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Descargue el formulario de Solicitud de Ensayo desde la pagina correspondiente al
servicio deseado en la web de la Unidad de Difraccidon de Rayos X (UDRX):

https://cai.ucm.es/tecnicas-quimicas/difraccion-rayos-x/servicios.php

Complételo de acuerdo con estas instrucciones.

Identificacion del Usuario:

En el formulario, el usuario debera completar toda la informacidn relativa a sus datos
profesionales de contacto, incluido el Investigador responsable.

Los datos del Usuario corresponden a los de la persona que realiza la peticion, que sera
quien reciba la informacién generada. Si se desea que la informacion del trabajo llegue
a mads usuarios, deberan incluir en el apartado “Email” los correos electrénicos del
resto de personas separados por comas.

Todo Usuario UCM debera estar autorizado por un Investigador Responsable, que

serd quien finalmente reciba y autorice el gasto. Es obligatorio indicar el nombre del
Investigador Responsable de cada peticion, incluso cuando coincida con el usuario.

Descripcion de las muestras:

El Usuario incluira en las casillas designadas el nombre de las muestras. El técnico
adjudicara un numero de trabajo interno a las muestras que quedara asociado a los
nombres empleados.

Cada muestra incluida en la peticion quedara identificada mediante el nimero de
trabajo asignado por el técnico responsable de la medida y un nimero de orden.

Ademas, cada Tarea Solicitada realizada a una muestra, recibird un cédigo numérico
gue estara formado por el cddigo de muestra mas dos digitos adicionales que
especificaran la tarea.
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Estos cédigos tienen la forma:

Cadigo de trabajo: TTTTTTTIT

Cddigo de muestra: TTTTTTTIT MM

Cadigo de tarea: TTTTTTTTT MM 01 (pre-experimento)
TTTTTTTTT MM 02 (parametros de red)
TTTTTTTTT MM 01 (recogida de datos)

AVISO IMPORTANTE SOBRE LA CUSTODIA DE MUESTRAS EN LA UDRX
El Usuario debe especificar qué desea hacer con las muestras tras recibir los datos.
Si su opcion es NO recuperar las muestras, estas se desechardn tras enviar los datos.
Si su opcidn es Sl recuperarlas, se concertard una cita con el usuario para su recogida
después de enviar los datos. Si no se produce la recogida, las muestras se conservardn
durante 2 MESES. Pasado ese plazo se desechardn.
Por otra parte, la UDRX no dispone de instalaciones especiales para conservacion de

muestras (en frio, en atmdsferas secas, etc.). Si lo considera necesario, contacte con el
técnico para buscar la mejor solucion.

Instrucciones de Sequridad:

Se deben incluir obligatoriamente los datos relativos a las muestras que permitan
trabajar de forma segura al técnico.

Las muestras se entregardn en envases cerrados que impidan que se puedan perder,
caer, deteriorar, etc. Ademas, debe ser un recipiente que facilite al técnico la seleccién
y extraccién de los cristales a ensayar (son mejores los botes trasparentes de paredes
rectas tipo tubo de ensayo).

En este apartado se debe especificar toda la informacion relativa a la manipulacion
segura de las muestras, indicando si son toxicas, corrosivas, irritantes, explosivas, etc., y
la proteccion que deberia utilizar el técnico al manipularlas.

Sila muestra viene acompaiada de algun disolvente, se debe indicar de qué disolvente(s)
se trata.
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Ademas, el usuario debe indicar qué precauciones debe tomar el técnico para no
deteriorar las muestras, si se esperan alteraciones durante la conservacién, la
manipulacion o durante la medida (pérdida de disolvente, descomposicidn, etc.).

Informacion requerida:

Cuando se solicitan medidas orientadas a la determinacion estructural, se debe indicar
la Férmula Empirica en el formato de dos columnas Elemento/Cantidad del formulario.
No es necesario indicar la Formula Desarrollada.

Si se solicita una Recogida de Datos para Determinacién Estructural, el usuario puede
solicitar la comprobacidon previa de que los pardmetros de red obtenidos no
corresponden a una estructura ya determinada.

Esta comprobacion se puede hacer por comparacion con las bases de datos CSD/ICSD
y/o con una lista de celdillas proporcionada por el usuario.

El usuario debe introducir la lista de celdillas a comparar en la hoja auxiliar
Celdillas_Comparacion.

Solamente se detendra la recogida de datos si el usuario ha solicitado la comprobacion

de celdillas y se encuentra coincidencia. En caso contrario, el técnico procedera a
realizar la medida y enviar datos.

Criterios en la ejecucion de medidas para muestras de monocristal:

1) Aspecto de la muestra
Se rechazardn las muestras que, bajo la lupa, no presenten cristales bien formados y de
dimensiones adecuadas para su medida.

2) Comportamiento en difraccion

Para el cristal seleccionado se hara un experimento simple (medida de una rotacién
completa) para comprobar si el cristal genera un patrén de difraccion aceptable.

Si el cristal es adecuado, se procederd con el siguiente paso: medida para la
determinacién de parametros de red.

Si el cristal no fuera adecuado, se volvera a intentar con un nuevo cristal. Se ensayara
un maximo de 3 cristales por muestra.

3) Medida de parametros de celdilla
Para los cristales seleccionados, se ensayara la determinacién de parametros de celdilla
en las condiciones de medidas mas adecuadas. El resultado debera cumplir los criterios
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de calidad establecidos para darlos por vélidos y pasar a la recogida de datos completa,
si el usuario lo ha solicitado asi.

Esta medida de parametros de celdilla se intentara hasta en tres ocasiones si fuera
necesario, bien cambiando condiciones de medida (tiempo y anchura del frame) o bien
cambiando el cristal.

Se aceptardn los resultados si:
- Las reflexiones en los frames tienen un aspecto adecuado (spots redondos e
intensos bien separados).
- Laceldilla aportada cubre la gran mayoria de las reflexiones obtenidas.
- Las desviaciones estandar en los ejes y en los angulos son menores que 0.001 A
y 0.01 A, respectivamente.
- Elvolumen de la cedilla es aceptable para la composiciéon indicada.

4) Recogida de datos para determinacion y refinamiento estructural
Una vez alcanzada esta etapa, se seleccionaran las condiciones mas adecuadas para

llevar a cabo la medida (resolucion, multiplicidad y tiempo invertido).

Se entregard al usuario el resultado de la reduccidon de datos aplicando la simetria
propuesta por el software.

El técnico incluird en el informe de medida su valoracidon sobre la calidad de los datos
obtenidos.

Envio de la Solicitud:

Una vez completado, el formulario debe ser remitido a la Unidad de Difraccidon de Rayos
X desde la pagina web de solicitud de servicios:

https://cai.ucm.es/tecnicas-quimicas/difraccion-rayos-x/servicios.php

Entre en el servicio deseado, donde descargd el formulario correspondiente, y adjunte
el fichero con su solicitud.

Si lo considera necesario incluya otros documentos que desee compartir con el técnico
para facilitar la realizacion de las medidas.

Si la informacidn recibida resulta incompleta o insuficiente, se retornara al usuario para
que la complete antes de hacer ninguna medida. Si fuera necesario, solicitarda mas
informacion sobre las muestras, medidas a realizar, etc.
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Tras la recepcién de la solicitud, el técnico contactara con el usuario para proponer una
cita para la entrega de muestras en la Sede correspondiente de la UDRX.

Entrega de Resultados y recuperacion de las muestras:

Tras finalizar las medidas, el técnico responsable enviard los resultados via correo
electronico a las direcciones designadas en la solicitud.

Ademads, propondrd una cita para la retirada de las muestras si se solicitd su
recuperacion.

La peticidn no sera efectiva hasta que no se reciban en este servicio tanto las muestras
como el fichero de condiciones de medida.

Junto con la Tarea Solicitada, el técnico enviard un resumen con los trabajos realizados
y otra informacién de utilidad.




