~~
Tl ¥ MINISTERIO
B " DE CIENCIA
CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS I

WG > £ iINNOVACION
-

Instituto de Ciencia de Materiales de Madrid

Manual de operacion de
la

Unidad de Apoyo de
Difraccion de Rayos X

del ICMM

(Lab 025)

Por Fatima Esteban,

1|22



MNTES csic 1IMmm

E IN NOVACION CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS Instituto de Ciencia de Materiales de Madrid

Personal técnico del lab 025.

Manual de operacidon de la Unidad de Apoyo de Difraccién de Rayos X

del ICMM (Lab 025)

indice
1. Como hacerse usuario de esta Unidad

1.1. Formacidn y documentacién
1.2. Acceso a la pizarra de reserva de uso de los difractémetros

2. Manual de Operacidn de los difractémetros D8 ADVANCE (BRUKER)
2.1. Tipos de difractémetros de polvo
2.2. Preparacion de muestra
2.3. Operacién de medida en los difractémetros de polvo D8 TT y D8 T2T
A. Comprobacion de que el equipo estd operativo para el uso
B. Montaje de la muestra
C. Obtencion del difractograma
C.1. Obtencion del archivo de condiciones de medida dql
C.2. Lanzamiento de medida
C.3. Secuencia para parar una medida en trascurso
C.4. Transformacion a otras extensiones del archivo de medida “.raw”

2.4, Operacién de medida en los difractémetros D8 DaVinci
A. Comprobacion de que el equipo estd operativo para el uso
B. Montaje de la muestra
C. Obtencion del difractograma
C.1. Obtencion del archivo de condiciones de medida bsm/
C.2. Lanzamiento de medida
C.3. Transformacion a otras extensiones del archivo de medida “.raw

”

2.5. Como trasladar el archivo de medida a mi ordenador

2.6. Tratamiento de Datos. Software EVA

2.7. Como actuar en caso de incidencia o EMERGENCIA en uno de los difractometros

2|22



: gIENCISlgrEJIgS\ C s l C Icmm

E |N NOVACION CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS Instituto de Ciencia de Materiales de Madrid

Manual de operacion de la Unidad de Apoyo de Difraccion de Rayos X
del ICMM (Lab 025 del ICMM)

Nota: El resto de informacion relevante que no se encuentra en este manual (personal responsable del servicio, tarifas...) puede

verse en:

https://www.icmm.csic.es/es/instituto/unidades-de-apoyo/index.php

1. Como hacerse usuario de esta Unidad

1.1. Formacion y documentacién

Para llegar a ser usuario de la Unidad de Apoyo de Difraccidon de Rayos X (DRX) es necesario hacer el curso de
formacién sobre el uso de los difractdmetros de polvo que posee la Unidad. Se solicitard escribiendo un email a la
direccion rayos.x@icmm.csic.es

Una vez realizado, se deberad cumplimentar los siguientes documentos:

e Acreditacién de que se ha recibido el curso y se conocen los peligros y precauciones de la técnica. Hay dos
tipos, segun si eres usuario del ICMM o externo.
e Normas de uso y aceptacidn de las mismas.

Pueden obtenerse en la pagina del ICMM:

https://www.icmm.csic.es/es/instituto/unidades-de-apoyo/difraccion-de-rayos-x.php

Una vez hayan sido cumplimentados y firmados digitalmente deben enviarse a rayos.x@icmm.csic.es. En caso de

que alguna de las firmas no fuera digital, debe entregarse el documento original a Fatima Esteban (despacho 204).

1.2. Acceso a la pizarra de reserva de uso de los difractdometros de la Unidad

La pizarra de reserva de rayos x es una aplicacion WEB donde se reserva el tiempo de uso de cada uno de los
difractémetros. El tiempo reservado sera el que se facturard como uso de difractdmetro en la cuenta de proyecto
que haya indicado el usuario. El tiempo maximo de uso por difractdmetro, usuario y dia es de dos horas. Si por el
tipo de medida o experimento fuera imprescindible usarse mas tiempo, la reserva solo podria ser realizada por el
personal técnico, con el que habria que contactar.
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Para hacerse usuario de la pizarra de reserva de tiempo de uso en los difractdmetros es necesario, una vez realizado
el curso, escribir un email a la direccidn rayos.x@icmm.csic.es con la siguiente informacion:

Nombre del usuario

Direccion de email

Ubicacién del lugar de trabajo
Teléfono de contacto para incidencias
Responsable

Cuenta de proyecto

Contraseia

La pizarra es una aplicacion web a la que puedes acceder en el link:
https://rayosx.icmm.csic.es

Si accedes a la intranet desde fuera del ICMM hay que introducir doble contrasefia, poniendo primero.
usuario: rayosx

Contrasefa: icmm_20_rx

y luego tu usuario y contrasefia.

2. Manual de Operacion de los difractometros de polvo D8 ADVANCE, BRUKER

En este manual solo se recogen los pasos bdsicos para conseguir un difractograma general de medida en los
difractémetros de polvo de la Unidad y es complementario al curso de formacién que debe recibirse para ser

usuario.

2.1 Tipos de difractdmetros de polvo.

Existen tres tipos de difractémetros de polvo en el Servicio de Difraccién de Rayos X del ICMM:

e Difractometro de polvo Bruker D8 Advance con radiacién de Cu Ka con detector PSD rapido (lynxeye). Es el
que estd situado al fondo del laboratorio 025 a la derecha segun se entra y se le conoce como D8 TT.

e Difractdmetro de polvo Bruker D8 Advance con radiacién de Cu Ka con monocromador secundario con
detector de centelleo. Situado al fondo del Laboratorio 025 a la izquierda segln se entra y se le conoce
como D8 T2T.

e Difractdmetro de polvo Bruker D8 Advance A25 con radiacion de Cu Ka con detector PSD-XE con
Discriminacion Positiva (DAVINCI). Es el difractdmetro situado segun se entra a la izquierda y se le conoce
como D8 DaVinci.
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2.2 Preparacidon de muestra

Debido a que el difractdmetro esta disefiado para el andlisis de polvo policristalino, la muestra debe ser pulverizada
ya que, el reducido tamafio nos aproxima bastante a la situacién ideal, donde la orientacidn de los cristalitos sea
totalmente al azar. La muestra, una vez en el portamuestra, debe someterse a un proceso de alisamiento superficial
para evitar irregularidades, que impidan las condiciones de focalizacion que deben producirse (Ley de Bragg). Se
deben tomar en cuenta que las muestras con distinta morfologia pueden presentar variaciones en el difractograma
debido a su textura, tamafio de grano y acomodo en el portamuestra.

Los portamuestras pueden ser cuadrados (5 cm de lado) o circulares (5 cm de didmetro) de vidrio, de aluminio,

metacrilato o cuarzo etc con una depresidn circular en el centro o sin ella. En el modo auto-servicio, es el usuario
guien tiene que traer su propio portamuestras.

2.3 Operacion de medida en los difractdmetros de polvo D8 TTy D8 T2T

A. Comprobacion de que el equipo estd operativo para el uso

Cuando queremos usar un equipo es necesario realizar una serie de comprobaciones.

e Losindicadores de alta tensidon deben estar encendidos (Figura 1).

e El shutter (obturador que impide la salida del haz de rayos X) debe estar cerrado (indicadores luminosos
del tubo de rayos X iluminados en verde, Figura 2).

e Laluz de alarma del panel de control debe estar apagada (Figura 3).

e Elindicador “Ready” debe estar también iluminado (Figura 3).

En caso contrario, habria que avisar a los responsables técnicos.

Si hubiera una medida en marcha, el indicador amarillo “Busy” del panel de control estaria encendido (Figura 3). En
este caso habria que esperar a que terminara y el usuario anterior retirara su muestra.
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Figura 1. Difractometro D8TT. Indicadores de alta tensién encendidos (enmarcados en rojo).
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Figura 3. Paneles de control izquierdo y derecho de la cabina de trabajo del D8T2T solx.
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B. Montaje de la muestra

Para abrir la cabina de andlisis del difractémetro, se presiona el botdn de seguridad de las puertas del difractémetro
que tiene la leyenda “Open door” tal como muestra la Figura 4. Este se encuentra ubicado en los tableros de control
de difractémetro, en ambos lados. Inmediatamente después de presionar el botdn, se escucha un sonido indicativo
de que el seguro de las puertas ha sido liberado y es entonces cuando se deben abrir. En caso de no abrir las
compuertas del difractdmetro rapidamente, se activara de nuevo el seguro y debera repetir la opresidén de oprimir
el botén “Open door”. Importante: Si se abren las puertas sin oprimir el botén “Open Door” se activaran las alarmas
de seguridad en el difractdmetro que bloquearan su operacidn. Estas alarmas solo pueden ser desactivada por el
personal encargado de la Unidad de Apoyo a la DRX. Una vez abierta la cabina de andlisis, el piloto rojo de alarma
del panel de control se encenderd y no volvera apagarse hasta el cierre correcto de las puertas de la misma.

Una vez abierta la cdmara, colocar el portamuestra sobre el porta-portamuestra circular que se encuentra dentro
del difractdmetro y asegurarlo subiendo el émbolo que estd por debajo del soporte de dicho porta-portamuestra
desplazandolo hacia arriba hasta el tope, Figura 5A. Detrds de dicho émbolo se encuentra una palanca que, tirando
hacia ti, libera el portamuestra, Figura 5B.

Figura 4. Panel de control de la cabina de trabajo del DS8T2T (enmarcados en rojo).
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Figura 5. Detalle del portamuestra. Porta-portamuestra circular (A) que sujeta al portamuestra, émbolo de elevacion (B) para ajustar el
portamuestra antes de medir y pestafia para soltar el portamuestra al finalizar (C). Las flechas indican la direccion de empuje.

C. Obtencion del difractograma

Los ordenadores asociados a los difractdmetros tienen creados usuarios de los grupos de investigacion del ICMM y
cada uno de ellos tiene una contrasefia propia. Dentro de su usuario como grupo puede crearse carpetas
independientes para cada uno de los distintos usuarios del grupo de investigacion. Se recomienda que estas
carpetas cuelguen de “Documentos” ya que es la carpeta compartida en la red interna del ICMM.

C.1. Obtencion del archivo de condiciones de medida dql

Pinchar en el programa XRDWIZARD. En la pestafia “File” seleccionar “New” para crear un nuevo archivo.
Nos saldra la pantalla de la Figura 6. Aqui, en “Detector Selection”, desplegamos la pestaina y elegimos el detector
con el que cuenta el difractometro. Elegiremos el “PSD LynxEye”. Damos a Ok.
Posteriormente volvemos al indice general y desplegamos “Range#1”.
Agui vamos a “Scan Parameters” e introducimos nuestras condiciones de medida. Figura 7:
e Start (referido al dngulo 2Theta inicial) Ver Nota.
e Stop (angulo 2Theta final, no superar 120°).
e Step size (tamafio de paso).
e Time/step (tiempo de recogida de informacion por paso).

Nota: Para la rendija 0.6 mm (que es la estandar), el angulo 2theta inicial no debe ser menor de 3° para no
dafiar al detector al incidir el haz directo. En caso de querer poner 2.5° debe usarse la rendija de 0.2 mm.

Nunca poner menos de 2,5°.

El resto de condiciones se obtienen automaticamente, como es el tiempo total que va a llevarnos la medida con
estas condiciones (en Tot. Scan time). Damos ok.
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{4 XRD Wizard - [XRD1]
@File Diffractometer Mode View Window Help
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Detector
PSD electronic window
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Figura 6. Pantalla del software XRDWIZARD tras dar a la pestafia de “Detector selection”, donde se escoge el detector que en ese momento
tiene el difractometro.

5 HRD Wizard - [XRD1]
@ File Diffractometer Mode View Window Help
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Figura 7. Pantalla del software XRDWIZARD donde seleccionar nuestras condiciones de medida.

Pagina 10|22



= %  MINISTERIO

S oo, csIC icmm

CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS Instituto de Ciencia de Materiales de Madrid

Volvemos al indice principal a “Generator/Tube” e introducimos las condiciones de voltaje y corriente para la

medida, que son 40 kV y 30 mA (condiciones de trabajo normales para el tubo de rayos x que estd montado). Damos
a Ok. Figura 8.

&5 XRD Wizard
@ File Diffractometer Mode WView Window Help

O =H L i s N

Structured edit lTadeedi‘t | cuickedt | Report |

Total time: Rahges Loops
0:00:74:41 Mo. | Time | Type Mo, | Loop type
Add | e 4 1 01441  Locked Coupled
Delete
Capy
¥R
= y Generator Settings:
W Diffractometer Settings

Tube:
—tfs, Fined Beam Optics

Element: |Cu k-Alphal: 1.54060 [.‘5]
n Detector selection
i k-Alpha?: 154439 [A] k-Beta: 129222 [4]
_:|1LL Range #1

Scan Parameters

Ml

Generator/Tube Geneisien
Mot.Beam Optics Woltage: | J |a j‘ [k¥]
Detector Current; | I 20 ﬂ [ma]
'\@ Drives

EHM War.Scan Paras

IPI;“ Loops

ak. | Cancel | 0

allowed values: from 5 to 40 [md]

Figura 8. Pantalla del software XRDWIZARD para la seleccion de las condiciones de V y mA del tubo de rayos X.

Por ultimo, para ver si las condiciones son correctas, volvemos al indice general y damos a “Loops”. Si sale el grafico
en rojo con las condiciones de medida, el archivo es correcto. Figura 9.

Por ultimo, guardamos el fichero de medida con el nombre que queramos en nuestra carpeta (File, save as).

Cerramos el programa. Nos saldrd una pantalla donde se nos pregunta: “Do you wish to save changes in XRD1?”
Indicar que no.
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& %RD Wizard - [XRD1:1]
& File Diffractometer Mode View Window Help

Ol - B | i lf T | R w2
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e[

SRy
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B Pt Beam Optics | total est. time = 0:00:44:41
- n Detector selection
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Generator/Tube
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= { Var.Scan Paras
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o
-

delay time= 0.00 s
start= 5.0000
stop = 0.9931
step = 0.0082

Figura 9. Pantalla del software XRDWIZARD donde se recoge los cambios que hemos realizado.

C.2. Lanzamiento de la medida
En el escritorio, seleccionamos el programa “XRD Commander”. Arriba en el menu elegimos la pestaia “JOBS”, y

aqui “Create Jobs”.
Te saldra una pantalla como esta, Figura 10:

- O X
Sample ID Parameter File Raw File Sdript Mode |Tim &
s
< >
+ Start | [ Create | 38 cut | Copy | E}Easte | % Import... | FRp Export... | ? Help
@ cancel | Edit File | Impart ASCIL.. | Export ASCI... |

Figura 10. Pantalla del software XRD Commander donde lanzar la medida de DRX.
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e En “Sample ID” podemos poner el nombre de la muestra, que saldra en la pantalla durante la medida (pero
no se guarda como nombre del fichero, por lo que es opcional).

e En “Parameter File”, pulsando el botdn de los 3 puntos, buscamos el fichero dgl con las condiciones de
medida que hemos creado con el programa XRDWIZARD y lo seleccionamos.

e En “Raw File” ponemos el nombre con el que queremos guardar el fichero RAW que se va a crear con el
difractograma de nuestra muestra.

e Unavez cumplimentados “Parameter File” y “Raw File” damos a la pestaiia “Start” en esta pantalla abajo a

la izquierda. s |

El difractdmetro empezard a funcionar y el indicador luminoso “Busy” del panel de control (Figura 3) se iluminara
en amarilloy el indicador luminoso del shutter del tubo de rayos X pasara de verde a rojo (Figura 11) y en un tiempo
empezara a dibujar el difractograma en la pantalla.

Una vez finalizada la medida, abrir la cabina del difractémetro y recuperar la muestra.

Figura 11. Indicadores luminosos del shuter encendido en rojo, shuter abierto (enmarcado en rojo).

C.3. Secuencia para parar una medida en trascurso

En el caso que sea necesario, puede pararse una medida que se esté llevando acabo. Esto se hace yéndonos a la
pestafia “Jobs” y aqui elegir “STOP Halt All Jobs”. En este momento el shutter se cerrara, la medida habra paradoy
se habra guardado el archivo .raw con nuestra medida hasta ese instante.
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Para trabajar de nuevo es necesario ir de nuevo a la pestafia “Jobs” y seleccionar “Delete Selected Jobs” con objeto
de vaciar los buffers de informacién. Posteriormente, se podra trabajar de nuevo.

C.4. Trasformacion a otras extensiones del archivo de medida “.raw”

XCH: En la pestafia “File”, abrir con “Open” el archivo de medida “.raw” que querdis transformar. Volver a “File” y
seleccionar “UXD format”. Aqui seleccionar las condiciones que querdis que tenga vuestro archivo (ej. Solo Intensity
para trabajar con el software DRX-TG o Angle+Intensity para obtener un fichero con dos columnas, editable con
software Origin o similar).

2.4 Operacidon de medida del difractometro D8 DaVinci

A. Comprobacion de que el equipo estd operativo para el uso

Cuando queremos usar un equipo es necesario realizar una serie de comprobaciones.

e Losindicadores de alta tension deben estar encendida (Figura 12).

e Elshutter debe estar cerrado (indicadores luminosos del tubo de rayos X apagados, Figura 13).

e El panel de control izquierdo debe tener el botdn superior iluminado en amarillo y el inferior en blanco
(Figura 12). En caso contrario, habria que avisar a los responsables técnicos.

think forw;

Figura 12. Difractometro D8 DaVinci.
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Figura 13. Vista exterior del tubo de rayos X del DaCinci. Indicador luminoso de rayos X encendido y el de shutter apagado (indicando que estd

cerrado). El equipo estad preparado para trabajar.

Si hubiera una medida en marcha, el indicador inferior del panel izquierdo pasa a iluminarse azul y el sutther
indicaria encendido (Figura 14). En este caso habria que esperar a que terminara y el usuario anterior retirara su
muestra.

Figura 14. Foto Izquierda: Panel de control izquierdo con las luces encendidas cuando el equipo estd en uso. Foto derecha. Vista exterior del

tubo de rayos X del DaVinci. Indicadores luminosos de rayos X encendido y del shutter encendido y por tanto, abierto. El equipo estd midiendo.
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B. Montaje de la muestra

Para abrir la cabina de analisis del difractdmetro, se presiona el botén de seguridad de la puerta de la cabina de
trabajo del difractometro (Figura 15). El soporte del portamuestra es diferente que en el otro difractémetro. Hay
gue empujar con una mano un soporte que tiene debajo un muelle e introducir el portamuestra deslizandolo por
el lado. En este caso es mucho mas facil dar a la cuchilla (pieza situada justo encima de vuestra muestra durante la
medida) y hay que tener mucho cuidado. Particularmente importante es nunca inicializar los drives del goniémetro

con la cuchilla puesta, en caso de reinicio accidental del equipo.

ABRIR PUERTA

D8 ADVANCE /

Figura 15. Difractémetro DaVinci (izquierda) y detalle del panel de botones (derecha).

C. Obtencion del difractograma

Aligual que en los ordenadores de control de los difractémetros anteriores, el ordenador del difractdmetro DaVinci
tiene creados usuarios de los grupos de investigacion del ICMM. En todos tienen la misma contrasefia que su grupo
debe comunicarle. Dentro de su usuario puede crearse carpetas independientes para cada uno de los distintos
usuarios del grupo de investigacion. Se recomienda que estas carpetas cuelguen de “Documentos”, ya que es la

carpeta compartida en la red interna del ICMM.

C.1. Obtencidn del archivo de condiciones bsml

En el escritorio de todos los usuarios esta la aplicacién DIFFRAC.MEASUREMENT. Pinchamos el icono. Al abrirse nos
pedird un password y sin poner nada, damos a OK.
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De esta manera el programa se abrird y se conectara con el equipo. Esperar sin tocar nada hasta que aparezca esta

pantalla, Figura 16.
En esta aplicacién, de forma conjunta, tenemos el comando WIZARD (para crear los archivos de condiciones de
medida, en este caso con extensidén bsml), el comando START JOBS (para lanzar la medida), y el COMMANDER, para

ver el resultado de la medida.

Para crear el fichero .bsml vamos a utilizar un archivo ya creado, con toda la informacién de las rejillas y condiciones
para el tubo y solo vamos a cambiar las condiciones de medida. Para ello vamos a la pestafia de arriba “Wizard” y
alli elegimos la accién “open” donde abriremos en la carpeta Documentos, la carpeta Method_Servicio XRD. Alli
estan disponibles dos archivos segun necesitéis usar filtro de Ni (para eliminar la radiaciéon Kz de muestras muy

cristalinas) o no.

e standard method_FL_4_45_003_7min_with slit Ni.bsml
e standard method FL_4 45 003_7min_without slit Ni.bsml

Imaginemos que no necesitamos filtro de Ni (que es el caso mas habitual) y hemos abierto el segundo fichero
“without slit Ni”. Obtendremos esta pantalla, Figura 17, con todos los detalles de la configuracién del difractémetro.
Agui nos vamos al menu de la izquierda y pinchamos en “XRD setup” y nos aparece la pantalla de la Figura 18.

=2 DIFFRAC.WIZARD - User: Lab Manager - Application Type: Powder Diffraction - Instrument: MeasSrv(DAVINCI)/ICCM

2 I\“J’IZARD COMMANDER. | START JOBS JDBLISTI DA VINCI | RESULTS MAMAGER. | LOG

§

@ WIZARD

g

@ COMMANDER

START JOBS

e
Figura 16. Pantalla de inicio de la aplicacion DIFFRAC.MEASUREMENT.
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fanager - Apphcation Type: Powder Daffraction - Instrument: MeasSev{DAVINCT)/ICCM

WIZARD )
e Primary Beam Path  Radius Secondary Be;
9
= o Method 31 .
P Sudin TubehMount Tube LYNXEYE_XE
' SlitMountModule No Slit 10,5 (mm)] DetectorOpticsMc
39
 ShitMount Slit 2 [mm]

SollerMount Deflection 0 [°]

Sample Stage
10
Table ecitor - :
Graphwcal Gaglay -
e
(120, 000008 | StageManual
Optors
S|
Experment
Methods
| Sequences etc.
Sto—
L L Met.  Prevs. | Osard
Measrement without Nibaml |

Figura 17. Pantalla tras seleccionar la pestafia Wizard en el software DIFFRAC.MEASUREMENT con la configuracion del difractémetro. Detalle

seleccionado (XRD setup), lugar donde se indican las condiciones de medida.

Pagina 18|22



Instituto de Ciencia de Materiales de Madrid

cSsIC 1©mm

CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS

DE CIENCIA
E INNOVACION

o
o
|
=
2
£
=
=

WIIARD DOMMANDER START JOBS JOBLIST DAVING RESULTS MAMAGER LOG

o DANIRCL
Soani e Congied TresTheta Teets | WP 5260 [1] 0,500 kg Oeloy sme 2] a0
DCOVIRCT
Gone madde | Ciwraesd FOD faar = e =i Totsl tme  [&] 05
3 MRDBASIC e
= o MRDBASIC Scan ms it s, stk e,
.&Huu__.: ol TThess ™ 001 5,227
CavINCT — —
- 17,0001
2 (D e ™ 000
&..R....._'.M PO ppeneng [k} 3,180 17T
et irives:

Figura 18. Pantalla del software DIFFRAC.MEASUREMENT donde se indican las condiciones de andlisis.
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En la pantalla de la figura 18 cambiamos las condiciones existentes por las que queramos.

e En la primera linea 2Theta, en “Abs start” introducimos el angulo 2Theta inicial (nunca menor de 3° para
no dafar al detector al llegarle el haz directo).

e En Abs Stop ponemos el angulo 2Theta final (siendo 120° el maximo que permite el equipo).

e Enincrement, ponemos el tamafo de paso de las condiciones que queremos usar.

e Paraintroducir el tiempo de medida por paso, hos vamos a arriba a Time/step (s).

El resto de condiciones se obtienen automaticamente (es interesante conocer el tiempo total que nos va a llevar
nuestra medida en “Total time (s)”).

Una vez cambiadas nuestras condiciones, vamos a la pestafia Wizard y aqui seleccionamos “Save as” para guardar
nuestro fichero de condiciones de medida bsml con el nombre que queramos.

C.2. Lanzamiento de la medida

Al volver a la misma pantalla, vamos a la pestafia “START JOBS” y al pulsar nos sale la siguiente pantalla, Figura 19.

Lab Manager - Application Type: Powder Diffraction - Instrument: MeasSrv(DAVINCI)/ICCM

Help

WIZARD LOG
Valid Sample ID Experiment Name Result File Name
»

Figura 19. Pantalla del software DIFFRAC.MEASUREMENT al seleccionar la pestafia Start Job para el lanzamiento de la medida.

En “Sample ID” podemos poner el nombre de la muestra, que saldra en la pantalla durante la medida (pero no se
guarda como nombre del fichero, por lo que es opcional).

En “Experiment Name”, ponemos justo el cursor en la linea de abajo y al pulsar saldra una pestafia con tres puntos.
Si damos en esta pestana, podremos buscar el archivo bsml que hemos creado con las condiciones y lo
seleccionamos. Si el archivo fuese correcto con las condiciones del difractdmetro para trabajar, en la pestafia
“Valid” deberia salir un simbolo de correcto en verde. En “Result File Name”, abajo encontramos la misma pestaiia
con 3 puntos. Cliqueando en ella, elegimos la carpeta y nombre con el vamos a guardar la medida.

Una vez cumplimentados estos datos, sera activada la pestafia “Start Jobs” (abajo, a la derecha de la pantalla)
donde, al cliquear en ella, empezara la medida.

Si quieres ver la pantalla donde se va dibujando el difractograma, pulsar en la pestafia superior “COMMANDER”.
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C.3. Trasformacion a otras extensiones del archivo de medida .raw
Para ello usamos la aplicacién “DIFFRAC FileExchange”

Este programa nos permite la conversion del formato raw generado por el difractdmetro DaVinci a otros formatos
raw que nos permitan ser leidos por otros programas de analisis.

Al arrancar el programa aparece una plantilla dividida en dos partes:
> La ventana de la izquierda (Source):
- Comprobar que estamos en C:
- Seleccionar Users
- Seleccionar GRUPO
- Seleccionar Documents

- Comprobar (en nuestras carpetas) que se ha generado el archivo raw de la medida gue queremos
convertir.

> La ventana de la derecha (Target):
- Comprobar que estamos en C:
- Seleccionar el formato raw en que vamos a convertir (raw V3).
- Seleccionar Users
- Seleccionar GRUPO
- Seleccionar Documents
- Seleccionar carpeta en la que vamos a guardar el archivo convertido (raw V3).

Volver a Source y marcar el archivo a convertir. En la parte inferior de la plantilla se activara el botéon F-9 Convert
y, pulsandolo hara la conversién, que se reflejard en Target. Finalizando el proceso. Sélo se puede convertir archivos
de uno en uno.

2.5. Como trasladar el archivo de medida a mi ordenador

Los ordenadores asociados a los difractémetros tienen internet, por lo que podemos enviarnos los resultados
mediante email.

Ademas, todos los ordenadores de los difractémetros de polvo tienen las carpetas de los usuarios compartidas (por
supuesto, con su contrasefia) y se pueden acceder a ellas en la red interna del ICMM.
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2.6. Tratamiento de Datos. Software EVA

Existen multitud de programas para realizar un andlisis de los datos obtenidos en difraccién de rayos X. La Unidad
cuenta con el Software EVA de Bruker, disponible en los ordenadores de los difractémetros.

También es posible trabajar en vuestro ordenador personal del ICMM con EVA ya que el Servidor de Rayos X cuenta
con hasta 10 licencias. Para su instalacidn y acceso debéis solicitarlo a rayos.x@icmm.csic.es

Iz

Desde EVA es posible cargar el archivo de interés con la extensién “.raw” y realizar distintas operaciones
(acercamiento a una zona de interés, disminucion de ruido, localizacién de picos y distancias interplanares, ajuste

de fondo...).

Ademas, la Unidad cuenta con la base de datos “Power Diffraction File PDF-4+ 2021” con la que podemos tener
fichas actualizadas seleccionando algunos criterios de busqueda como, por ejemplo, posibles elementos o
compuestos quimicos presentes en el compuesto cristalino en cuestién. Una vez identificado el patron de difraccion
de interés, se puede extraer la informacién mediante un archivo PDF. Esta base de datos esta asociada con el
software EVA, de los ordenadores de los difractdmetros DaVinciy D8 TT

También esta disponible en el Servidor que dispone el laboratorio de rayos X (RX-SERVER1), junto con otros
programas de analisis de datos mds potentes de los que se dispone licencia, como son:

e TOPAS (Bruker): Programa para resolucion y refinamiento estructural con datos de difraccién de polvo

e  Material Studio: Suite de programa de simulacién multipropésito. Incluye un mddulo para analisis de datos
de difraccién de polvo.

e CCDC ConQuest 2.0.5: Base de datos CCDC de estructuras cristalinas.

Para el acceso a estos ordenadores, los grupos de investigacion deben solicitarlo a rayos.x@icmm.csic.es

2.7. Como actuar en caso de incidencia o EMERGENCIA en uno de los difractémetros

Ante cualquier incidencia o duda, debéis poneros en contacto con la responsable técnica del Servicio de Rayos X:
Dra. Fatima Esteban, despacho 204, teléfono de contacto 437023.

En caso de no localizarla, y ser urgente, acudir a los responsables cientificos:

Dr. Felipe Gandara Barragan (teléfono de contacto 437 014)

Prof. Enrique Gutiérrez Puebla (teléfono de contacto 437 054)

En caso de EMERGENCIA (ejemplo: se detecta fuego en el equipo, fallo mecénico con choque de los brazos del
goniometro...) los difractdmetros cuentan con una seta de emergencia para forzar una parada inmediata del equipo
(tanto de la alta tensiéon como la electrdnica). Posteriormente comunicarlo a los responsables técnicos y cientificos
del Servicio de Difraccidn de Rayos X.
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