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XAS: informacion complementaria

XANES

* Estados de oxidacion
e Estados electrdonicos
desocupados
* Estado del spin
e Estructura local
* Informacion directa sobre los
angulos de enlace.

EXAFS A

* Numero de coordinacion

Desorden estatico y dinamico

J

Laura Simonelli

and surface treatments

Absorption

XANES EXAFS
- s

Energy (eV)

Industrial applications on metallurgical industry

01/06/2018

A




Qué tipo de materiales se pueden investigar
mediante la técnica XAS?

XAS és una técnica sensibleala
estructura local de los materiales "
que se puede aplicar a todo tipo
de materiales:
materiales cristalinos, vidrios,
liquidos, etc...
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Practicamente se pueden estudiar todos los elementos de la tabla peridodica
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ferritic steels obtained through the STARS route: TEM and XAS study @ &=
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XAS permite estudiar elementos minoritarios, dando informacion unica y directa del estado
quimico y fisico de especies diluidas en aleaciones ODS (dispersiones reforzadas de oxido)
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Los analisis mediante EXAFS y
XANES demostraron ser
herramientas apropiadas para

seguir la evolucion de la
naturaleza de los distintos 6xidos
presentes en el material durante

todo el proceso de sintesis y
seleccionar el prensado isostatico
en caliente apropiado vy los

parametros de prensado isostatico

post-calor para fomentar
precipitados nanomeétricos Y-Ti-O
profusos y finos.
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processes of iron corrosion products involved in atmospheric corrosion
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El conocimiento profundo de las propiedades superficiales y la composicion de la superficie es
obligatorio para investigar la corrosion de aceros al carbono.
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El estudio de la corrosion y la prediccion

del comportamiento de un material a lo

largo de periodos centenarios es crucial,
especialmente en algunos contextos
especificos como la conservacion de
metales del patrimonio cultural o el

almacenamiento provisional de desechos

nucleares vitrificados en contenedores de

acero.

La especificidad de estos sistemas es la
existencia de una capa de agua que
controla los procesos de corrosion

metalica durante los ciclos de humedad

relativa que tipicamente ocurren durante
la corrosidon atmosférica.

J. Monnier et al./Corrosion Science 78 (2014) 293—303
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PP g y 01/06/2018

Laura Simonelli and surface treatments




[+]
7]
=]
[1]
2
"
£
[=]
=

02

Laura Simonelli

Reduced phase
—=— Reoxidised phase

/4 —— Magnetite

—— Maghemite

7110 F120 7130 7140
Energy (V)

' magnelite
FAT B l,"\

AN AW Y e Y
VLAY YN
Fy A \'-._ I "I I"v"-l A maghemite|
3 AU RN {
|II ||l
1

A A e
UI Lep reduced and reoxidised

f/}r\éfi:;znd reoxidised
Wﬂ

S5

2 3 4 5 6 7 8 8 10
k{'a'.'l}

J. Monnier et al./Corrosion Science 78 (2014) 293
Industrial applications on metallurgical industry

and surface treatments

Se ha demostrado que la corriente de corrosion
aumenta durante la etapa de humectacion, a
pesar de que el consumo de oxigeno es
insignificante. Esta observacion implica que las
especies, ademas del oxigeno disuelto en agua
presente en las porosidades del producto de
corrosion, se reducen durante la oxidacién del
hierro.

Las pruebas ex situ conducen a la probable
reoxidacion de las fases antes de su
caracterizacion y no permiten una identificacion
precisa. Como consecuencia, solo los
experimentos in situ, acoplando la reduccion
electroquimica con la caracterizacion estructural
podrian permitir una identificacion precisa de
las fases transitorias.
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J. Monnier ét al./Corrosion Science 78 (2014) 293-303

Para este estudio, se utilizd una celda electroquimica de rayos X. En la celda se
reducio in situ la lepidocrocita y la ferrihidrita, dos 6xidos de hierro implicados en
los mecanismos de corrosion atmosférica de acero con bajo contenido de carbono.
Mediante andlisis XAS, las fases reducidas se han identificado in situ como
magnetita e hidroxido de hierro Il, dos fases que pueden desempenar un papel
clave en los mecanismos de corrosion. La reoxidacion de las fases reducidas
también se estudid y condujo a la formacién de magnetita / maghemitay a la

formacion de las fases reducibles iniciales lepidocrocita y ferrihidrita.
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Informacién quimica, electronica y estructural (2.4 - 68 keV)

Funcionamiento de la linea de luz CLASS:

e Tamafio del haz hasta to 100 x 200 pum?

 Tiempo de medida (0.5-3 (5-10) min por scan)

e XAS en modo transmision y fluorescencia

e XES—de 6.4a12.4 keV (KB y K. de la mayoria de los metales de transicion)

* Posicidon estable del haz y tamafio del haz (200-500 um) en todo el rango de
energias

e Control de la temperatura desde 80 K hasta 1000 K; o desde 4 K hasta 320 K

e Celda para reacciones in-situ sélido-gas (80 K — 1000 K)
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