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Um dos requisitos basicos para se realizar um experimento ¢ prepara-lo com base nos conhecimentos
que ja possui sobre o material a ser analisado e sobre o equipamento que se tem a disposigdo. Um
exemplo simples. Se alguém ird medir um material que possui de cela unitaria cubica de volume igual
a 1000A°, a medida, a priori, deverd comegar em torno de 8,4° (26), para comprimento de onda igual a
1,5406A. Pode ser que exista algum contaminante que apresente picos antes disso, de forma que se
comegar antes pode ndo ser ma ideia. Porém, ndo podera comecar a medida em 15° (20), pois podera
perder informagdes importantes sobre a estrutura cristalina. Também, para geometria Bragg-Brentano,
fendas de divergéncia devem ser escolhidas de forma a que o feixe de raios X incida totalmente sobre
a amostra, desde o primeiro pico a ser medido. Outros problemas existem e podem afetar analises pelo
método de Rietveld[1] e/ou determinagdo de estruturas usando dados de difragdo por pd, como
rugosidade superficial[2], orientacdo preferencial[3], distribuicdo bimodal de tamanho de cristalito[4],
microabsor¢io em mistura de fases[5], granularidade[6], entre outros. E comum a amostra cair do
porta-amostra. Isso pode acontecer mais facilmente em um difratdmetro 6-26 horizontal do que em um
vertical, e € praticamente impossivel em um sistema 0-0 vertical. Amostras podem se deslocar durante
as medidas se o porta amostra estiver girando a altas velocidades. Isso depende das caracteristicas
fisicas da amostra. Granularidade pode causar problemas. Na Figura 1 sdo mostrados 3 medidas onde
o efeito de granularidade é observado e o que foi feito para minimiza-lo. Um exemplo do efeito de
granularidade na medida de um farmaco pode ser visto no trabalho de Antonio.[7]
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Figura 1. Medidas de DRX. (a) amostra parada em o = 0. (b) o = 90°. (c) porta amostra girando.

Com todos os problemas que podem ocorrer torna-se necessario tomar providéncias para realizar
medidas, de tal forma que os dados possam ser usados adequadamente no estudo do material. Isso sera
discutido nesse trabalho.
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