GSAS e EXPGUI - TUTORIAL 02

e Conversao de um arquivo de texto para o arquivo do GSAS (*.gsa).
e Refinamento de uma amostra padraode Y,0;.

e Criacao de um arquivo contendo os dadosinstrumentais (*.prm).
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O formato do arquivo de texto deve conter somente

duas colunas, 29 e Intensidade. Além disso, para a
utilizacao do xy2GSAS-v2, o separador decimal devera

ser o ponto e nao a virgula.

Para outros formatos de arquivos experimentais,

deve-se procurar qual o melhor programa para
realizara conversao.

EEX

Um detalheimportante é que o passo em 29 devera ser
constante. Nesse exemplo o mesmo é de 0.02 graus.
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O arquivo Y203.cif possui informacdes cristalograficas da fase a ser refinada. adl

Esse tipo de arquivo é necessario, uma vez que para o refinamento Rietveld é
necessario fornecer um modelo estrutural.
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Com esse arquivo, informamos ao programa o tamanho da cela unitaria, d
0 grupo espacial, os atomos presentes, suas posicdes atdmicas e seus
parametros de deslocamento atémicos, etc.
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Execute o programa xy2GSAS-v2, informe o nome do arquivo a ser convertido E‘E
(Y203.txt) e o nome do arquivo GSA (Y203.gsa). Dessa forma, o programa ira
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Essa é a tela inicial da interface do EXPGUI. Durante o refinamento,
explicaremos os comandos e os detalhes principais que serao utilizados
no refinamento da amostra padrao Y203. Clique na aba Phase.
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Observe que por padrao, a fungcao que ira modelar os picos de difracao

s

estara como a numero 2. Selecione Change Type ...
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... € escolha a fungao numero 4. Usaremos essa fungao porque ela
permite uma analise anisotréopica da microestrutura (tamanho de

cristalitoe microdeformacao).
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ient | 5H Pre

Select a histogram Hist 1 -- Phase 1 (type 2)
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O refinamento esta pronto para ser iniciado, ma antes vamos conhecer -
alguns detalhes dos parametros de perfil.
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- GV e GW sao parametros relacionadosao alargamento instrumental -

. . ~ Z g A 2]
w0 Lab (Contribuicdesde Gauss). E justamente o valor desses parametros que
) desejamos determinar para salvar no arquivoinstrumental. b
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GU é o parametrorelacionadocom a microdeformacao e
GP é o parametrorelacionadoao tamanho de cristalito
(Contribuicoesde Gauss).
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LX e PTEC sao os parametrosrelacionado ao tamanho de cristalito
anisotropico (Contribuicdesde Lorentz).
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- Shft é o deslocamento na amostra. Contribuicao experimental que é -
w0 Lab influenciada pela posicao da amostra no porta-amostra. w02
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S/L e H/L sdo parametros instrumentais, relacionadosa divergéncia
do feixe incidente e do feixe difratado.
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Eta & o termo de mistura, que estima as contribuicdes de Gauss e de

Lorentz no perfil dos picos de difracao.

8 EXPGUI interface to GSAS: C:/GSAS/MR2014/Y203/Y203.EXP (modified)
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- Shkl sao os parametros relacionadosa microdeformagao da amostra, -
2]

w0 Lab e seu numero de termos depende da simetria de Laue. Cligue em Scaling.
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- O fator de escala sera o primeiro parametro que iremos refinar. Note que -
L4 7 . . 7 . . u
=w  ele ja esta selecionado. Normalmente, o Phase Fractions € utilizado quando w2

) tem-se mais e uma fase sendo refinada. E desse modo pode-se refinaro b
H
s fator de escala de cada fase individualmente. Searchivezh
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Rodando o Genles, o programa ira realizaros ciclos de refinamento
escolhidos em LS Controls. Note que o programa ird perguntar se
deseja rodar o Powpref. Clique em Yes.

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc Import/Export

You are attempting to run GENLES, after making changes
that require POWPREF:

A phase was added

A histogram was added
Protile parameters were changed

Run POWPREF first?
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Apos Powpref preparar os dados para o refinamento, pressione qualquer

tecla parainiciar os ciclos do refinamento.

& C:\WINDOWS\system32\cmd.exe - C:/gsas/expguilgsasicl.bat C:\gsas\exe\powpref.exe Y203 [H[a]F]

SAGEASWMR2014~¥203>REM a batch file to a DO% command and pause .
SGEASWMR2B14-Y203>if "C:ingsas" == "" zet gzas=c:“gsas

:SGEASNMR2814-Y203 >set PGPLOT_FONT=C:“gsas“pgl-grfont.dat

NGEASSMRZ2B14~Y203 >zet SYMOP=C:“gsas“data“symop.dat

oo o

SGEASWMRZB14~¥203 >Civgzasexespowpref .exe Y203

¥is§-ogram no. 1 Bank no. 1 Lambdal.lambhda2 = 1.54858 1.54438
itle:

Hiztogram iz not ready to be used in least—squares

Histogram needs to be processed hy POWPREF

Header on file:

ETOF POUPREF terminated successfully statement executed

C:~GSAS“MR2814~¥203 >pause
Preszione gualgquer tecla para continuar. . .

s r-i-ﬂC:,I'GSAS,I'MR2UI4,I'\"2... e CWINDOWS syste. ..
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wowb = C:\WINDOWS\system32\cmd. exe - C:/gsaslexpguifgsasicl.bat C:\gsaslexelgenles.exe Y203  [H[=] EY
G CPU times for matrix build B.11 secs; matrix inversion a.88 sec u
Final variable sum{{shift /esd>=*=2> for cycle i: 1321 .82 Time: B.11 sec
Lixeira Restraint data statistics:
Mo restraints used
Powder data statistics Fitted —Bknd Average
Bank Ndata Sumduwsd»*=2> wRp Rp wRp Rp Did Integral
Hstgm 1 PHC 1 45688 4.84752E+B5 A.69608 A.6153 A.802%7 A.7351 A.867 a.768
Pouwder totals 4508 4.84752E+A5 BA.6908 @.6153 8.8682% B.7351 a.867
Cycle 2 There were 4588 ohservations.
Total before—cycle CHI==2 {offsets/sig) = 4_8475E+B5 { S_B663IE+A3)>
Reduced CHI»x2 =  1R07.9 for ? variahles
Histogram 1 Type-DHE Mohs = 214 R{F==2> = B.7984
CPU times for matrix build B.13 sec: matrix inversion A.88 sec
Final variabhle sum{{zshiftrezdd»*=*2> for cycle 2: B.88 Time: B.13 =zec
Convergence was achieved and
JSTOP GEHMLES terminated successfully statement executed
C:NGSASNWMR2ZB14~Y203 >pause
lPPessione aualauer tecla para contiﬂ'. P
Apos o Genles ter sido executado aparecerao os indicadores estatisticos.
Evidenciamos aquio y2, que deve se aproximardo valor 1, e o RF?, que
indica o quanto o modelo cristalografico concorda com os dados experimentais
Nesse momento, seu valor estd muito alto, da ordem de 79,84 %.
Pressione qualquer tecla para retornar ao EXPGUI.
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- Se voce desejar aceitar os dados do refinamento clique em Load New. Caso
. N . . . ﬂ
w0 Lab ocorra uma divergéncia, continue com os dados antigos, desmarque o
) parametro que havia sido selecionado e rode o refinamento novamente. b
H
Lt Para ver o grafico do refinamento clique em Liveplot. Searchivezh
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ExPGUI
h#t type bank ang/fwave :';Fﬁ"'
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Phase Fractiohs

File Y203 . EXP has been modified by another program.

Do you want fo use the newer (modified) version or continue
with the older (previous) version of the file?

Zontinue with old
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Em preto tem-se os dados experimentais, -

2]
em vermelho os dados calculados,em verde -
o background e em azul a diferenca entre b

1
10000 o experimental e o calculado. Seahitc
“am
dEi
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Selecione Refine Cell para refinar os parametros de cela unitaria

4 EXPGUI interface to GSAS: C:/GSAS/MRZ014/Y2037Y203.EXP
File Options Powder Xtal

A EXPGUTinterface to ...

e rode o refinamento.

Graphs Results Calc Import/Export

a |10.579610 b [10.579610 ¢ |10.579610
o 90.0000 B [20.0000 ¥ [90.0000

type ref fdamp

Refine Cell 7

Cell damping 0 —

fractional coordinates Mult Occupancy

¥+3 o o0 o

X+3 o 00
0-2 o 0 0

0.967420 0.000000 0.250000 24
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0.3%0720 0.151900 0.380160 48
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1.0000
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0.02500
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0.02500

Cligue na aba Profile.
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Refine o deslocamento da amostra e depois clique em Liveplot. -

4 EXPGUI interface to GSAS: C:/GSAS/MRZ014/Y2037Y203.EXP

Select a histogram

h#t type bank angfware

A EXPGUTinterface to ...
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Note que houve uma melhora no ajuste dos dados calculadosaos
dados experimentais. Mas sempre confira os indicadores estatisticos. w02
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- Altere o valor do Peak Cutoff para o indicado e rode o refinamento. -
#RD Lab ?RD2
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- Refine o parametroinstrumental GW. Note que pela fun¢ao de Cagliotti, -
w0 Lab seu valor ndao podera ser negativo ao final do refinamento. Tome cuidado
) em analisaros valores obtidos no refinamento para verificar se os mesmos N
s possuem sentido fisico e/ou coeréncia. Searchivezh
-
M EXPGUI interface to GSAS: C:/GSAS/MRZ014/Y203/Y203.EXP (=13 X'Pertu;—ﬁcore

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc Import/Export Help

E@

! rols SE ExPGUI
Select a histogram -
h#t type bank ang/wave l'fﬁi"

1 XC 1 1.54050 = - PC-G5A5

Ciamaond

kA

DRAW L]

o

FPrime

Por isso, deve-se observartambém a qualidade dos dados refinados. o

TR 1 S )

Delphi 3 Lazarus Free Pascal IDE

pp—— —
+4 Iniciar o s A E¥PGUT interface to ... FT (‘). B 40



= 8
HRD 1

Meu computadaor

Refine o parametroinstrumental GV.
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4 EXPGUI interface to GSAS: C:/GSAS/MRZ014/Y2037Y203.EXP

File Opti

Select a histogram

h#t type bank angfware

A EXPGUTinterface to ...
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