ESTUDIO ELEMENTAL Y ESTRUCTURAL DE MATERIALES POR
ESPECTROMETRIA POR FLUORESCENCIA Y DIFRACCION DE RAYOS X

CURSO DE POSTGRADO NO ESTRUCTURADO

PROFESORES RESPONSABLES: Dra. S. Cuffini y Dr. R. Daniel Perez.
FECHA: Segundo cuatrimestre del afio 2009

REQUERIMIENTOS: Titulo de grado en ciencias fisicas, quimicas, geologia,
biologia e ingenierias.

CARGA HORARIA: 60 horas total. 40 horas de te6rico y 20 horas de practico,
distribuidos en quince semanas con una carga semanal de 4 horas.

OBJETIVO: En este curso el alumno adquirira la formacién y conocimientos
necesarios para el estudio de la composicién elemental y estructural de la
materia en general.

CONCEPTOS TEORICOS

ESPECTROMETRIA POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Introduccion

Estructura de la materia — Fuentes de rayos x — Interaccion de electrones con
la materia (radiacion de frenado, excitaciones e ionizaciones) — Interaccion de
rayos x con la materia (dispersion y efecto fotoeléctrico) — Comparacién de los
procesos de interaccion — Desexcitacion del atomo (fluorescencia de rayos x
(FRX), efecto Auger y decaimientos Coster-Kronig) — Emisién de FRX -
Atenuacion de rayos x monocromaticos (dependencia con la energia y el
namero atémico) — Atenuacién de rayos x policromaticos — Proteccién
radiolégica — Espectro de emisién de un tubo de rayos x — Filtracion de
espectros.

Fluorescencia de Rayos X

Intensidad primaria de FRX — Intensidad de o6rdenes superiores de FRX —
Excitacibn optimizada - Identificacion de elementos en muestras
multicomponentes - Efectos de matriz y reforzamiento — Cuantificacion por FRX
usando métodos experimentales (normalizacién con la dispersion, adicién de
estandar, estandar interno, dilucién) — Cuantificacién por métodos matematicos
(método de parametros fundamentales y métodos de coeficientes de influencia)
— Influencia del tamario de grano en la intensidad de FRX.

Espectrometria por FRX dispersiva en energia

Arreglo experimental basico — Fuentes de rayos x — Detectores de estado
sélido: caracteristicas principales — Analisis espectral (picos de escape, picos
suma, superposicion de picos, contaminacion) — Métodos ajuste de picos y
fondo — Descripcion y uso de programas de cuantificacién elemental.

Espectrometria por FRX dispersiva en longitud de onda

Arreglo experimental basico — Fundamentos del sistema de deteccién: la ley de
Bragg — Fuentes de rayos x — Colimadores y méascaras — Goniometro -
Cristales analizadores - Detectores de flujo y centelleo: caracteristicas



principales — Andlisis espectral — Descripcibn y uso de programas de
cuantificacion elemental - Comparacién con la espectrometria por FRX
dispersiva en energia: ventajas y desventajas.

Fuentes de error en la Espectrometria por FRX

Error estadistico o de conteo - Error instrumental - Deriva instrumental - Error
operacional - Error de preparacion de muestra — Errores sisteméticos - Error
por interferencia de lineas espectrales — Errores de cuantificacién — Efectos de
tamano de grano — Limites de deteccién.

Preparacién de muestras

Muestreo representativo - Preparacion y presentacion de muestras para FRX:
polvos, liquidos y sélidos — Método de pastilla prensada para muestras
pulverizadas (rocas, suelos, cementos, harinas, excipientes farmacéuticos,
fertilizantes, etc.) — Influencia del efecto de tamafo de particula, grado de
compactaciéon y tiempos de prensado - Preparacion de muestras liquidas y
soluciones (aceites, combustibles, fertilizantes liquidos, etc.) — Métodos de
preconcentracion fisica y quimica de muestras liquidas — Analisis de muestras
sblidas no pulverizables (aleaciones, plasticos, protesis, envases, etc.) —
Analisis de peliculas vy filtros (recubrimiento de pinturas, galvanizados, filtros
ambientales, etc.).

TEORIA DE LA DIFRACCION PARA MATERIALES MONO Y
POLICRISTALINOS.

Introduccion a la Difraccion: Diferentes fuentes (Rayos X, neutrones,
electrones). Propiedades de los rayos X. Produccion y deteccion de Rayos X.
Fuentes de Rayos X convencionales y radiacion sincrotron. Diferentes tipos de
difractébmetros: monocristales y polvo. Interpretacién de la Ley de Bragg y
condicién de difraccion de Laue. Equivalencia entre las condiciones de Bragg y
Laue.

Introduccion a la Simetria de cristales. Clasificacion de cristales. Elementos de
simetria. Grupos espaciales cristalograficos. Tablas Internacionales de
Cristalografia. Concepto de Red Reciproca.

Fundamentos teoricos para la determinacién de estructuras cristalinas.
Comparaciéon entre materiales mono y policristalinos. Determinacion del grupo
espacial. Factor de Estructura. Método 6 Sintesis de Fourier. Métodos Directos
y Patterson (Atomo pesado) Procedimientos de Refinamiento de la estructura
cristalina. Errores sistematicos. Método de Rietveld. Aplicaciones en la base de
datos CCDC. Informacion cristalogréafica (CIF. Crystallografic Information File).
Analisis y evaluacion de los resultados de la estructura cristalina.

Métodos de preparacion de muestras. Crecimiento de monocristales.
Evaluacion de monocristales. Método de preparacibn de muestras para



medidas por DRX en polvo. Orientacién preferencial. Flat plate, capilar,
transmision.

Patrones de Difraccién en polvo: Indexado (test cubico, tetragonal y sistemas
hexagonales, ortorrombico). Eleccion de la celda unidad. Identificacién de
fases. Utilizacién de bases de datos PDF, CCDC. Quantificacién de fases.

TRABAJOS PRACTICOS

1-Cada alumno debera realizar un analisis por FRX de una muestra a eleccion.
Podr4d ademas elegir entre un espectrometro dispersivo en energia o uno
dispersivo en longitud de ondas. Para realizar el analisis el alumno aplicara los
conceptos recibidos previamente relacionados con la preparacion de muestras,
calibracién del espectrémetro, métodos de cuantificacién, analisis de errores y
programas de calculo. Al final de la tarea el alumno debera presentar un
informe describiendo las distintas etapas implementadas y los resultados
conseguidos.

2-Se realizaran colectas por DRX de materiales inorganicos y organicos
conocidos. ldentificacién de fases con bases de datos. Uso de bases de datos
(PDF y CCDC).

A cada alumno se le entregard un problema a resolver. El tratamiento del
mismo sera presentado mediante un informe y exposicion oral, describiendo las
distintas etapas realizadas y los resultados obtenidos del problema propuesto.

Infraestructura de la Facultad de Matematica, Astronomia y Fisica (FaMAF) de

la Universidad Nacional de Cobrdoba y de la Subsecretaria CEPROCOR
dependiente del Ministerio de Ciencia y Tecnologia de la Provincia de Cérdoba.
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