resonance 40 (2011) 138-143.

Emilio Galdn Huertos, Patricia Aparicio Fernandez, Adolfo Miras Ruiz:
Sepiolite and Palygorskite As Sealing Materials for the Geological Storage of Carbon
Dioxide - Chapter 16. Developments in Palygorskite-Sepiolite Research. Asterdam,
Holanda. Elsevier. (2011). Pag. 375-392.

Francico Ortega-Diaz, Patricia Aparicio Fernandez, Emilio Galan Huertos: Limitations of
the Standard Procedure for the Evaluation of Marble and Limestone for Use in
Construction: A Critical Analysis and Proposal for Modification. Restoration of Buildings
and Monuments, Vol. 17, No. 5, (2011) 309-320.

C. Vaquero-Aguilar, M. Jiménez-Melendo: Characterization and creep properties of
proton-conducting Yb-doped barium cerate. J. Eur. Ceram. Soc. Vol. 31 (2011) 2671-
2676.
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M D. Alba, MA Castro, P. Chain, S Hurtado, MM Orta, MC Pazos, M Villa: Interaction of
Eu-Isotopes with saponite as a component of the engineered barrier. Appl.Clay Sci. Vol.
52 (2011) 253-257.

E. Galunin, MD. Alba, M. Vidal: Stability of Rare-Earth Disilicates: lonic Radius Effect. J.
Amer. Ceram. Soc. Vol. 94 (2011) 1568-1574.

E. Galunin, M. Vidal, MD. Alba: The Effect of Polymorphic Structure on the Structural
and Chemical Stability of Yttrium Disilicates. Amer. Miner. Vol. 96 (2011) 1512-1520.
M.D. Alba, M.A. Castro, MM Orta, E. Pavon, M.C. Pazos, J Segifredo: Formation of
Organo-Highly Charged Mica. Langmuir. Vol. 27 (2011) 9711-9718.

M.D. Alba, M.A. Castro, M Naranjo, MM Orta, E. Pavon, M.C. Pazos: Evolution of phase
and Al-Si distribution during Na-4-Mica synthesis. J. Phys. Chem. C. Vol. 115 (2011)
20084-20090.

R. Gonzélez, M.D. Alba, MM Orta, M. Vidal, A. Rigol: Remediation of metal-contamined
soils with the addition of materials. Part I: Characterization and viability studies for the
selection of non-hazardous waste materials and silicates. Chemosphere. Vol. 85 (2011)
1511-1517.

C. Cardenas-Escudero, V. Morales-Florez, R. Perez-Lopez, A. Santose, L. Esquivias:
Procedure to use phosphogypsum industrial waste for mineral CO2 sequestration.
Journal of Hazardous Materials. Vol. 196 (2011) 431-435.

C. Cardenas-Escudero, Patricia Aparicio Fernandez: Captura y secuestrado de CO2 en
compuestos naturales y artificiales de silicio y calcio. Proyecto Fin de Master Estudios
Avanzados en Quimica (2011) Universidad de Sevilla.

Alberto Rodriguez Gémez, Patricia Aparicio Ferndndez, Julian Martinez Fernandez:
Determinacion del espesor de corrosion sobre cobre provocada por azufre corrosivo en
aceites dieléctricos. Proyecto Fin de Master Ciencia y Tecnologia de Nuevos Materiales
(2011) Universidad de Sevilla.

Aqustin Cota Reguero, Maria Dolores Alba Carranza: Solubilidad de Hf en matriz de
ZrSiO4: efecto en el orden estructural a largo y corto alcance. Proyecto Fin de Master
Ciencia y Tecnologia de Nuevos Materiales (2011) Universidad de Sevilla.

Esperanza Pavon Gonzalez, Miguel Angel Castro Arroyo: Mecanismos de interaccion
de cationes inorganicos en el espacio interlaminar de micas expansibles de alta carga.
Tesis Doctoral en Ciencia de Materiales (2011) Universidad de Sevilla.

5. Oftras actividades

O

O

Desde Enero de 2011 la gestion de muestras del SGI Rayos X se realiza con una
aplicacion telematica: http://investigacion.us.es/sgi/servicios/
En Abril de 2011 el Laboratorio de Rayos X participd en la ronda 29 de la

intercomparacién GEOPT, por problemas técnicos sélo se pudo realizar el analisis de
elementos traza. En la siguiente gréfica se observa la evolucién de la calidad de los
resultados que ha tenido el laboratorio en las distintas rondas.
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o  En Diciembre de 2011 los técnicos Santiago Medina Carrasco y Agustin Cota Reguero
han obtenido la licencia de Supervisor de instalaciones radioactivas. IRA 3053. CITIUS.
SGI Rayos X.

Asi mismo, durante el afio 2011, se ha continuado con Convenios de Colaboracion de CITIUS con las
Facultades de Fisica y Quimica para que estudiantes de las mismas realicen préacticas en los distintos
servicios. En concreto durante 2011, en el SGI Laboratorio de Rayos X han realizado estas practicas
formativas:

o Aurelio Garcia Valenzuela, estudiante de Ingenieria de Materiales por la Universidad de Sevilla.
¢ Domingo Martin Garcia, estudiante de Licenciatura en Fisica por la Universidad de Sevilla.
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