
GSAS e EXPGUI - TUTORIAL 02 
 

 Conversão de um arquivo de texto para o arquivo do GSAS (*.gsa). 
 

 Refinamento de uma amostra padrão de Y2O3. 
 

 Criação de um arquivo contendo os dados instrumentais (*.prm). 



Dentro do diretório C:\GSAS\MR2014 crie a pasta Y2O3, e copie 
os 4 arquivos indicados para dentro dela. 



Os arquivos de extensão *.prm contém informações sobre o difratômetro 
utilizado, incluindo o comprimento de onda da radiação e os valores de 

alargamento instrumental. Nesse caso, usaremos o Mrdist.prm 
como arquivo base para gerar tal arquivo. 



O arquivo xy2GSAS-v2.exe é um dos vários programas que permitem 
converter um arquivo experimental em um arquivo de terminação 

*.gsa, que poderá ser lido pelo GSAS.  



O arquivo Y2O3.txt contém os dados que serão convertidos para o formato 
que o GSAS possa ler. Veja no próximo slide, como deve ser o formato desse 
arquivo de texto para que o xy2GSAS-v2 possa converter de forma correta. 



O formato do arquivo de texto deve conter somente 

duas colunas, 2  e Intensidade. Além disso, para a 
utilização do xy2GSAS-v2, o separador decimal deverá 

ser o ponto e não a vírgula. 
 

Um detalhe importante é que o passo em 2  deverá ser 
constante. Nesse exemplo o mesmo é de 0.02 graus. 

 
Para outros formatos de arquivos experimentais,  
deve-se procurar qual o melhor programa para 

realizar a conversão. 



O arquivo Y2O3.cif possui informações cristalográficas da fase a ser refinada. 
Esse tipo de arquivo é necessário, uma vez que para o refinamento Rietveld é 

necessário fornecer um modelo estrutural. 



Com esse arquivo, informamos ao programa o tamanho da cela unitária, 
o grupo espacial, os átomos presentes, suas posições atômicas e seus 

parâmetros de deslocamento atômicos, etc. 



Execute o programa xy2GSAS-v2, informe o nome do arquivo a ser convertido 
 (Y2O3.txt) e o nome do arquivo GSA (Y2O3.gsa). Dessa forma, o programa irá 

gerar o arquivo experimental que o GSAS possa ler. 



Execute o GSAS e abra o diretório Y2O3. 



Preencha com o nome do arquivo do refinamento. 



Confirme a criação do arquivo de refinamento. 



Preencha com o título do refinamento. 



Essa é a tela inicial da interface do EXPGUI. Durante o refinamento, 
explicaremos os comandos e os detalhes principais que serão utilizados 

no refinamento da amostra padrão Y2O3. Clique na aba Phase. 



Clique em Add Phase, e selecione a opção para abrir o arquivo contendo 
as informações cristalográficas (arquivo *.CIF) da fase a ser refinada. 



Abra o arquivo Y2O3.cif. 



Aparecerão as informações do grupo espacial e dos 
parâmetros de cela unitária, e ... 



... as informações sobre a simetria de Laue e as posições equivalentes. 



Após conferir os átomos, suas posições cristalográficas, sua ocupação 
e seus parâmetros de deslocamento atômicos (UISO), adicione os 

átomos. Nesse exemplo o valor do UISO está com o valor padrão. Isso 
não será um problema pois refinaremos esse parâmetro posteriormente. 



Agora, clique em Histogram para inserir os dados experimentais e 
as informações instrumentais. 



Clique em Add New Histogram. 



Em data file selecione Select File ... 



... e adicione os dados experimentais. 



Em Instrument Parameter File selecione Select File ... 



... e adicione o arquivo contendo as informações instrumentais. Nessa etapa 
estamos somente adicionando um arquivo base, para criar um arquivo 

contendo as informações instrumentais do difratômetro utilizado. 



Adicione as informações ... 



... e observe que aparecerão informações sobre a função de background, 
o comprimento de onda da radiação utilizada e as constantes instrumentais. 



Clique em Edit Background. Em Function Type escolha a função 
polinomial número 1 (Shifted Chebyshev), e em Number of Term 

escolha 6 temos para a função. Dependendo do background 
observado, o número de termos poderá ser maior ou menor. 



Clique em LS Controls (Least Squares Controls) para conferir algumas 
informações do refinamento. 



Altere o número de ciclos para 5. Esse valor irá determinar quantas vezes 
o GSAS irá aplicar o método dos mínimos quadrados a cada vez que o 

refinamento for rodado. 



Observe que o método de Rietveld já está selecionado. E que Extract Fobs, 
que informa ao programa para extrair os fatores de estrutura observados 

também está selecionado. 

Clique em profile para alterar as informações da função de perfil 
dos picos de difração. 



Observe que por padrão, a função que irá modelar os picos de difração 
estará como a número 2. Selecione Change Type ... 



... e escolha a função número 4. Usaremos essa função porque ela 
permite uma análise anisotrópica da microestrutura (tamanho de 

cristalito e microdeformação). 



O refinamento está pronto para ser iniciado, ma antes vamos conhecer 
alguns detalhes dos parâmetros de perfil. 



GV e GW são parâmetros relacionados ao alargamento instrumental 
(Contribuições de Gauss). É justamente o valor desses parâmetros que 

desejamos determinar para salvar no arquivo instrumental. 



GU é o parâmetro relacionado com a microdeformação e 
GP é o parâmetro relacionado ao tamanho de cristalito 

(Contribuições de Gauss). 



LX e PTEC são os parâmetros relacionado ao tamanho de cristalito 
anisotrópico (Contribuições de Lorentz). 



Shft é o deslocamento na amostra. Contribuição experimental que é 
influenciada pela posição da amostra no porta-amostra. 



S/L e H/L são parâmetros instrumentais, relacionados à divergência 
do feixe incidente e do feixe difratado. 



Eta é o termo de mistura, que estima as contribuições de Gauss e de 
Lorentz no perfil dos picos de difração. 



Shkl são os parâmetros relacionados à microdeformação da amostra, 
e seu número de termos depende da simetria de Laue. Clique em Scaling. 



O fator de escala será o primeiro parâmetro que iremos refinar. Note que 
ele já está selecionado. Normalmente, o Phase Fractions é utilizado quando 

tem-se mais e uma fase sendo refinada. E desse modo pode-se refinar o 
fator de escala de cada fase individualmente. 

Clique em Genles. 



Rodando o Genles, o programa irá realizar os ciclos de refinamento 
escolhidos em LS Controls. Note que o programa irá perguntar se 

deseja rodar o Powpref. Clique em Yes. 



Após Powpref preparar os dados para o refinamento, pressione qualquer 
tecla para iniciar os ciclos do refinamento. 



Após o Genles ter sido executado aparecerão os indicadores estatísticos. 
Evidenciamos aqui o 2, que deve se aproximar do valor 1, e o RF2, que 

indica o quanto o modelo cristalográfico concorda com os dados experimentais. 
Nesse momento, seu valor está muito alto, da ordem de 79,84 %. 

 
Pressione qualquer tecla para retornar ao EXPGUI. 



Se você desejar aceitar os dados do refinamento clique em Load New. Caso 
ocorra uma divergência, continue com os dados antigos, desmarque o 

parâmetro que havia sido selecionado e rode o refinamento novamente. 
Para ver o gráfico do refinamento clique em Liveplot. 



Em preto tem-se os dados experimentais, 
em vermelho os dados calculados, em verde 

o background e em azul a diferença entre 
o experimental e o calculado. 

Até aqui refinamos somente os 6 termos de perfil e o fator de escala. 
Clique na aba Phase. 



Selecione Refine Cell para refinar os parâmetros de cela unitária 
e rode o refinamento. 

Clique na aba Profile. 



Refine o deslocamento da amostra e depois clique em Liveplot. 



Note que houve uma melhora no ajuste dos dados calculados aos 
dados experimentais. Mas sempre confira os indicadores estatísticos. 

Dê um zoom na base do pico principal. 



Note que a base do pico 
calculado está trucada. Para 

ajustar isso utilizamos o 
Peak Cutoff. 



Altere o valor do Peak Cutoff para o indicado e rode o refinamento. 



Observe a melhora na base dos 
picos calculados. 



Refine o parâmetro instrumental GW. Note que pela função de Cagliotti, 
seu valor não poderá ser negativo ao final do refinamento. Tome cuidado 
em analisar os valores obtidos no refinamento para verificar se os mesmos 

possuem sentido físico e/ou coerência.  

Por isso, deve-se observar também a qualidade dos dados refinados. 



Refine o parâmetro instrumental GV.  



Refine o parâmetro de microdeformação GU. 



Para ser um padrão, a amostra Y2O3 foi tratada em um forno tubular 
em 1250 oC por 72 horas. 

Isso porque para a determinação do 
alargamento instrumental, é 

necessário que a amostra possua grãos 
grandes e baixa microdeformação. 

Dessa forma, o valor de FWHM 
conterá principalmente o alargamento 

devido ao difratômetro. 



E dessa forma não refinaremos os termos Shkl. 



Refine o tamanho de cristalito isotrópico. Em seguida vamos refinar S/L e H/L. 
Esses parâmetros podem divergir, e dessa forma vamos refinar um por vez. 

Mas antes, clique em LS Controls. 



Em todas as abas será encontrado o termo Damping. O mesmo poderá ser 
utilizado para evitar que o refinamento de um certo parâmetro cause a 

divergência. No caso de S/L e H/L podemos utilizar o Marquardt Damping. 



Refine o S/L. 



Refine o H/L. 



Clique na aba Phase. 



Selecione os 3 átomos e marque X para refinar as posições cristalográficas. 
Note que o átomo Y2 está em posição preferencial, e dessa forma seus valores 

não serão alterados. 



Selecione os 3 átomos e marque U para refinar os parâmetros de deslocamento 
atômicos. Utilize Damping 5 e fique e observe os valores apresentados. Note 

que é possível que sejam obtidos valores negativos, o que nesse caso, 
não haveria sentido físico. Sempre confira os valores calculados. 

Clique em Histogram. 



Refine a razão K 1/K 2. 



Refine o fator de polarização. 



Confira os dados da fase. 



Confira os dados de perfil. 



Observe o bom ajuste gráfico obtido 
no refinamento. 



Clicando no botão 1, aparecerão as 
linhas de Bragg da fase refinada. 



Segurando o botão Shift e clicando 
com o mouse sobre uma das linhas de 
Bragg irá aparecer o plano responsável 

pela reflexão e sua posição. 



Clique em Lstview para conferir os indicadores estatísticos ... 



... e veja que o refinamento foi bem sucedido. 



Para geral o arquivo de informações instrumentais clique em Powder e 
em seguida em Instedit. 



Abra o arquivo base Mrdist.prm. 



Clique em Import Profile. 



Carregue o arquivo contendo os dados do refinamento. 



Importe os dados de perfil. 



Preencha com o nome do difratômetro utilizado, e zere o valor de Shft uma 
uma vez que o mesmo é dependente do preparo da amostra para a análise. 

Clique em Save as. 



Salve o novo arquivo contendo os dados de alargamento instrumentais 
para o difratômetro utilizado. Não esqueça de adicionar ao nome do 

arquivo a extensão .prm. 



Clique em OK. 



Feche a caixa de edição dos parâmetros de perfil e o procedimento estará 
acabado. 


