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¢o! Introducao - DRX Ig*'_ Introducéao - DRX

« Em 1895, Wilhelm Konrad Réntgen
descobriu uma radiagao invisivel (Raios-x),
usando placas fotograficas para gravar os
resultados dos experimentos.

« Aprimeira radiografia
foi a mao de sua mulher,
com o anel de casada.

Wilhem Konrad Roentgen
ierman Physic

Rontgen recebeu o seu primeiro Prémio
Nobel (1901) pela descoberta dos Raios-X,
em 1895.

1845-1923

« Investigacdo da ordem atdmica e estrutura cristalina :

Electromagnetic spectrum

Gamma rays Ultraviolet l I Infrared Radio
I T T

T T T T I T T T T

Wavelength (m) 10-1t 10 107 10 10 10

VW ANVAVAVAN

Para analise de raios-X ,
comprimentos de onda entre
0,1 e 2,5 A sao usados.

Os comprimentos de onda dos raios-X
sao da mesma magnitude que as
distancias atomicas.

1nm=10A=10°m

Ezzl Introdugao - DRX

XRD
(Fases)

XRF
(Elementos)

|§»_| Introdugao - DRX

« Como sao produzidos os raios X.

- Sdo produzidos quando qualquer particula carregada com
suficiente energia é rapidamente desacelerada;

- Geralmente elétrons sao utilizados para este proposito;

Tungsten anode v A partir de um
Envelope filamento aquecido,
elétrons com alta
energia que chegam a
um &nodo do metal.

Filament
et 0 choque com este
&nodo libera raios-X

em determinados

comprimentos de onda.
Fiament

Molybdenum J/amny
neck and base [ Xray |
beam
Arv T

Electron beam
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E::I Introdugao - DRX

« O tubo de raios X.

Tubo de Vidro

Tubo Cerédmico Corte de um
Tubo Ceramico

cere
e

—

Anodo de Cu Filamento

|§_| Introdugao - DRX

« Como sao produzidos os raios X

4 Outbound electron « Elétrons saem do filamento e

Inbound 5 a
,|,LL,{E|“M K-shell colidem com o anodo do
- Nucleus :'“"""/ material e sdo desacelerados;

« Produzem calor e radiagao

continua ‘Bremsstrahlung’
Atom

; « Também produzem radiagao
caracteristica devido ao efeito
X-ray photon
NHCIA
o « 0 material do anodo determina
o comprimento de onda da

fotoelétrico;
Atom radiagdo caracteristica.

Introducgao - DRX

e Principios da Geracdo de Radiacdo Continua
Bremsstrahlung

e-o Ejected electron
(slowed down and
changed direction)

Nucleus

Fast incident o ,
electron
e {

Electrons

Atom of the anodematerial

Ifq:’_ Introducgao - DRX

« Principios da Geracao de Radiacdo Caracteristica

EJECTED

M shell

GHARACTERISTIC
X-RAY EMISSION A
L shell Kay
Ka

K shell ‘Ka/c 0L
()

KSHELL
ELECTRON
.

INCIDENT

PHOTON

Relacgdo entre intensidades

Ka1l Ka2 KB
100 50 20
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E::I Introdugao - DRX

|§_| Introdugao - DRX

b b
 Espectro Continuo. » Espectro Caracteristico.
- 0 espectro continuo é devido - Quando a voltagem no tubo de ' ' K, )
raios-X eleva-se para um valor Kq
a desaceleragdao dos elétrons critico, caracteristico do elemento do
através de sucessivas colisges 2n0do, as linhas de intensidade
maxima aparecem com um certo
com os atomos do anodo; comprimento de onda, sobrepondo-
se ao espectro continuo. + —
s0kv
radiagio caracteristica
: 5 K Ratisgio Contireua K,
z 5 K1 / Ky
g L] K2 /\ ‘ J ‘
2 :% L — b SR
% i e Jin » A Amin x
% A Espectro branco Espectro caracteristico Espectro total
= [\ (a) (b) (c)
0{!.? 04 0,6 08 1o
Comprimentc de onda A hrain Comprimento de Onda
11 12
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Ezil Introdugao - DRX

Intensity In, Espectro de um Anodo

- de Molibdénio
T Kot

Kd, Radiagao Caracteristica =
// Linha Espectral

Bremsstrahlung =
Espectro Continuo

0 02 047 06 08 1.0-10"m
— Wavelength 2

[
E‘*_@I Introducao -

DRX

» O fendmeno da Difragao.

w1 SCHEG i

e, e
fi

T

et

A NEA iL\k;Q \PT

Construtiva

Destrutiva
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QOO O - O---- OO+

nA=S0+ OT

nA = d/,]d sin 6 + dhk] sin =2 d],klsin 7

ni=2dseno

:oﬁ Lei de Bragg :es Lei de Bragg

ni =2d sen 0

a
VIE+ K+ P

A=

a = aresta da célula
unitaria clbica
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If’qzil Lei de Bragg

.
Sistema
cristalino Distancia Interplanar, du
Cabico L R+ +F
@ d
Tetragonal L _W+k P
= >t
&, dE
Ortorrombico 1K K P
=Ll
& v E
Hexagonal ARk R 1
dy 3 @ &
Monoclinico o 2, 2 R - 2
1 fhﬁ*k xf’nﬁ+%72hlcosﬂ +17
4, serpla” B c ac c
Triclinico I sera + K at - sen
I _ 1 |+I-a b sen’y+2-h-k-a-b-"(cosa-cos f—cosy)
diy, V| 42k-I-a*-b-c-(cos f-cosy - cosa)
+2-h-l-a-b*-c-(cosa-cosy —cos f)

IZ»;'_@I Lei de Bragg

Constructive Interference (peak!) Bragg's Law
Deconstructive Interference (background)
( ~) o
~ o g
! ~ A :
b S f
) ! ~) -
\f‘? NN\ S _od
@ 3
) \f\( l;\ 2
@ /y A
sinf=<+&=—
d 2d

2dsind =/
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Ifq::l Lei de Bragg

ay

« Sistemas Cristalinos:

raxial Angles Uit Cett Geomerry

17

PEy—

E:_el Lei de Bragg

» Ocorréncia da Difracao:

Estrutura cristalina Difragao ndo ocorre quando | Difracéo ocorre

quando

Cubica de corpo centrado

. h+k+=impar h+k+l=par
Hoagonal acbieapowng- i (ccoy
“\a g Cubica de face centrada h, k, [ misto h, k, [ nao misto
b (CFC) (pares e impares) (todos pares ou impares)
Tetagonal asbre a-goy-or j:ﬂ Hexagonal compacta h + 2k = 3n, [ impar Todos os outros casos
idecrzaivn.o cime amsyew ; .
A H
) o Ferro a,
s By } | | cec
ciibico | hexagonal | omoro | trictinico ) o y | | ]
19 20
@ @
<o Lei de Bragg ¢ ¢ Lei de Bragg
b b
+ Exemplo: Perfil de um Difratograma de Raios-X
- Para o Fe CCC (raio = 0,124 nm) determine os trés .
z z z
primeiros picos de difracdo: ¢ ¢ ¢
Dados: O comprimento de onda é igual a 0,1542 nm. i ° 10y ° B
La Y R -l a Y
§ X X X211
» Respostas: = ‘
- Para estrutura CCC, a=4r/v3 2L “ (200)
} |
- (110), (200) e (211) e e e e
Diffraction angle 26
Difratograma do ferro policristalino (CCC)
21
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Ifq::l Lei de Bragg

« Exemplo:

- Para o ferro com estrutura cristalina CCC, determine para
o conjunto de planos (220):

a) O espacamento interplanar;

b) O angulo de difragéo.

Dados: O pardametro de rede para o Fe vale 0,2866 nm, a

radiacdo monocromatica com comprimento de onda é igual a
0,1790 nm e a ordem de reflexao é igual a 1.

If;'_l Lei de Bragg

» Resposta:
a) O espacamento interplanar;

a

i s

—_ _02866nm __ _ ) 16130m (1013 A)
V(2)2+ (2)2+ (0)*

b) O angulo de difragéo.

g 2 _ O1790 m)
2dpg - (2)(0.1013 nm)

6= sin"1(0.884) = 62.13°

=0.884

Logo, o angulo de difragdo (20) é igual a:
26 = (2)(62.13°) = 124.26°

23
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Ezil Métodos de Difragcao

IZ»;'_QI Métodos de Difragcao

b
« Método de Laue: o espectro continuo de um tubo de
Raios-X é direcionado para um monocristal;
A [¢]
» Método de Rotacdo do Cristal: um monocristal é
Método de Laue Variavel Fixo montado com um de seus eixos cristalograficos
perpendicular ao feixe de Raios-X;
Método de Rotagio do Cristal Fixo Variavel « Método do P6
- Camara Debye-Scherrer: compreende um dispositivo cilindrico no
Método do po Fixo Variavel qual a amostra em pé é acondicionada em um capilar posicionado
bem no centro da cdmara
25 26
@ @
, . ~ ! . ~
¢qf Métodos de Difragao ¢ ol Difratdmetro
b b

« Difratometro de Raios-X: no mercado sdo dominados
pela geometria parafocal Bragg-Brentano;

- Seu arranjo geométrico basico pode ser constituir-se de um
goniometro horizontal (6-26) ou vertical (6-26 ou 6-6):

L — fonte de raios X

G - fendas soller

B fenda divergente

C - amostra

D — fenda receptora

E — fendas soller

F —fenda de espalhamento
T ~ detector de RX

» Diagrama esquematico de um difratdmetro de raios X.
— _ I

| D2|PHASER

27
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If’qzil Difratometro

« Diagrama esquematico de um difratdbmetro de raios X.

X-ray Tube Axial Soller
Detector

_ Divergence Slit \ i ‘
G A
{ a7 \/4' 3 Receiving Slit
- . \
Axial Soller \\v/ AntiScatter Slit
Goniometer

If;'_"l Difratometro

» Configuracdes especiais

—~

Estudos de P6 Configuracao para Configuragao para pouca
farmacos amostra

Para estudos com variagéo de temperatura  Porta-amostras de até 90 posicoes

29

30
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[
¢o| Difratometro

« Configuracdes especiais

Figura 21: Difratometro (3-circle) na Linha de Luz XRD1. com amostra acoplada.

[
<ol Difratdometro

« O tubo de Raios-X

Coupling to a high
voltage cable

Point focus

canlde
prjection
31 32
@ @
. ~ l . ~
¢of Difratdmetro ¢ ol Difratdmetro
b
« O tubo de Raios-X « Fendas (Slits) Divergentes e Antidivergentes
Fendas (Slits): Limitam a janela do feixe
Anode Characteristic Application sl;l . .
Maferial  a,-Radiafion (nm) de raios-X. Podem ser motorizadas ou
w La, 0147639 Where an intensive white spectrum is of more interest than characteristic Collimated fixas. Ajudam na resolugéo dos picos.
radiation, e.g. Laue exposures on single crystals Source beam
Mo Ka, 0.070930 When low absorption is desired, e.g. with single crystal experiments and sh

fransmission measurements. The most important reflections occur at
relatively small 26-angles, where the Lorentz polarization factor leads to
higher intensities. The angular resolufion is low.

Cu Kat,0.1540562  Ideal for most powder diffraction examinations and thin flm andlysis such
as high resolufion XRD and reflectometry, as well as light atom single crystal
experiments.

Co Kat,0.1788965 errous samples where the F would

Used for of
cause a high background

Fe K0,0.1936042  Used for investigation of ferrous samples where the Fe flurescence would
cause a high background

o K0,0.228970  Provides clear difraction patierns with well separated reflecions. Ideal for
materials with large unit cell dimensions ke clay minerals, for complex
organic substances, and for stress analysis.

Ti Ker, 0.2748510 Used for stress analysis.

LaNi, S, 5, Mo K,

5

8

Relative intensiy, | (107 counts)

9~—s:um

\\
@ @ @g M6 s w0 %2 %4 Bs B8 %0

—— 5=0005
Bragg angle, 20 (deg)

33
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[
¢o| Difratometro

» Fendas Soller (“colimador”)

o S
z Soller: Reduz a diver-
z géncia do Feixe de
4 raios-X. Podem ser
i::f - montadas horizontal-
s mente ou vertical-

ropagation Propagation
Propagati Veclor

mente.

[
<ol Difratdmetro

« O Espectro gerado a partir do tubo de raios X nédo é
monocromatico.

-
K Detalne linhas Ka: |

]

i Jebm

3

I i
™ N

ol S~ L

T W [ v To
Comprimento de onda (angstrons)

35
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If’qzil Difratometro

« Duas alternativas para remover a radiacao referente a
linha KB e parte do espectro continuo:

- Filtro que permita passagem da radiacdo referente a
linha K, e a remocéo (absorcao) da linha Kg;

- Filtro Monocromador (mais usado): fica entre a amostra
e o detector.

Vantagem: Remove radia¢des oriundas de espalhamentos
ndo coerentes (resultantes da interacdo dos Raios-X com
a amostra)

If;'_"l Difratometro

« Efeito do filtro:

Filtro de Niquel

Tubo
deCu

L

12 _1; jﬂ _Ju jﬂ) 1.2_1;71,;_1; 7(A) 12 ?r ?s— 1tu_’1(A)
37 38
4 . n v . n
¢.of DifratOmetro ¢ o DifratOmetro

« Efeito do filtro: Elimina o KB

Filtro de Niquel

cdge

s
£
E
2
2
%

@
&

b=
3
3

Absorption

7
2

-—

Tntensity
Intensity
7

N

Kp

Wavelength, Wavelength, %

Este consiste de um elemento com numero atémico menor que o
do elemento do anodo. No caso da radiacao de Cu, uma folha de Ni
de 0.020mm reduzird Iyg:lkq @ 0.2%.

 Spinner: aumenta a confiabilidade estatistica

Spinner nao elimina orientacao preferencial!!!

39
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If’qzil Difratometro

e Detectores de DRX: OD - 1D - 2D

Capacidades - velocidade

Dimensides

If;'_"l Difratometro

+ Geometrias Paralela com Espelho Gobel

Bragg-Brentano

. |
>

Mono-
chromator

Antiscatter-

DA it
ivergence s =

v Radiacao de Cu, Co eCr
v Eliminacao KB

v Amostras irregulares (*)

41
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9
E&I Preparagao das Amostras

« A superficie da amostra deve ser plana e o porta-
amostras pode ser: metdlico, plastico ou até de vidro
(depende do tipo do equipamento).

- Métodos de Preparacéo:

- P6: é prensado manualmente e a superficie alisada
com uma placa metalica ou de vidro

- Amostras compactas: sdo acondicionadas na cavidade

do porta-amostra com o emprego de uma massa
plastica.

[
E&I Preparagao das Amostras

o Amostras em Po
- Processo de Moagem

43 44
d ~ 4 ~
¢ ¢ Preparacao das Amostras ¢ ¢ Preparacao das Amostras

+ Amostras em Po

- Preenchimento do porta-amostras

Razor blade or glass slide

7=

Excess powder

» Amostras em Po
- Erros:
Deslocamento da amostra (vertical)
Orientacdo Preferencial (Textura)
Tamanho de particulas incorreto (muito grandes)
Processo e/ou tempo de moagem

45
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9
E&I Preparagao das Amostras

« Erros por deslocamento vertical

- Equivocos nas distancias interplanares por deslo-
camento dos picos;

- Equivocos nas intensidades dos picos.

« Consequéncias...
- Andlise qualitativa de fases;
- Andlise quantitativa de fases;

- Indexacdo a partir dos parametros de rede.

[
E&I Preparagao das Amostras

» Erros por moagem incorreta

- Diminuicdo da cristalinidade da amostra:

- Conseqiientes erros:

Andlise quantitativa de fases (Método de Rietveld);
Largura dos picos (Full Width at Half Maximum);
Determinacdo do tamanho de cristalito;

47
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[
E&I Preparagao das Amostras

« O que é importante:
- Superficie Plana e Lisa;

- Distribuicao suficiente para cobrir a area “iluminada”
pelos raios- X;

- Tamanho de Particula < 40 pm (0,045 mm, 400#) ou
menos, para promover uma orientacdo aleatoéria dos
cristalitos;

- O Método usado para preparar o pé ndao pode e nao
deve promover distor¢des ou destruicdo do reticulo;

- Eleger bem o tipo de porta-amostras;

[
Ed_el Preparagao das Amostras

 Metais: Espessura minima: depende do coeficiente de
absorcédo do material sendo determinada por:

3,2.Dsen®
e=22"""""""
1.D1
Onde: e - espessura da amostra em cm;
u - coeficiente de absorg&o linear;

D - densidade teérica da amostra;
D1 - densidade aparente da amostra.

« Boa reprodutibilidade: possuir uma granulometria
média (ndo superior a 30 microns mas ndo inferior a 5

- Desenvolver técnicas e materiais proprios. microns:
49 50
v v
¢q| Porta-Amostras ¢ ¢ Porta-Amostras

Plataforma Standart Plataforma rotac&o ou transmissdo

*Todo tipo de amostras
sAmostras grandes e pequenas
*Muito Versatil

Até 90 posigbes

*Reflexdo, transmissédo
#Velocidades de rotagéo
«Fécil de tirar e por
+CombinagBes com dticas e

9 posicbes

*Reflexdo Transmisséo
*Rotagdo da amostra
eVarios tipos de amostra detectores

Tubo capilar necessirio para acomodagio
das amostras para 0 XRD1

Capilar montado em wm suporte de ago inoxidivel ferromagnético conectada ao diffatimetro.

Foute: (PRO BIOMED. 2017)

Acomodaglo das amostzas o who capilsr

Foute: (SINCROTRON. 2017)

51
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[
IZSEI Porta-Amostras

o Camaras de Aquecimento

v Altas temperaturas: temperatura
ambiente até 2400 ° C (2670 K)
v Baixas temperaturas: -263 ° C (10
K) hasta 450 ° C (720 K)

v Pressdo: 106 mbar até 60 bar

v Umidade Relativa: até 90%

v Atmdsferas: Alto vacuo , reativa ou
gases inertes

v Controlada Electronicamente (por
software).

v Diferentes Cavidades e
Dimensées

v Low Background

v Porta-amostras para
Argilas

v Porta-amostras para
amostras sensiveis ao
ar

53
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Ezil Resultados por DRX

o Identificacdo e quantificacdo de fases
cristalinas;
-Sdo caracteristicas Unicas de cada substancia

cristalina: planos de difracdo e suas respectivas
distancias interplanares bem como suas densidades de

atomos (elétrons) ao longo de cada plano cristalino;

- Identificar a composicdo e a porcentagem das fases
presentes nos materiais;

- Determinagdo do tamanho dos cristalitos, tensdes
residuais e parametros da célula unitaria.

|§_e| Resultados por DRX

Posicédo dos Picos (distancias interplanares): Dimens&o da célula unitdria.
Pardmetros de Rede;
Grupo Espacial

Intensidade dos Picos Conteudo da Célula Unitaria
Estrutura Cristalina
Anélise Quantitativa (Fator de Escala)

Largura do Perfil e Forma
Contribuigdes Instrumentais
Microestrutura (Tamanho, tens&o...)

Dispersdo pelo Ambiente da Amostra (ar portaa-amostras ...)
Contelido da Fase Amorfa

‘u u‘w A

Backgroound

55 56
@ @ ,
¢ 4| Resultados por DRX ¢! Analise Qualitativa
b b
. o « Ficha Joint Committee on Powder Diffraction Standards
C e et i JCPDS do NaCl (n° 5-628) —
hahe, €@ MA " prie Quenttata ce * Ou
o de Cricta COD (Crystallography
‘ ‘ ‘ ‘ - A?v?l?sne ge f’lic[cl)stfnlggei Open Database)
. ° > Determinagdo de Estruturas
e Refinamento por Rietveld
» Textura, Stress, tensdo
microstrain residual
qualitative Ml quantitative Wl crystallite Sk
b » Caracterizacdo de
Polimorfos
» Investigagdo a Baixos
Angulos......
57 58
w V4 - L] - w r - - L]
¢o| Analise Qualitativa ¢o| Analise Qualitativa
b b
+ SiO,
o x Fe,03
z ) = A ALO;
3 x . e AI(OH);
§ m NasAlL,CSi;05
k-] A
1 . 5 . \ l .x
i ‘ £ \ M
IR L A MMM& : "
e e emt -t verena 61 51 150 2¢ (graus)

59
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4ol Analise Qualitativa

[

» Aplicacdes em Materiais Geoldgicos

I Kaldas raw
I COD 1010924 A2 05 Si Andalusite

| COD 8001567 AI2.25 D4.871 Si0.75 Mulite
1 COD 1011159 02 Si Quartz low

| COD 1011032 Fe3 04 Magneite
| PDF 82.0512 8 02 Cristobaite

Counts

1000 2000 3000 4000

°

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1,54060

[
E‘*’%‘ Analise Qualitativa

Estrutura cristalina | Difragdo nao ocorre quando | Difracdo ocorre quando

° Exemplo. Hexagonal compacta

HO) h+ 2k =3n, [ impar Todos os outros casos
- Corindum (Al,03)
- | COD 800745 A2 6 Caundi
a=4,76; c=12,99
. ik - Al J& L ek

2Theta (Coupled TwoThetarTneta) WL=1 54060

61
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[
l‘ffi Analise Quantitativa

* Método de Rietveld

- Meétodo extremamente complexo (diversos
parametros)

Parametros da estrutura cristalina;

Parametros do perfil das reflexdes;

Parametros globais;

Parametros da intensidade

&
lfq‘L' Analise Quantitativa

» Método de Rietveld

- Método extremamente complexo (diversos
parametros)

Parametros da estrutura cristalina;

- coordenadas (X, Y, z) dos atomos na célula unitaria;

- deslocamentos atémicos;

- densidade ocupacional das posi¢oes atomicas;

- dimensdes (a, b, c) da célula unitaria e os angulos (a, B,
Y) entre os vetores;

- tensdes e deformacdes;

- textura;

- tamanhos de cristalitos;

- discordancia e defeitos planares

63

64

¢of Analise Quantitativa

[

» Método de Rietveld

- Método extremamente complexo (diversos
parametros)

Parametros da estrutura cristalina;

Parametros do perfil das reflexdes;

- largura das reflexdes e a forma do pico

[
E‘*_@‘ Analise Quantitativa

« Método de Rietveld

- Método extremamente complexo (diversos
parametros)
Parametros da estrutura cristalina;
Parametros do perfil das reflexées;
Parametros globais;
funcao da radiagao de fundo e parametros de corregao
que incluem o zero da escala 26;

deslocamento da amostra;
absorcgao

65
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Ifé‘ii' Analise Quantitativa

» Método de Rietveld

- Método extremamente complexo (diversos
parametros)

Parametros da estrutura cristalina;

Parametros do perfil das reflexdes;

Parametros globais;

Parametros da intensidade.

Fator de escala que ajusta a altura de todas as reflexdes
do padrao difratométrico as do difratograma

[
IZ’JL&' Analise Quantitativa

» Método de Rietveld
- Método extremamente complexo (diversos

parametros)
Parametros

¥

‘ Padrao difratométrico ‘

67 68
v . ve e y - P
-¢.of Analise Quantitativa ¢ Analise Quantitativa

« Método de Rietveld

- Padréao Difratométrico x Resultado Encontrado

Processo de minimizacdo baseado no principio dos
minimos quadrados (refinamento de Rietveld)

- Ajuste Empirico (forma do pico)
X
Ajuste por parametros fundamentais

* Método de Rietveld

- Ajuste Empirico (forma do pico)
Equagdes utilizadas: Gauss, Lorentziana, Voigt, Pseudo-
Voigt e Pearson VIlI.

- Ajuste por parametros fundamentais

- comprimento e a largura das fendas de incidéncia e
divergéncia;

- comprimento e a largura da fonte;

- fendas Soller;

- comprimento e a largura da fenda do detector e o raio
primario e secundario do gonidmetro.
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« Método de Rietveld

Melhor ajuste do difratograma
(método dos minimos quadrados)

Intensidade y.i de cada fase no
difratograma

S, =Y Wiy -va) Ya=S YL 1K1 620, -20,P,A 4y,

onde: onde:
W, 6 0 peso de cada intensidade dado por wi=1/y, S16 0 fator de escala:

y. é aintensidade observada na i-ésima iteragéo, & k6 o indice de Miller para reflexdo de Bragg

Yo é a intensidade calculada na i-ésima iteracéo. ~ o ~
Lp representa a fungéo polarizagéo e fungéo de Lorentz;
¢ é a funcao do perfil de reflexao:

P, é a fungéo de orientagéo preferencial;

A é o fator de absorcao;

F. 6 o fator de estrutura para a k-ésima reflex@o de Bragg, e

Y01 a intensidade da radiagao de fundo na i-ésima interagéo.

[
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« Método de Rietveld

*y. (9y, | 9y.
M. =_V2 _ i |9 d
JL Z W{(y\ y“‘)axjxk [%Iaxk
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« Método de Rietveld * Método de Rietveld
“ s - Sofwares
- Topas
: ‘ - GSAS
. . | | ‘ | - X'Pert Highscore Plus
: LU | J“ JLU _J\ I o - Banco de Dados
- " T R - Sistema ICSD (Fichas CIF - Crystallography
e Information File)
Difratograma ajustado pelo método de Rietveld.
73 74
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« Método de Rietveld

- Topas (Tottal Pattern Analysis Solution)
- Software para Andlise de Estruturas Cristalinas;
- Analise Quantitativa de Fases (Rietveld);

- Baseada em Parametros Fundamentais;

- Grande Estabilidade numérica;

- Refinamento e Solugdo de Estruturas.

Método de Rietveld

=
HE S B
T |

|

|
L LJL Wu .

Inrace Moz it Zoomed O b
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e Minério de Ferro

170
160
160

Orthoctase
Alblie

! Minerais de Ganga
(impurezas)

sarzounts)

) ) / [ i
jog SO el W s s \».,un.)u

E3
2Th Dagress
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« Fases do Cimento

G L 2021

NPT AN g oo
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« Refinamento de Estrutura Cristalina de
polimeros

o
ATRRTR AT i
- = AT e R AN E S

Informag&o microestrutural

Sart(1)

/’l \
I

¢of Analise Quantitativa

o

» Grau de Cristalinidade de polimeros

R BRI Tt
= DTN e s b b AN YUY

Grau de Cristalinidade

__|Calculate Degree of crystallinity

Crystaline are 17937.0683

Amorphous area 27676.558
~ Degree of arystalinity (%) 393239252
£
&

|Phase Name _|Amorphous |Area,

1 per [ 17937.0683

\ 3 :
S "A»M[«“"“M 2 lPesksPhese0 W 27676558
i memm.wwawm.m

SHL DN T ma A =
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o Camara de Temperatura
- Transicao de Fases

8000

Counts
3000 400

2000

1000

S 6 7 8 O 10 4 12 15 W 15 16 17 18 19 20 20 22 23 24 25 25 27 28 20 30 3 32 B/ M
2Theta (Coupled TwoTheta/ Theta) WL=1,54060

&
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« Polimorfismo classico

Um exemplo bem interessante a ser observado € o caso da Calcita e da
Aragonita:

Embora ambas possuam a mesma composigdo quimica (CaCO;) apresentam
diferentes organizagdes estruturais:

Calcita Aragonita e

81
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e Polimorfismo - Paracetamol

Um exemplo bem conhecido de polimorfismo em principio ativo de
farmacos € o caso do Paracetamol

Form 1

Intensity

Form 11

) MI‘LU\'L AM

10 20 30 40 50
20

Nichols & Frampton (1998) J.Pharm.Sci. 87(6), 684-693
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e C3A - Ortorrombico ou monoclinico?

RESISTENCIA AO ATAGUE POR SULFATO EM SISTEMAS DE CIHENTO.
PORTLAND EFEITO DO POLIMORIISHO DO ALUMINATO TRICALEICO.

rmando dif rodutos de o
(BOIKOVA ef al 1977: JUENGER: JENNINGS. HM.. 2001: KIRCHHEIM. AP,
et al.. 2009, 2011; STEPHAN. D. ef al.. 2007: STEPHAN, Dietmar: SEBASTIAN. 2006). ©
CsA ortorrdmbico. por exemplo.

para absorver dgua, 5%) (DUBINA ef
al..2014). Kirchheim er al.
forma cristalina ortorrombica do C:A. quando presente em elevadas proporgdes no clinquer,
possivelmente ocasionari problemas de inicio de pega e de trabalhabilidade na matriz
cimenticia.

PORTO ALEGRE.
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e C3A - Ortorrombico ou monoclinico?

RESISTENCIA AO ATAOUE POR SULFATO EM SISTENAS DE CIMENTO
PORILAND: EFEIT0 0O POLIORFISHO DO ALUMNATO TRICALCICO.

(BOIKOVA er al.. 1977: JUENGER: JENNINGS. HM., 2001: KIRCHHEIM. A P.
et al.. 2009, 2011 STEPHAN. D. e al.. 2007: STEPHAN, Dietmar: SEBASTIAN. 2006). O
c dmbico, por exemplo.

para absorver dgua, mesmo em baixa umidade relativa (<55%) (DUBINA et
al..2014). Kirchheim eral. ( I

forma cristalina ortorrombica do C:A, quando presente em elevadas proporgdes no clinquer,
possivelmente ocasionard problemas de inicio de pega e de trabalhabilidade na. matriz

cimenticia.

do cimento influencia de maneira determinante na trabalhabilidade do concreto & também em

PoRTO ALEGRE

UNVERSIDADE FEDERAL DA BAHIA
ESCOLA POLITECNICA
ssssssssssssssss GO EM ENGENHARIA CVIL

DO DIGXIDO DE TITANIO (MNR) NAS PROPRIEDADES DAS ARGAIASSAS
DE REVESTIMENTO £ NA SUA CAPACIDADE FOTOCATALITICA

cateins e

octaedios: de. Tios, mas. com: conectvidads. dferentes.. No- analdsio. 05

iqura o rutlo

(Figura-19) (VERBRUGGEN, 2015)

Fonte: SUNA. INAGAKI # NAKA 19841
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100D 9007531 02 TiRutle

L1

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1,54060

« Parte 01 (5,0 pontos)

Trabalho (8,0 pontos)

Caracterizar um material fornecido por FTI-R
(quantitativo) e DRX (quali-quantitativo).

Escrito
Oral (10 min)

« Parte 02 (3,0 pontos)

Apresentar um artigo QUALIS A1-B2 que
envolva as duas técnicas (FTI-R e DRX)

Oral (15 min)

Data: 14/11/2018 - 14h50 as 17h35
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de Materiais

Difracdo de Raios X (DRX)

Prof. Dr. Daniel Véras Ribeiro

verasribeiro@hotmail.com
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