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1. El equipo de difraccion de rayos-x DMAX 2000

El difractometro Rigaku modelo DMAX 2000 consta varias partes principales
entre las cuales podemos distinguir el transformador y fuente de alto voltaje, la
lampara de rayos-x, el goniémetro, las rejillas monocromadoras, el detector de
rayos-x y su computadora. La figura 1 muestra una vista general de este
equipo, donde en la parte superior derecha se puede observar tres
interruptores (focos) de seguridad en colores verde, amarillo y rojo, los cuales
protejen eléctricamente la lampara de rayos-x y avisan que shutters y lampara
estan activados. En la parte superior de la figura 2 muestra una vista frontal del
difractémetro donde se pone énfasis en el transformador de alto voltaje, cuya
alimentacion de voltaje presenta un switch térmico para su encendido en forma
secuencial. La parte inferior izquierda de la figura 2 presenta una foto del
tablero de encendido de la ldAmpara de rayos-x y de los sensores de seguridad
del equipo. Por ultimo, la parte inferior derecha de la figura 2 presenta una vista
frontal de la fuente de alto voltaje y de sus interruptores respectivos.

La figura 3 muestra una fotografia del goniémetro. En esta fotografia se
observa sus partes principales, esto es, la lampara de rayos-x, el
portamuestras, y el detector, etc. Dado que la lampara de rayos-x proporciona
radiacién electromagnética del orden de los 10 keV, el equipo DMAX 2000
cuenta con varios dispositivos de seguridad, entre los cuales se tienen el
blindaje en todas las paredes internas del equipo, “shutters” que se van
abriendo secuencialmente desde la ldmpara de rayos-x hasta el detector,
sensores que detectan fallas en el sistema se enfriamiento de la lampara de
rayos-x y en los sistemas de alimentacién de voltaje y corriente, y por ultimo
“microschwitchs” en las puertas de acceso y parte trasera del equipo. No
obstante todas estas dispositivos de seguridad del equipo, es necesario que el
usuario aprenda como trabajar con él, con el propésito de evitar posibles
accidentes, dafo del equipo y de alargar la vida util del instrumento.



Figura 1. Difractémetro DMAX 2000



Figura 2. Vista frontal del difractémetro DMAX 2000
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Figura 3. Gonidémetro del equipo DMAX 2000



y) Radiacién de frenado y fluorescencia rayos-x
a) Produccidén rayos-x

Los rayos-x son producidos cuando particulas eléctricamente cargadas, tales
como electrones, con suficiente energia cinética son rapidamente
desacelerados. Un tubo de rayos-x tiene integrado una fuente de electrones
(flamento de tungsteno o iridio-torio) y dos electrodos metalicos. En la parte
trasera del cétodo, al cual se le hace un orificio, se coloca la fuente de
electrones. Si un alto voltaje, entre 10 y 60 kV, es colocado entre estos
electrodos, entonces el electron es acelerado rapidamente hacia el anodo
(target), donde este es golpeado por los electrones de alta velocidad. Los
rayos-x son producidos en el punto del impacto y radian en todas direcciones.
La mayor parte de la energia cinética de los electrones que golpean al anodo
(target), es convertida en calor, por lo que el anodo se calentaria bastante si no
tuviera un sistema de enfriamiento por agua. Solo menos del 1% de la energia
cinética electronica total se transforma en rayos-x.

La figura 4 muestra el espectro de radiacién del molibdeno para diferentes
voltajes entre electrodos. A medida que se incrementa el voltaje se incrementa
la intensidad de los rayos-x emitidos. El ancho fondo continuo del espectro de
radiaciébn se denomina espectro de radiacion de frenado o “bremsstrahlung”.
Obsérvese que conforme se incrementa el voltaje el espectro de radiaciéon se
corre hacia longitudes de onda mas cortas y distingase también la aparicion de
picos de intensidad caracteristicos del blanco (target). Estas sefiales caen en
varios conjuntos de lineas denominadas K, L, M, etc., siguiendo un orden en el
cual la longitud de onda se incrementa. Para Mo, las lineas K tienen longitudes
deondade 0.7 A, las L de 5 A, y las M longitudes de onda mas grandes.

Existen varias lineas en el conjunto K, pero Unicamente las mas fuertes son
observadas en trabajos de difraccion. Asi ellas son denominadas Ko, Ko, y
Kos, cuyos valores de longitud de onda son 0.709, 0.714, y 0.632 A,
respectivamente. Las componentes Koy, Ko, como estan muy juntas no son

siempre resueltas, debido a ello hablaremos del doblete Ka. La figura 5
muestra esto claramente en el espectro de radiacion del Mo.
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Figura 5. Espectro del Mo a 35 kV mostrando las lineas Ka y K no resueltas
(izquierda) y el doblete Ko, Kato.

Para entender el fendmeno de produccidén de rayos-x, es necesario considerar
que los electrones logran penetrar las capas electronicas de los atomos del
anodo, hasta alcanzar los niveles electronicos profundos y ionizarlos. Los
niveles atémicos designados por las letras K, L, M, .... corresponden a los
nameros cudanticos principales n = 1, 2, 3,......Si un electron tiene energia
suficiente para ionizar una capa K, el atomo queda excitado en un estado de
energia mas alto. Uno de los electrones exteriores cae inmediatamente hacia la
capa K, retornando el atomo a su estado base y emitiendo un fotén de energia
igual a la diferencia de energia entre los niveles involucrados, el cual da lugar a

las series de lineas Ko, K,.....



La figura 6 muestra la de-excitacion de niveles atomicos ionizados una vez que
el atomo habia sido ionizado. Asimismo la figura 7 muestra las transiciones
electronicas durante el proceso de de-excitacion. Nétese que en la figura 6 se
ha invertido la escala de energia en relacién a la figura 7.

M shell

Figura 6. Transiciones electronicas en un modelo atomico durante el proceso
de de-excitacion.
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Figura 7. Transiciones electronicas durante los procesos de excitacion y de-
excitacion.

La tabla 1 muestra las energias y longitudes de onda de lineas Koy, Koe, KB+,
Loy y los cantos de absorcion Ly de diferentes materiales utilizados como
anodos en tubos de rayos-x. En el caso del difractometro DMAX 2000, la
lampara de rayos-x cuenta con un anodo de cobre, asi que la longitud de onda
de las lineas Koy, Ko, KB es de 1.54439, 1.540562 y 1.392218 A,
respectivamente. Para el anodo de cobre la linea mas energética, la Koy,
presenta una energia de 8.04 keV.
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Wavelengths (in A* units) and Energies (in keV) of Some Characteristic

Emission Lines and Absorption Edges

E(K(Z) Kflz Koz1 Kﬂ'l K L11 L||[

Element (keV) strong very strong weak edge edge

1H

2 He

3Li 0.06 228 226.5

4 Be 0.11 114 111

5B 0.18 67.6

6C 0.28 44.7 43.68

7N 0.39 31.6 30.99

80 0.52 23.62 23.32

9F 0.68 18.32
10 Ne 0.85 | 14.610 14.452 14.3018
11 Na 1.04 11.9101 11.675 11.669 405
12 Mg 1.25 9.8900 9.521 9.6122 250.7
13 Al 1.49 8.34173 8.33934 7.960 7.94813 1704
14 Si 1.74 7.127N 7.12542 6.753 6.738 123
15P 2.0 6.160 6.157 5.796 5.784 94
16 S 2.31 5.37496 5.37216 5.0316 5.0185
17 Cl 2.62 4.7307 47278 4.4034 4.397
18 A 2.96 4.19474 4.19180 3.8860 3.87090
19 K 3.3 3.7445 3.7414 3.4539 3.4365 4241
20 Ca 3.69 3.36166 3.35839 3.0897 3.0703 36.33 35.49
21 Sc 4,09 3.0342 3.0309 2.7796 2,762 31.35
22Ti 4.51 2,75216 2.74851 251391 2.49734 | 27.42 27.29
23V 4.95 2.50738 2.50356 2.28440 2.2691 24.25
24 Cr 5.41 2.293606 2,28970 2.08487 2.07020 | 21.64 20.7
25 Mn 5.90 2.10578 2.101820 1.910271 1.89643 | 19.45
26 Fe 6.40 1.939980 1.936042 1.75661 1.74346 | 17.59 17.5625
27 Co 6.93 1.792850 1.788965 1.62079 1.60815 | 15.972 15.915
28 Ni 7.47 1.661747 1.657910 1.500135 1.48807 | 14.561 14.525
29 Cu 8.04 1.544390 1.540562 1.392218 1.38059 | 13.336 13.288
30 Zn 8.63 1.439000 1.435155 1.29525 1.2834 12,254 12131

Tabla 1.

z) Lampara de rayos-X

La figura 8 muestra un tubo o lampara de rayos—x. Un tubo de rayos—x contiene
principalmente a) una fuente de electrones (filamento caliente emisor de
electrones), b) alto voltaje de aceleracion y c) blanco (target) metalico. El tubo
de rayos-x debe ser evacuado (1x107 torr) para evitar la corrosion del filamento

emisor de electrones.
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Figura 8. Lampara de rayos-x
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Figura 9. Corte transversal de una ldmpara de rayos-x mostrando sus partes
componentes.

La figura 9 muestra una seccion transversal del tubo de rayos-x. Para la fuente
de electrones, la corriente del filamento debe ser alrededor de 3 amperes. A la
corriente electrénica medida entre catodo y anodo se le denomina corriente de
emision y esta es del orden de 10 a 50 mA para el equipo DMAX 2000. Dado
que la potencia de disipacion de la lampara a los maximos valores de
operacion permitidos (50 kV, 60 mA) seria de 3000 Watts, para evitar
calentamiento y corrosion del anodo, este se debe de enfriar normalmente con
agua. Cuando la lampara esta en buenas condiciones se tiene un gasto de
potencia de 1600 Watts, correspondientes a condiciones de operacion
normales (40 kV; 40 mA). Para filtrar la radiacién de frenado o incoherente se
utilizan ventanas de berilio.

13



3. Principios elementales de difraccion de rayos-x
aa)Estructura cristalina y espacio reciproco

Un cristal es un arreglo periédico tridimensional de atomos o grupos de atomos.
Dicho cristal es capaz de ser reproducido mediante la superposicién de celdas
denominadas bases, las cuales son constituidas por atomos. A la abstraccion
matematica de un cristal, esto es, al arreglo de puntos en el espacio
(localizados por medio de vectores de posicién) se le denomina la red
cristalina, la cual representa las posiciones de los atomos a temperatura T = 0
K, es decir, la red representa las posiciones de los atomos en su estado de
reposo. Para construir la red cristalina es posible elegir celdas (construidas por
puntos), las cuales por superposicidn (6 translacion) sucesiva reproducen la red
cristalina.

Los vectores de posicién con que se puede reproducir cualquier punto de red
sonde laformar=n;a + n.b + n;c, donde a, by ¢ son vectores de
translacion y cuyas magnitudes representan los paradmetros de la red cristalina
asociada. Los vectores a, b y ¢ generan la red cristalina en el espacio real.
Entonces es facil comprender que un cristal (0 estructura cristalina) es
reproducido por la red cristalina y su base de atomos correspondiente.
Asociada a la red cristalina determinada por los vectores r, se puede concebir
otra red denominada red reciproca, definida por vectores base A, By C cuyo
valor es el siguiente:

A=2n bxc B=2r cxa C=2n axb (1)
a‘bxc a‘bxc a‘bxc

Una propiedad importantes de los vectores del espacio real a, b y ¢, y del
espacio reciproco es su producto escalar entre ellos, el cual resulta ser:

a; . A = 2r dij, donde Jdij es la delta de Kronecker, (2)
a=abyc,yA=AByC.

Por consiguiente, los vectores A, By C generan lo que se denomina el espacio
reciproco. En un cristal es posible determinar matematicamente los diferentes
planos donde descansan atomos del cristal. En particular nos interesan planos
de atomos donde los rayos-x pueden ser difractados. De manera general un
plano o conjunto de planos paralelos queda determinado hasta una constante,
cuando indicamos un vector normal al plano. Sea G un vector normal a cierto
plano. Entonces, dicho plano es generado por el conjunto de vectores r que
descansan sobre este plano y que son perpendiculares al vector G, esto es,
cuyo producto escalar con Gseacero (r - G=0). SiseeligeG=hA+kB+IC
y r=na + n.b +n;c, se demuestra faciimente que r - G = constante =

2nN, que representa la ecuacion de un plano y donde N es un numero entero.
A los numeros enteros h, k, y I, se les denomina indices de Miller y a cada
plano con vector normal G de le denomina el plano (hkl). Geométricamente es
posible determinar los indices de Miller de manera f4cil.

bb)La ley de Bragg
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En un experimento de difraccion de rayos—x, como el mostrado en la figura 10,
donde se hace incidir un haz de radiacion electromagnética sobre un plano
cristalino. En este caso nos interesan los haces dispersados elasticamente,
esto es, haces de luz que conservan su energia hv y la magnitud de su
momento | ki = | ki cuando son difractados. Estas condiciones aseguran que la

radiacion electromagnética conserva su frecuencia v y su longitud de onda A
durante la difraccion y que el haz de luz solo cambio de direccion de tal forma
que el angulo de incidencia es igual al angulo de difraccion cuando estos son
medidos a partir de el plano cristalino. La ley de Bragg nos asegura que si dos
(o mas) haces difractados por planos cristalinos paralelos construyen
interferencias positivas, entonces se debe satisfacer que la diferencia de
camino Optico (2d sen 60) recorrido por esos haces (véase fig. 10a) debe ser un
multiplo entero de la longitud de onda de la radiacidn incidente, esto es, 2d sen
6 = n A. Si se cumple la ley de Bragg entonces las ondas dispersadas estaran
en fase y en el lugar donde se coloca el detector interferirdn constructivamente.

Cuando la luz es difractada por otro plano y se cumple alli la ley de Bragg,
entonces se observara otra interferencia constructiva o pico de difraccion. Por
lo tanto, cada plano (6 conjunto de planos paralelos) donde se cumple la ley de
Bragg dara origen a un solo pico de difraccion. Al conjunto de picos de
difraccion se le denomina patron de difraccion.

(a) (b)

Fig. 42 Diffraction from the (001) planes of (a) base-centered and (b) body-centered
orthorhombic lattices.

Figura 10. Difraccion de haces por planos (001) para estructuras ortorombicas
a) centrada en la base y b) centrada en el cuerpo.
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c) Distancia entre planos cristalinos para estructuras cristalinas
basicas

Utilizando una construccion geométrica de la red cristalina, es posible
demostrar que la distancia d(hkl) entre planos paralelos (hkl) con vector unitario

normal n = G/| G| esta dada como:

d(hkl) =2r/]Gl.

Utilizando la expresion para el vector G = h A + k B + | C en términos de los
vectores de la red real a, b y ¢, uno encuentra que la distancia entre planos
paralelos (hkl) en términos de los parametros de red a, b, y ¢ estan dados como
sigue ( y donde los S; son funciones de a, b yc, es decir, S; = Sj(a,b,c):

A3-1 PLANE SPACINGS

The value of 4, the distance between adjacent planes in the set (hk/), may be found
from the following equations.

1R kP

Cubic: =
dZ aZ
2 2 2
Tetragonal: L _Ktk + e
d? a? c?
Hexagonal : —1— = i W+ hk + K2 I’
gonat: PEENEE) U R R
Rhombohedral :
1 (P + K+ P)sin? o + 2(hk + kI 4 hi)(cos® & — cos «)
d? a*(l — 3 cos® @ + 2 cos® ) ‘
2 2 2
Orthorhombic : 1_r + K + ~
2 d* a2 pE o 2
Monoclinic : 4 _ h_2 + M__ + E - M
' d?>  sin? p\a® b? c? ac
. 1 1 )
Trl('ll”lC.' 55 = 72' (Sllhz -+ Szzkz + S33[- + 2S12hk + 2823](/ + 2Sl3h1)

4. Recomendaciones a los usuarios antes de utilizar el equipo
de difraccion de rayos-x.
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Debido al tiempo de vida relativamente corto de la lampara de
rayos-x, es necesario indicar a los usuarios algunas de las formas
en las que el instrumento sera utilizado de una manera mas
eficiente.

cc)Cuidado de la lampara de rayos-x.

Como anteriormente indicado, el tiempo de vida media de la
lampara de rayos-x es de tres afos. Un uso eficiente de la lampara
de rayos-x nos permitira alcanzar el tiempo de vida esperado y en el
mejor de los casos rebasarlo. Para ello en el capitulo 5¢c se explica
detalladamente como proceder para establecer las mejores
condiciones de la lampara durante las mediciones.

dd)Uso razonable y eficiente del equipo

El criterio, experiencia, conocimiento y sensatez del usuario, son
elementos necesarios para que el equipo DMAX 2000 pueda ser
operado a la mayor eficiencia posible. Estas cualidades por parte del
usuario son requeridas para alcanzar una vida util promedio del
equipo de 10 afos con gasto minimo de tiempo muerto,
reparaciones, mantenimiento y sustitucion de partes del equipo.
Para alcanzar estos objetivos se hace hincapié en los siguientes
puntos:

ee) Capacidad del equipo. El equipo DMAX 2000 es util para
determinar la estructura cristalina y parametros estructurales
que caracterizan solidos cristalinos. El equipo no tiene la
capacidad de analizar muestras en estado amorfo, liquido o
gas.

ff) El equipo no tiene la capacidad de realizar estudios in situ
dependientes de la temperatura ni en funcion de otros
parametros experimentales tales como presidn, esfuerzos,
etc.

gg)Las muestras que se analizan en el DMAX 2000 estan
expuestas a la atmoésfera de aire, por lo que propiedades
estructurales (cristalinas) superficiales no son posibles. La
interpretacion de tales medidas quedan a criterio del usuario.
Esto también significa que las mediciones de rayos-x son
mediciones de volumen (bulto).

hh) Con base en los incisos anteriores, se recomienda
encarecidamente a los usuarios utilizar su experiencia, criterio
conocimiento, sensatez, etc. de la mejor manera posible
durante sus mediciones. Ciertamente existen diferentes
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criterios de procedimiento, a continuacion se detallan algunos
de ellos:

iy Cuando el usuario no conozca o tenga idea de la estructura a
obtener utilice barridos rapidos (20) entre 15 a 24 grados por
minuto en un amplio rango angular: 20 entre 10y 70 °.

i Dado que el equipo de rayos-x tiene una capacidad limitada
de analisis, este instrumento realiza mediciones, no milagros.
El usuario debe considerar que el equipo de rayos-x es un
instrumento de analisis cuantitativo en ciertos aspectos
(determinacidon de estructura cristalina, parametros de red y
tamano de cristal) y cualitativo en otros (determinacién de
concentraciones, dependencia con otros pardmetros, etc.).
Por lo tanto, una mala planeacion de mediciones y de
muestras a analizar consume inutilmente la vida del equipo.
La medicidn de una gran cantidad de muestras a barridos
lentos reduce el tiempo de vida. Un uso de tiempo de
medicion indiscriminado consume la vida util del instrumento.

Este tipo de errores son comunmente cometidos por usuarios
principiantes, que en muchos casos reservan el mayor tiempo
de medicidn posible, midiendo con el equipo de rayos-x tantas
muestras como son capaces de preparar.

Por lo anterior, se recomienda a los tutores revisar
inmediatamente después de cada tiempo de medicidn, las
mediciones de sus estudiantes usuarios para determinar si
estas tienen sentido o no y en base a ello planear un uso mas
eficiente del equipo.

kk) En caso de descompostura del equipo de difracciéon de rayos-
X avisar inmediatamente a los Drs. Antonio Jiménez, P.K.

Nair, Oscar Gémez Daza o al jefe del Departamento de
Materiales Solares, Dra. Shanta.

5. Proceso de encendido del equipo de Difraccion de Rayos-X
DMAX 2000

II) Alimentacion general al equipo DMAX 2000

18



Encender el interruptor del tablero general localizado a la
izquierda de la puerta de entrada al Lab. Fotovoltaicos I.

b) Encendido de la lampara de rayos-x

a) Encender el interruptor equipo de enfriamiento de la lampara
de rayos-x.

b) Activar el interruptor del transformador de alto voltaje
localizado a la izquierda del equipo DMAX 2000.

c) Activar el interruptor principal de 15 Amp dentro del equipo

de rayos-x (elb1).

d) Activar el relevador de 50 Amp de la secciéon de potencia
(elb2).

f) Activar el interruptor de la fuente de poder.

g) En el panel frontal izquierdo encender el interruptor principal
de la lampara de rayos-x.

h) Encender el interruptor de potencia: aqui se activa el sensor
de la bomba de agua y si no hay flujo se detiene el proceso.

Observacion: si todos los indicadores (LED’s) de seguridad en
el panel de rayos-x no indican fallo en alguno de los procesos de
chequeo de rutina el equipo esta listo para usarse.

c) Encendido de la PC

Encender el regulador de voltaje y posteriormente encender la
computadora y esperar los 40 seg de estabilizacién de la misma.
Introducir el “password” que te corresponde.

d)

b) Realizar las indicaciones correspondientes de presionar las
teclas control-alt-sup.

Nota: antes de entrar a la carpeta de rigaku asegurese que el
equipo DMAX este encendido como descrito en la seccidn 2.2.
Lentes monocromadoras fijas

Verificar que el equipo de rayos-x tenga la lente monoromadora
adecuada. Esta lente enfoca el haz difractado hacia el detector.

Se tienen dos tipos de lente de acuerdo al modo en que se va a
medir: standar-bent o thin film-flat.
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mm) Cambio de rejillas

nn) Para colocar y cambiar una rejilla se debe utilizar su
sostenedor (tornillo moleteado) metélico, nunca debe tocarse
con las manos la rejilla.

b) Se coloca la muestra, tratando de que la misma quede en el
plano horizontal del semicirculo del portamuestras.

c) Se cierra perfectamente la puerta del equipo y se procede a
hacer la medicién.

6. Toma de datos
a) Rutina de medicion XRD
a) Abrir la carpeta rigaku y seleccionar la carpeta "control”.

b) En la carpeta “control” activar el icono “measurement server” y se
espera a que el recuadro que aparece en la parte inferior
derecha del monitor inicialmente en color rojo cambie al azul.
Esto indica que la comunicacion entre PC y el DMAX 2000 se ha
establecido. Cerrar carpeta de control.

Una vez establecida la comunicacién, el “shutter” de rayos-x se
activa automaticamente; el alto voltaje y la corriente de emisién y
la medicidén son controlados desde la computadora.

c) Abrir nuevamente la carpeta “rigaku” y seleccionar el icono “right
measurement”. En la carpeta “right measurement” se selecciona
“standar measurement”, y en esta carpeta se declara el nombre
del archivo personal y el nombre de la muestra (véase figura 11).
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E Standard measurement [Right] [C:\Windmax\AppsiStdmeasivelu.mcd]

File Edt “iew Process Help

rE &
Attachment . Standard sample holder
Ending process : ¥ Init position A B ending:aflerlﬂ it I.-’-‘-.ging j
=8 §+|
Mo. [ Use [ Print Folder name File name Sample Mame Condition Mest [
1 |Yes| No |Chwindmadidataiuser [$RCUS1234raw | Browse... [CuS_300C_1h 1 Corit...
Browze,,. [Eart..
Browse,.. [Eart..
Browze,,. [Eart.. |
Browze,,. Eart.. =
| Input the folder name 11422402
Figura 11.

Nota: Al final del nombre de la muestra se debe agregar la
extensiéon “.raw”, (i.e. nombre.raw). Ademas se selecciona si la
medicién de XRD desea imprimirse.

b) Tiempo de vida util de la lampara de rayos-x.

La lampara de rayos-x tiene un promedio de vida util de 3 afios.
De los usuarios depende si este promedio se alcanza o no y en
el mejor de los casos se rebasa. Para ello es importante
observar en la carpeta de “standar measurement” que la lampara
de rayos sea posicionada en la modalidad correcta:

oo) Elija necesariamente “x-ray off” cuando se deja medir al
equipo automaticamente durante largo tiempo y el usuario
NO lo esta vigilando (Por ejemplo durante las noches, la
comida, clases, etc.).

pp) Elija “aging” cuando se esta atento a la medicién del
patrén de XRD, pero se realizan actividades paralelas a la
medicion (observar otro tipo de medicion, depdsito
quimico, etc). En esa posicion la lampara permanece
encendida cuando se termina la medicidbn pero a una
potencia media (20 kV, 2 mA) que ayuda a preservar la
vida de la lampara.
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i) Elija “present condition” cuando se vigila la medicion medicion
0 cuando se realizan pruebas de calibramiento y barridos cortos,
para lo cual no se tiene necesidad de encender o incrementar
continuamente potencia de la lampara.

c) Rutina de medicion XRD (continuacion)

qq Para establecer las condiciones de medicidn, oprimir el botdn

mostrado en la figura 11 & el icono “process” y después
el subicono “edit condition”, esto da como resultadao la
ventana mostrada en la figura 12. De preferencia se
seleccionan parametros preasignados por medio de un
numero de carpeta y numeradas del 1 al 10 en la ventana
“standard measurement”. Asegurese de seleccionar el
namero de carpeta como elegido en el casillero “condition” en
la ventana “standard measurement”. Los valores
preasignados se refieren a la s condiciones de angulo inicial,
angulo final, velocidad de barrido, alto voltaje y corriente de
emision.

File Edit Help

o] B B
Nel |No2 |Mo3 | Nod |No5 |Mob | No7 |Neg |Ma3 | Moto] > |
Scan asis |2Thetaa’Theta "I Methad ; IM vI Fixed unit:lcps vI Detailed 5> |
=, ﬁ"l Ell |
Mo, | Use Carmment Start angle | Stop angle |Sampling . |Scan speed| kA mh [

1 ez 10.000 70.000 0020 4.000 40

d I

| (1051 &M

Figura 12.

Nota: i) De los numeros de ventana 1 al 3 se tienen parametros

preasignados para mediciones en modo “estandar” é 26/6.
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ii) La carpeta numero 4 contiene parametros de medicidén en
el modo de pelicula delgada 6 26.

m Oprima en la barra de desplazamiento horizontal para
acceder a las otras condiciones de medicion. (Fig. 13). Una
vez establecidas las condiciones de angulo de incidencia y
valores para rejillas estamos listos para empezar a medir.

File Edit Help
2] B B
Mol |Mo2 | Mo3 | Nod |MoS | Mab | Ne7 |Mog | Mg | Neld] > |
Scan awis: |2Thetaa’Theta TI fdethod :IEnntinunus vI Fixed unit:l.;pg vI Detailed > |
=8 Ell |
Mo, [ DiwSht Offzet anglel b [ k| | | BG cond. | Matenal Other [ =
1 1deq. - I:I.4Elmmj 0.000 0 (0 |0 | Setting.. | Setting... || Cond....
Sething.. | Seting.. | Eondl..
Sething.. | Setting.. | Eond...
Sething,.. | Setting... | Cond.,..
Sethng,. | Setting.. | Eond.,.. =
< B
| 1051 &M
Fig. 13.

c) Para ejecutar la medicidén, oprima el botén El 0 seleccione el
comando “process” y elja “execute measurement”.
Inmediatamente aparecera la ventana de inicializacion de la
medicion,

Nota: Unicamente para ejecutar la primera medicién y para
complementar al inicio de la rutina de operacién se deben aceptar
las condiciones de inicio. Para ello aparecera una ventana que dice
“please chance....”. solo después de aceptar esta condicién se
ejecutara la medicion. Posteriormente se abre el shutter que permite
irradiar la muestra con rayos-x. Asimismo se abre la ventana que
muestra graficamente como transcurre el proceso de adquisicion de

datos. Durante este proceso no se permite hacer cambios en las
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condiciones de trabajo, esto puede interrumpir el proceso de
medicion.

ss)Al terminar la medicion el archivo *.raw queda guardado en el
folder indicado y listo para ser analizado en el paquete Jade.

d) Rutina de trabajo con el JADE 5.0

En la fig. 14 se muestra la ventana de inicio del programa de
evaluacion de datos JADE, donde los principales comandos son los
siguientes:

2 Jade 5 [Administrator/U_N.A_M.] Friday, Nov 22, 2002 [Ag5e090402 raw] Ag25edh350C

File Edit Fiters Analze |dentify POF Options View Help || Load Save Print Erase Axes Hide Repot Zoom
g dar 3'@“'@' = Ml‘«'\HSlWl*{*l}y\l E@.l%l@ PDF:IUZ-D2DS jIEu M ‘Press F1 far Help I [Hew Macro] j ::ﬂ
[ KR R A | | o 03] ] #) ] nl @) ol @

El e JR | ScAN: 1007000 can D PR

! ! I ! ! I I ! \ ! !
] 30
FRaw Pattermn 0 Peaks 2T=63.570 d=1.3502 I=13

Fig. 14.

1 I 1 I E\I:I 1 1 1 1 Eil: 1 1 I 1 ?I:
2Theta[’] |54 [FKS [DSP [FOF [PFT [RPT [FID [525 [KSI [FIT [SRM [2EC [RIR [ LOG=OFF

1. Abrir el archivo *.raw que queremos procesar con el icono |E| Ir
a la opcion Filters dar enter J, después Smooth Pattern J para

suavizar la grafica. Boton izquierdo en |ﬂ| o botdén derecho para
abrir el cuadro de dialogo con las opciones de suavizar (fig.14 y 15).
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=i Pattern Smooth or Dernivatives

— Savitzky-Golay Filker [17 Paints]
1

!
% Parabolic Fiter & Quartic Filker

% Smooth Whole Pattemn
" Smooth and Prezerve Peaks

" Smooth Background Only -[6.0 ill

- Show 1zt/2nd Dervatives
L | rvert the Dervatives

p—

Srmathn e Wverlays | Help I iCl

Fig. 15.

wy Ir a Analyze 4, Fit Background 4 (F4). Oprimir en 2 con el
botdn izquierdo, una vez aceptada la curva para el fondo, con
el botdn derecho para abrir el cuadro de dialogo de opciones
de fondo (fig. 14 y 16), oprima el boton Remove . Esta curva
se puede editar moviendo con el cursor los puntos rojos, o
adicionando puntos de ajuste oprimiendo con el ratén en
cualquier parte de esta ventana, los cuales también se
pueden mover. Puede eliminar un punto rojo haciendo click
con el botén secundario sobre el mismo.

= Fit/Remove Background, Strip K-alp...

— Background Function and Point Sampling:
[c oo @ [cubicspine x]
v Automatic Threshold - Sigmas FAlL j
[T Stip K-alpha? - K-a1#a2 Fatio —|2.0 =

Offzet of BG Curve from BG Dats -I :

—&rea above the Background Curve:

[loo Jroo 2 B

_II [Drefault BG Fitting] J Save | Beszet |

St b Al phiak | Hemawe | Apply |

Fig. 16.

uw) Localizar los picos mediante la opcion Analyze J, Find Peaks

(F2) 4, aparece un cuadro de dialogo con los parametros
correspondientes, una vez establecidos oprimir Apply, luego
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Close si no se va a hacer ningun cambio. Aparecen los
principales picos del espectro marcados por lineas verticales
discontinuas.

w) Para localizar el(los) estandar(es) ir a la opcion Identify A,

Search/Match Setup (F7) ., o el botdn %] con el boton
izquierdo, o con el derecho para abrir el cuadro de didlogo
con las opciones de busqueda (Figs. 14 y 17). Aqui se
pueden escoger los subgrupos de busqueda marcando la
casilla de verificacion correspondiente bajo el cuadro
Subfile(s) to Search .

/Z_Phase ID - Search/Match [S5/M)

Subfilefz] to Search: — Search Focus on;
| Comogion Phases [49/16601] ﬂ &+ Major Phase(s)
|| Explozive Phases [43/130] " Minor Phase(s)
| Cements [49/338]

| Educational (49/1071) ] | @ T ez
| Pigments [43/300] £ o ind o

Palymers [43/571] = Painted Peak(s]

¥ Perform Single Phasze 5/ [¥ | Efas= Evisting Hits
[+ Prefered Orientation 5/ _
v Automatic Matching Lines |1 j I,_ Promote Hits by % |25

[ Usze Chemisty [T Fluorescent Data Uit Cell | Calor Filter I
[sministatart ot ¥ Chemisty.. | Formula | MiscFiter |

% |[administiator ~] Save | Reset | 0K | Cancel |

Fig. 17.

6. Oprimir el botdn Chemistry, aparecera una ventana con la tabla
periddica para seleccionar los elementos quimicos a incluir en la

bisqueda (fig. 18), con las opciones: LX) Fessbe Bl Reguires Elements
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M2 Current Chemistry [Filter]
Exclude Al | Light Elements | Common Elements | Pozzible Al | ok | ancel

- IEI I.-'l'-.dministratnr'l cff J IEhemlcaI Grou J = el 2]
ps
m- - Paozzible ---EI-

M- w8 |- Required Elements IEI
EI
(s |(Ba] (Lo [Hr][Ta][w |[re][0s] [ |[Ft][aul[Ha][ T][Fb] [ &i][Fo] [at] [An]
CFel el ][] ) ] P 5] ) ] ] e ) o el ]
T O 5 5 5 s 3 o

Staichiormetn: S:IEI. 1] .-’-'-.g:IEI.I:I ?:I ?:I ?:l ?:l

Bead Fluarescent Data... II'IEIEI jl j Help | Save |

Fig. 18.

ww)Proceso de apagado del equipo
xx)Apagado del equipo DMAX 2000

yy)Pulsar el boton amarillo de la puerta. Cuando nos de la
indicacion (doble beep), abrir la puerta y sacar la muestra.

b) Apagar manualmente el interruptor de rayos-x .

c) Apagar manualmente el interruptor de potencia (seccién panel
rayos-x).

zz)Desactivar manualmente el interruptor de la fuente de
poder.

aaa)desactivar manualmente el relevador de 50 a de la
seccion de potencia (elb2).

bbb)desactivar manualmente el interruptor principal de 15 a.
(elb1).

g) Apagar el interruptor de la circulacion del agua de
enfriamiento.

ccc)Apagar el interruptor del transformador de alto voltaje.

i) Apagar el interruptor del tablero general.
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ddd)Apagado de la computadora y equipo.

a) Sacar la muestra, con las medidas de seguridad antes
indicadas.

b) Cerrar la carpeta “edit condition”, “standar measurement”, es
importante no guardar los cambios.

c) Cerrar la carpeta rigaku.

d) Seleccionar en el icono “inicio”, “apagar el equipo”.

e) esperar que la computadora guarde los archivos y que envie
el mensaje “apagar equipo”.

eee) Finalmente apagar y desenchufar el regulador de voltaje de
la computadora e impresora.
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