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destinados & determinagao das concentragoes de fases
em misturas podem ser aplicados. Os métodos existen-
tes para analisar misturas quantitativamente sao ba-
seados essencialmente na comparagao de intensidades
dos picos de difragio. Estas intensidades sio afetadas
por efeitos instrumentais e de preparacao das amos-
tras. Neste sentido, é importante encontrar métodos
que permitam fazer uma andlise quantitativa de mistu-
ras de multicomponentes. Segundo estes critérios, no
presente trabalho aplicamos métodos analiticos e com-
putacionais na determinagéo qualitativa e quantitativa
de fases para avaliar defeitos estruturais em misturas.
As concentragoes das fases identificadas sao calculadas
inicialmente pelo Método de Padrido Externo usando
as Intensidades de Referéncia. Este método é base-
ado no "principio adiabatico” em difragao de raios-X
que estabelece que a relagio intensidade-concentragao
entre cada componente de um sistema de multicom-
ponentes ndo é perturbada pela presenca ou auséncia
de outros componentes. Os resultados sac compara-
dos com aqueles obtidos por uimn programa computa-
cional de refinamento da estrutura cristalina baseado
no Método Rietveld para a determinacgio qualitativa e
quantitativa de fases. O processo consiste em refinar
os parametros estruturais tais como posi¢des atémicas,
parametros da cela unitaria, fatores de femperatura,
largura de pico relativa ao tamanho de grao, orientagao
preferencial etc.; desta forma é calculado o perfil de di-
fracio que é comparado com o difratograma experimen-
tal. O programa refina simultaneamente todas as fases
e gera os [atores de escala para cada fasc, a andlise com-
parativa destes fatores de escala proporciona os valores
das concentracoes.
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Este trabalho é parte de um estudo que busca estabele-
cer uma metodologia de anilise da qualidade cristalina
em monocristais. O conhecimento da qualidade crista-
lina serve tanto ao crescedor de cristais, no acompanha-
mento do método de crescimento empregado, quanto ao
usuério, na verificagdo da viabilidade de seu emprego.
Neste trabalho é mostrado como, a partir de varredu-
ras tridimensionais obtidas com difragéo de néutrons, é
possivel determinar a largura intrinseca 7 dos dominios
cristalinos e a porcentagem de cada dominio presente

em um cristal. A constru¢do de mapas de contorno,
sobre as bases dos graficos tridimensionais, permite a
determinacao dos desvios angulares entre.os dominios,
no caso de existirem dois ou mais dominios nesse cris-
tal. Para o desenvolvimento do método, foram obtidas
com néutrons curvas tridimensionais (Ixwxy) de um
cristal mosaico de aluminio, onde a intensidade 1 foi
obtida na forma de curvas de "rocking”, em torno do
eixo w com o angulo x variando em um intervalo con-
veniente. As curvas individuais (Ixw) e (Ixy) resultan-
tes, que constituem a varredura tridimensional, foram
ajustadas por gaussianas e, em seguida, deconvoluidas
das larguras experimentais w e y, respectivamente. Es-
sas larguras experimentais foram obtidas com um cris-
tal perfeito de fluoreto de litio, na forma de curvas de
“rocking” em torno dos eixos w e x. Com a decon-
volugdo, o grafico tridimensional mostrou uma melhor
separac¢ao entre os dominios mosaicos presentes no cris-
tal. O mapa de contorno correspondente, mostrou a
existéncia de sete dominios; com intensidades e largu-
ras variaveis, distanciados de seus vizinhos préximos de
alguns poucos décimos de graus. Os resultados obtidos
mostram que a deconvolugao das curvas (Ixw) e (Ixy)
levam & identificagao dos dominios mosaicos existentes,
dominios estes que nao aparecem resolvidos na curva
tridimensional construida com os dados experimentais
brutos.
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Compostos com formula quimica N(CHs)s X O4 onde
X = ClI, Br, I estido sendo investigados na expectativa
de se observarem fases moduladas. Medidas de Ca-
Jorimetria Diferencial de Varredura {DSC) podem dar
indicios da existéncia dessas fases através da sequéncia
das transicoes observadas. Amostras monocristalinas
de N(CHg)s Cl O4 foram crescidas em solugao de H.O
e de HoO 4+ etanol, em temperatura ambiente, por
métodos de evaporagao. Medidas de difragdo de raios
X realizadas em temperatura ambiente permitiram ca-
racterizar uma simetria tetragonal com malha de a =
b = 8.336(1) A, e ¢ = 5.954(1) A. Observacdes de-
talhadas numa camera de precessao mostraram algu-
mas reflexdes de baixa intensidade que, nessa malha, 86
puderam ser indexadas com indices aproximadamente
semi-inteiros. Uma duplicacdo da malha, fazendo ¢’ =
2¢, permite uma indexagdo em grupos espaciais tetra-
gonais e a solugdo da estrutura do cristal com esses dife-
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