SERVICIOS CENTRALES DE
INVESTIGACIN

UNIDAD DE RAYOS X
PROTOCOLO DE FUNCIONAMIENTO DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion de rayos X (DRX) es una de las técnicas mas poderosas para el andlisis cualitativo
y cuantitativo de fases sélidas cristalinas, tanto orgdnicas como inorganicas, en muestras de
polvo, capas finas o cristales de una amplia gama de materiales (minerales, rocas, sedimentos,
suelos, particulas atmosféricas, residuos, metales, aleaciones, plasticos, materiales de
construccion, productos quimicos, productos farmacéuticos, ceramicas, pigmentos, etc.). El
dispositivo de espejos Gobel permite, ademas, el analisis no destructivo de gemas, joyas, piezas
arqueoldégicas y obras de arte.

Aplicaciones

Identificacién de sustancias cristalinas desconocidas
Analisis cualitativo y cuantitativo de fases cristalinas
Caracterizacion y desarrollo de nuevos materiales
Control de calidad de materias primas y productos finales.
Especiacion de arcillas

Determinacion de transformaciones de fase
Determinacion de parametros estructurales
Determinacion del grado de orden estructural

Deteccion de imperfecciones cristalinas

Campos de aplicacion

Cristalografia, Mineralogia, Quimica Inorganica, Quimica Analitica, Geologia, Edafologia,
Metalurgia, Ceramica, Farmacia, Ciencia de Materiales, Ciencias Ambientales, Arqueometria,
etc.

1.- EQUIPOS

El Difractometro de rayos X marca Bruker D8 Advance se caracteriza por una gran exactitud y
versatilidad de uso. El equipo esta dotado de una fuente rayos X con anodo de cobre, de alta
estabilidad, y un detector de centelleo. Puede trabajar tanto en geometria Bragg-Brentano como
con espejos Gobel. El difractometro dispone de un intercambiador de muestras automatico que
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puede comenzar a medir en posiciones de 0° de 2 theta. El equipo esta conectado a un ordenador
dotado con el paquete de software DIFFRACplus, para la adquisicion, tratamiento y evaluacion
de los datos difractométricos.

2.- SOLICITUD DE TRABAJOS

Los usuarios cumplimentaran una hoja de solicitud de trabajos que se encuentra en la pagina

web de los SCI y en su defecto en la Administracion. En dicha solicitud se haran constar los datos
relativos al solicitante, unidad de gastos y firma del responsable de la misma (en caso de usuarios de la
UHU), asi como el tipo de andlisis a realizar, nUmero y caracteristicas de los mismos. Ademas

se requerira cualquier observacién que sea util al personal técnico para desarrollar los andlisis de

la manera mas eficiente.

Para cualquier duda pueden dirigirse al Director de los SCI, al asesor cientifico o al técnico de la
unidad.

Una vez consignados todos los datos, se registrara en la Administracion de los SCl y se
entregaran las muestras a la Unidad de Rayos X.

Las peticiones se atenderan segun el orden de recepcién de la solicitud en la Administracién. La
alteracién del orden se autorizara por el Director de los SCI con objeto de no saturar el trabajo
de la Unidad por parte de un usuario o grupo de investigacion.

3.- TIPO DE ANALISIS

Preparacion de muestras de polvo y/o agregado orientado para andlisis por DRX de
materiales cristalinos.

Obtencidn de los difractogramas de polvo.

4.- CONDICIONES DE RECEPCION DE MUESTRAS

Las muestras pueden entregarse en la Unidad de Rayos X de los SCI, entre las 8:30-14:30h, una vez
registrada la solicitud en la Administracién. La cantidad de muestra necesaria variara segun el
tipo de analisis requerido.

Las muestras deben estar perfectamente identificadas.

5.- ENTREGA DE RESULTADOS Y MUESTRAS

Los resultados de los andlisis seran enviados via e-mail a la direccion indicada en la solicitud de
ensayo, mediante un fichero informatico .udx. Las muestras podran ser recogidos en el propio
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Laboratorio. Los restos de muestras analizadas permaneceran almacenadas hasta 30 dias
después de la entrega de los andlisis, procediéndose en caso contrario a su eliminacién, segun
los procedimientos de gestion de residuos del Servicio de Medio Ambiente de la Universidad de
Huelva.

Previa solicitud por parte del usuario, se entregara un informe donde se detallaran los datos
técnicos mas relevantes sobre la Metodologia analitica empleada y los resultados analiticos
obtenidos.

La interpretacién de los resultados se realizara por cuenta del usuario; no obstante, se facilitara
la colaboracion de investigadores de la UHU, quienes podran realizar informes a las empresas o
entidades que lo soliciten, al amparo de convenios de colaboracion.

6.- TARIFAS

Se aplicara la tarifa correspondiente y aprobadas por la Comision de Investigacion y Consejo
Social de la UHU, las cuales se encuentran en la pagina web de los SCI:

_ - himl

7.- RECLAMACIONES

En caso de existir algun tipo de desacuerdo relativo al funcionamiento del servicio, el usuario
podra presentar una reclamacion en el Registro de la Administracion de los SCI, email del
Director de los Servicios (dir.scid@sc.uhu.es) o entrega en el buzén de sugerencias de los SCI
del Edificio Marie Curie.

Aprobado en Comisién de Investigacion de la UHU el 18 de Abril de 2007

Daniel Alejandro Sanchez Rodas Navarro
Director de los SCI-UHU



