CRISTALOGRAFIA E DIFRACAO DE RAIOS X (2012)

1% atividade pratica: Familiarizagdo com um difratbmetro,

preparacdo de amostra, procedimento para uma medida,
analise de um difratograma e consulta a microficha JCPDS-
ICDD.

1. Medida de uma amostra de silicio (padrao)
Condi¢cOes de medida (exemplo):
Radiagdo: CuKa, com monocromador de grafite
filtrado com filme de Ni
Poténcia: Tensédo: 40 kV, Corrente: 30 mA.
angulo inicial: 26 = 10°, angulo final: 26 = 130°
passo angular: 0,02°

tempo de contagem por passo: 13 s.

2. Andlise de um difratograma

A partir do arquivo fornecido

(contém duas colunas: angulo 26 x intensidade):

a) Utilize um programa grafico, como ORIGIN e imprima

um grafico da intensidade em funcdo do angulo 26. O

angulo é dado em graus e a intensidade em cps (contagens
por segundo).

b) Amplie o intervalo de cada pico e identifique, quando
possivel, as contribuicdes das radiacfes Koy, e Kay. (Obs:
Esta separacao é visivel, em geral, nas amostras com alto
grau de cristalinidade e em altos angulos 26 = 50°)
Determine a posicdo angular de cada reflexdo e calcule a
distancia interplanar de cada pico usando a Lei de Bragg:
r=2.d.sen 0. [L(CuKoy) = 1,54051A, A(CuKop) = 1,54433 A
e L(CuKa) = 1,5418 A]

c¢) Compare as distancias interplanares encontradas no
item b) com os valores da microficha (5-565). Faca uma
tabela para cada reflexdo (hkl) mostrando os valores de
dmedidos microficha € O desvio encontrado

(Ad= dmedido —Amicroficha) -

d) Considere a intensidade relativa da reflexdo mais
intensa como 100 % e calcule as intensidades relativas |
das outras reflexdes.

e) Compare as intensidades relativas (l,) com os valores

tabelados na microficha (Imicroficha) -



