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Por quê caracterizar a estrutura dos materiais?

• As propriedades de alguns materiais estão diretamente
associadas à sua estrutura cristalina:

 Exemplo: magnésio e berílio que têm a mesma estrutura se
deformam muito menos que ouro e prata que têm outra
estrutura cristalina

 Exemplo: carbono, grafite, grafeno

• Permite compreender a diferença significativa nas
propriedades de materiais cristalinos e não cristalinos de
mesma composição:

 exemplo: materiais cerâmicos e poliméricos não-cristalinos
tendem a ser opticamente transparentes enquanto
cristalinos não.
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Tipos de ESTRUTURA

Cristalina Semi-cristalina Amorfa ou vítrea
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• Os materiais sólidos podem ser classificados em cristalinos ou

não-cristalinos de acordo com a regularidade na qual os átomos

ou íons se dispõem em relação à seus vizinhos.

• Material cristalino é aquele no qual os átomos encontram-se

ordenados sobre longas distâncias atômicas formando uma

estrutura tridimensional que se chama de rede cristalina

• Todos os metais, muitas cerâmicas e alguns polímeros formam

estruturas cristalinas sob condições normais de solidificação.

Os átomos e moléculas podem se arranjar em estruturas 

cristalinas ou amorfas ou em uma mistura de ambas. 
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• Nos materiais não-cristalinos ou amorfos não
existe ordem de longo alcance na disposição dos
átomos.

• As propriedades dos materiais sólidos cristalinos depende da
estrutura cristalina, ou seja, da maneira na qual os átomos,
moléculas ou íons estão espacialmente dispostos.

• Há um número grande de diferentes estruturas cristalinas,
desde estruturas simples exibidas pelos metais até estruturas
mais complexas exibidas pelos cerâmicos e polímeros



Cristais e suas estruturas

Numa definição simples e concisa, cristais são arranjos atômicos ou

moleculares cuja estrutura se repete numa forma periódica tridimensional.

Um cristal é formado por diversas celas unitárias arranjadas

tridimensionalmente.

Esse arranjo é também chamado de rede cristalina.

Cela Unitária

Estrutura geométrica básica (menor tijolo) que repetido no 

espaço gera a rede cristalina



Cela Unitária

Os átomos podem ser representados como esferas 

rígidas



Os 7 Sistemas Cristalinos

 Só existem 7 tipos de celas unitárias que preenchem 

totalmente o espaço

Cúbica 

a=b=c, °

Ortorrômbica 

abc, °

Tetragonal 

a=bc, °

Romboédrica 

a=b=c, °

Monoclínica 

abc, ° 

Hexagonal* 

a=bc, °°

Triclínica 

abc, °



Relações entre os sete tipos de simetria e os parâmetros de 

rede de suas celas unitárias: 

A partir desses sete sistemas podemos obter as chamadas 14

redes de Bravais;



AS 14 REDES DE BRAVAIS

Dos 7 sistemas cristalinos

podemos identificar 14 tipos

diferentes de celas unitárias,

conhecidas com redes de

Bravais.

Cada uma destas celas

unitárias tem certas

características que ajudam a

diferenciá-las das outras

celas unitárias.

Além do mais, estas

características também

auxiliam na definição das

propriedades de um material

particular.



Estas Redes de Bravais representam os átomos como 

esferas rígidas que se tocam. As esferas encontram-se 

colocadas na cela unitária 

1/8 de átomo1 átomo inteiro

R

a

1/8 de átomo

1/2 átomo

ccc

cfc





DIREÇÕES NOS CRISTAIS

a, b e c definem os eixos de um sistema de coordenadas

em 3D. Qualquer linha (ou direção) do sistema de

coordenadas pode ser especificada através de dois

pontos: · um deles sempre é tomado como sendo a origem

do sistema de coordenadas, geralmente (0,0,0) por

convenção;



A escolha de uma origem é completamente arbitrária, uma

vez que cada ponto do reticulado cristalino idêntico.

A designação de pontos, direções e planos específicos

fixados no espaço absoluto serão alterados caso a

origem seja mudada, entretanto, todas as designações

serão auto-consistentes se partirem da origem como uma

referência absoluta.

Exemplo:

Dada uma origem qualquer, haverá sempre uma direção

[110] definida univocamente, e [110] sempre fará

exatamente o mesmo ângulo com a direção [100].

Origem do sistema de 

coordenadas



DIREÇÕES NOS CRISTAIS

• São representadas

entre colchetes= [hkl]

• Quando passa pela

origem



Plano de rede

Para poder descrever a estrutura cristalina 

(cela unitária) definem –se Planos de Rede.

z

y

x



PLANOS CRISTALINOS

Por quê são importantes?

· Para a determinação da estrutura cristalina os métodos

de difração medem diretamente a distância entre planos

paralelos de pontos do reticulado cristalino. Esta

informação é usada para determinar os parâmetros da

cela de um cristal.

Os métodos de difração também medem os ângulos entre

os planos do reticulado. Estes são usados para determinar

os ângulos inter-axiais de um cristal.



Exemplo 1: Grafite

A condução de calor é mais rápida nos planos unidos covalentemente sp2 do

que nas direções perpendiculares a esses planos.

Exemplo 2: supercondutoresa base de YBa2Cu3O7

Alguns planos contêm somente Cu e O. Estes planos conduzem pares de

elétrons (chamados pares de cobre) que são os responsáveis pela

supercondutividade. Estes supercondutores são eletricamente isolantes em

direções perpendiculares as dos planos Cu-O.

· Para a deformação plástica

A deformação plástica (permanente) dos metais ocorre pelo deslizamento

dos átomos, escorregando uns sobre os outros no cristal. Este deslizamento

tende a acontecer preferencialmente ao longo de planos direções específicos

do cristal.

· Para as propriedades de transporte

Em certos materiais, a estrutura atômica em determinados planos causa o

transporte de elétrons e/ou acelera a condução nestes planos, e,

relativamente, reduz a velocidade em planos distantesdestes.



Notação para definir os planos de rede

 Obtém-se as intersecções do plano com os eixos. 

 Obtém-se o inverso das intersecções (coordenadas do 

espaço recíproco). 

 Multiplica-se para obter os menores números inteiros.

Intersecções: 1/2, 1

Inversos: 2, 0 ,1 (coordenadas do espaço recíproco)

Índices de Miller: (201) 

1/2

1

y

x

z

h = 1/x

k = 1/y

l = 1/z

Índices de Miller

Parâmetros de rede



The (200) 

planes of 

atoms in NaCl

The (220) 

planes of 

atoms in NaCl



PLANOS CRISTALINOS

Exemplos

Planos (110)

• São paralelos a um eixo (z)

• Cortam dois eixos (x e  y)

• 1/ 1, 1/1, 1/  = (110)



PLANOS CRISTALINOS

Planos (111)

• Cortam os 3 eixos

cristalográficos

• 1/ 1, 1/1, 1/ 1 = (111)





























Raios-X



Os raios X foram descobertos acidentalmente por W. C. Roentgen
em 1895 quando ele estava trabalhando com tubos de raios
catódicos.

Devido a natureza desconhecida 
desses raios penetrantes foi 

denominado raio X. 



-Interação radiação - matéria

raios X corresponde a radiação eletromagnética de comprimentos 
de onda entre 0.1 a 10 Å (1 Å = 10-10m)

Fonte de 

raios X

Io I

Detector de raios X

absorvedor

x

Em um processo de absorção, pode ocorrer a perda de energia do fóton 

incidente ou simplesmente uma mudança de sua direção



A difração ocorre quando a luz é espalhada por uma matriz periódica com ordem de

longo alcance, produzindo interferência construtiva em ângulos específicos.

• Os elétrons em um átomo espalham a luz de forma coerente.

- Podemos considerar cada átomo como um ponto coerente de espalhamento.

- A força com a qual um átomo espalha a luz é proporcional ao número de elétrons

ao redor do átomo.

• Os átomos em um cristal são dispostos em um conjunto periódico e, portanto,

podem difratar a luz.

• O comprimento de onda dos raios X é semelhante à distância entre os átomos.

• O espalhamento de raios-X dos átomos produz um padrão de difração que

contém informações sobre o arranjo atômico dentro do cristal

• Os materiais amorfos como o vidro não possuem uma disposição periódica com

ordem de longo alcance, portanto não produzem um padrão de difração









Mecanismos de absorção da radiação X pela matéria:

1- Aquecimento – devido a vibração dos átomos;

2- Efeito foto-elétrico – energia do fóton é igual ou maior que a energia de ligação

do elétron e torna-se ionizado;

3- Fluorescência – o átomo ionizado é instável e no preenchimento destes estados

vazios leva a emissão de fótons de fluorescência secundários característicos do

átomo que o emitiu.

4- Produção de elétrons Auger – o fóton criado pelo decaimento de um elétron é

absorvido por um elétron de valência.

5- Espalhamento Compton – parte da energia do fóton incidente é absorvida pelo

elétron e um fóton de menor energia é emitido (colisão inelástica)

6- Espalhamento coerente – é análogo a uma colisão elástica perfeita entre o fóton

e o elétron. Leva ao fenômeno de difração. Como o fóton muda de direção, este

processo também é considerado um fenômeno de absorção.

0

xI I e 

depende do tipo de átomo presente no material e sua densidade



Produção de raios-X

O filamento de tungstênio é aquecido
pela passagem de corrente que emite
elétrons

Elétrons são acelerados por uma
diferença de potencial (depende do
equipamento) entre o filamento
(catodo) e um eletrôdo de Cobre
(anôdo).

Tubo de raio-X

• Ao atingirem o ânodo de cobre os elétrons são freados
bruscamente, emitindo radiação e ionizando os átomos de cobre.

• O processo é como um efeito foto-elétrico invertido.

• Radiação eletromagnética emitida tem vários cumprimentos de onda.



A radiação X pode ser produzida por um tubo selado ou 

ânodo rotativo.

• Sealed X-ray tubes tend to operate at 
1.8 to 3 kW. 

• Rotating anode X-ray tubes produce 
much more flux because they 
operate at 9 to 18 kW. 

– A rotating anode spins the anode at 
6000 rpm, helping to distribute heat 
over a larger area and therefore 
allowing the tube to be run at higher 
power without melting the target.

• Both sources generate X rays by 
striking the anode target wth an 
electron beam from a tungsten 
filament.

– The target must be water cooled.

– The target and filament must be 
contained in a vacuum.

Cu

H2O In H2O Out

e-

Be

XRAYS

window

Be

XRAYS

FILAMENT

ANODE

(cathode)

AC CURRENT

window

metal

glass

(vacuum) (vacuum)



Produção de raio X

-Laboratório Sincrotron

Outra forma de gerar raios-x é através de aceleradores síncrotron, como o que
existe em Campinas-SP. Nesses grandes equipamentos, elétrons são acelerados a
grandes velocidades, próximas à da luz, por campos magnéticos, e ao serem
desacelerados, produzem raios-X em vários comprimentos de onda (nesse caso
não há a radiação característica).



Electron storage ring

Linear accelerator
(underground)

Beamline

LNLSLNLS

Laboratório Nacional deLaboratório Nacional de

Luz SíncrotronLuz Síncrotron

Brazilian Synchrotron LightBrazilian Synchrotron Light

LaboratoryLaboratory

Laboratório Sincrotron em Campinas



Tubo de raios X 

• Tubo de raios X: maior facilidade na realização das medidas e análise

• Medidas são realizadas com maior rapidez

• Baixa intensidade dos raios X e baixa resolução

Laboratório  Sincrotron

• Alta Intensidade e alta resolução

• Acessórios para a realização de medidas em baixa e alta temperatura e 

pressão

• Maior dificuldade na realização das medidas: envio de projeto científico 

duas vezes ao ano.



Espectro de raio-X – Tubo de Raios-X

• Componente continua – bremsstrahlung. 

• Componente discreta – ionização do átomo do elemento que 
forma o anodo (fenômeno de fluorescência).

• Mínimo bem definido para uma dada energia dos elétrons, lmin.

lmin

Diferentes ddp



O fóton de menor comprimento de onda, lmin, seria emitido quando o elétron
perdesse o máximo (toda) de sua energia cinética durante a colisão (K =́0).

Parte continua do espectro - Bremssstrahlung

determinando lmin
lmin. = hc/eV= (12.40 x 103)/V

energia inicial do elétron K = eV = hc/lmin

A intensidade total do espectro contínuo é dada por : I=AiZVm  , m=2

K

K
elétron

K´
núcleo

Fóton de 
bremsstrahlung

Efóton = huK – K´

Efóton = hc/l = K – K´

Causada pela

Desaceleração

do elétron

A= cte de proporcionalidade, I = corrente, Z = número atômico, V = ddp



Parte discreta do espectro
Elétrons do catodo (filamento) se chocam com os elétrons dos 
átomos arrancando-os.

A energia do fóton é 
dada pela diferença 
de energia das 
órbitas.

No processo de recombinação

Emissão de fóton

Idéia de órbitas Niels Bohr

e-



lmin



Possíveis comprimentos de onda (l)

Copper

Anodes

Bearden

(1967)

Holzer et al.

(1997)

Cobalt

Anodes

Bearden

(1967)

Holzer et al.

(1997)

Cu K1 1.54056Å 1.540598 Å Co K1 1.788965Å 1.789010 Å

Cu K2 1.54439Å 1.544426 Å Co K2 1.792850Å 1.792900 Å

Cu K 1.39220Å 1.392250 Å Co K 1.62079Å 1.620830 Å

Molybdenum

Anodes

Chromium

Anodes

Mo K1 0.709300Å 0.709319 Å Cr K1 2.28970Å 2.289760 Å

Mo K2 0.713590Å 0.713609 Å Cr K2 2.293606Å 2.293663 Å

Mo K 0.632288Å 0.632305 Å Cr K 2.08487Å 2.084920 Å



DETERMINAÇÃO DA ESTRUTURA 

CRISTALINA POR DIFRAÇÃO DE RAIO X

• O FENÔMENO DA DIFRAÇÃO:

• Quando um feixe de raios x é dirigido à um

material cristalino, esses raios são

difratados pelos planos dos átomos ou íons

dentro do cristal



DETERMINAÇÃO DA ESTRUTURA 

CRISTALINA POR DIFRAÇÃO DE RAIO X



nl= 2 dhkl.sen



Considerando o triangulo reto OAB, temos que : dsen=AB ou 2dsen=ABC, então

para que ocorra difração temos que:

nl=2dsen , equação de Bragg . 

Relação entre a distancia entre planos cristalinos e o angulo de difração. 

n= ordem de difração n= 1 (111); n=2 (222)…….

Quando l é conhecido e medimos , podemos calcular dhkl e descobrir as 

dimensões da cela unitária. 

Em um sólido cristalino, temos infinitos números de planos de rede com diferentes 

índices de Miller e cada conjunto de planos terá um valor de dhkl.

Os diferentes espaços interplanares podem ser obtidos conhecendo-se o sistema 

cristalino

dhkl=            a

(h2+k2+l2)1/2

Válido 

para 

sistema 

cúbico



A utilização dos índices de Miller para representação de planos é prática por

necessitar apenas de três (ou quatro) índices (e não de expressões geométricas)

para representar planos,

O plano (200) é o plano que corta a célula em duas partes iguais, enquanto o (300)

corta o cristal a 1/3 de sua largura, e assim por diante.

Utilizando essa representação de planos, podemos aplicá-la à lei de Bragg da 

seguinte forma: 

Para calcular a distância entre dois planos cristalinos (distância interplanar), 

quando α=β=γ=90o, utilizamos a expressão abaixo: 

Onde a, b e c são os parâmetros de rede do cristal considerado. Como exemplo,

calcularemos a distância entre dois planos 220 (hkl=220) do cristal de NaCl

(simetria cúbica, com parâmetros de rede a=b=c=5.640Å).



Substituindo então o valor na lei de

Bragg, podemos encontrar o ângulo

de Bragg (ângulo onde há um pico de

intensidade devido à interferência

construtiva das ondas espalhadas)

relativo a esse plano:

O significado desses cálculos é que,

incidindo um feixe de raios-x a um ângulo

de incidência de 22.7o, haverá um pico de

intensidade, devido ao plano 220.













•  Alguns materiais podem ter mais que uma estrutura 

cristalina. Isto é conhecido como polimorfismo (ou     

alotropia). 

Difração de Raios-X

•  Materiais podem ser constituidos de cristais únicos (single 

crystals) ou serem policristalinos.

• As propriedades geralmente variam com a orientação do 

cristal único (i.e., são anisotrópicas), mas são  geralmente 

não-direcionais (i.e., isotrópicas) em materiais policristalinos 

com domínios (ou grãos) orientados aleatoriamente.

•  A difração de raios-X é usada para determinar a estrutura 

cristalina, o espaçamento interplanar e o grau de 

cristalinidade. 



Monocristais

Amostra é uma rede única (monocristal), 

Os monocristais são compostos sólidos de átomos

organizados num modelo periódico tridimensional que se

estende por todo o material.





Policristais

Os policristais são  sólidos formados por muitos 

pequenos monocristais (grãos) com diferentes 

orientações.



Uma amostra policristalina deve conter milhares de cristalitos. 

Portanto, todos os picos de difração possíveis devem ser observados.

2 2 2

• Para cada conjunto de planos, haverá uma pequena porcentagem de 

cristalitos adequadamente orientados para difractar (o plano perpendicular 

divide os feixes incidente e difratado).

• Os pressupostos básicos da difração de pó são que, para cada conjunto de 

planos, há um número igual de cristalitos que difratará e que há um número 

estatisticamente relevante de cristalitos, não apenas um ou dois.



TÉCNICAS DE DIFRAÇÃO

• Técnica do pó:

É bastante comum, o material a ser analisado

encontra-se na forma de pó (partículas finas

orientadas ao acaso) que são expostas à radiação

x monocromática. O grande número de partículas

com orientação diferente assegura que a lei de

Bragg seja satisfeita para alguns planos

cristalográficos



O DIFRATOMÊTRO DE 

RAIOS X
• T= fonte de raio X

• S= amostra

• C= detector

• O= eixo no qual a amostra 

e o detector giram

Detector

Fonte

Amostra



 

DETECTOR 

H.V.P.S. 

STEPPING MOTOR 

CONTROLS 

LOW VOLTAGE  

POWER SUPPLIES 

AMPLIFIER 

--------------------------- 

PHA / SCA 

  

 X-RAY 

 

D 

E 

T 

E 

C 

T 

O 

R 

 

 

 

PREAMP 

 

 

          

 

 

 

COMPUTER 

THETA MOTOR 

CONTROL 

2 THETA MOTOR 

CONTROL 

X-RAY TUBE 

MONOCHROMAOR 

SAMPLE 

SHUTTER 

CONTROLS 

CONTROLLER 

O difractômetro de pó convencional theta / 2theta



Comprimento de onda da fonte de raios X?

• Para realizar um experimento de difração de raios-x, um 

“unico” comprimento de onda deve ser utilizado.

• Como obter um único comprimento de onda?

1- Filtro: Ni, Fe, etc….

2- Monocromador

lmin

Filtro



Detetores de raios-X

Filme fotográfico

Telas fluorescentes

Câmara de ionização

Detetores de estado solido (semicondutores)

Detetores de cintilação (NaI dopado com Tl)

Detetor sensível a posição

-Porta amostras

Amostras na forma de pó (preparação da amostra)

Amostras na forma de filmes finos

-Geometria do goniômetro

- Medidas em diferentes temperaturas e pressão : estudos de transição

de fase.
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DIFRATOGRAMA

Padrão de DRX do alumínio



Os dados de difração de pó consistem em registro da intensidade do 

fóton versus ângulo do detector 2.

• Os dados de difração podem ser reduzidos a uma lista de posições e

intensidades de pico

• Cada dhkl corresponde a uma família de planos atômicos {hkl}

• Planos individuais não podem ser resolvidos - esta é uma limitação da difração

de pó versus difração monocristalina

hkl dhkl (Å) Intensidade

relativa(%)

{012} 3.4935 49.8

{104} 2.5583 85.8

{110} 2.3852 36.1

{006} 2.1701 1.9

{113} 2.0903 100.0

{202} 1.9680 1.4

Position

[°2]

Intensity 

[cts]

25.2000 372.0000

25.2400 460.0000

25.2800 576.0000

25.3200 752.0000

25.3600 1088.0000

25.4000 1488.0000

25.4400 1892.0000

25.4800 2104.0000

25.5200 1720.0000

25.5600 1216.0000

25.6000 732.0000

25.6400 456.0000

25.6800 380.0000

25.7200 328.0000

Dados Obtidos Após análise



Muitos fatores podem contribuir para o perfil 

dos picos de difração

• Perfil de pico instrumental

• Tamanho do cristalito

• Microdeformação

• Distorções de Estrutura não-uniformes

• Dislocações

• Limites do domínio anti-phase

• Descanso da superfície do grão

• Não Homogeneidade de Solução Sólida

• Fatores de temperatura

• O perfil do pico de difração é uma somatória de todas essas 

contribuições



Padrão de Raios-X de Materiais Nanocrystalinos



http://prism.mit.edu/xray

Which of these diffraction patterns comes from a 

nanocrystalline material?

66 67 68 69 70 71 72 73 74

2(deg.)
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a
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.)

• These diffraction patterns were produced 

from the exact same sample

• Two different diffractometers, with different 

optical configurations, were used

• The apparent peak broadening is due solely 

to the instrumentation

47.0 47.2 47.4 47.6 47.8

2 (deg.)

In
te

n
s

it
y

 (
a

.u
.)

Patterns collected from the 

same sample with different 

instruments and 

configurations at MIT



Crystallite Size Broadening

• Peak Width due to crystallite size varies inversely with
crystallite size

– as the crystallite size gets smaller, the peak gets broader

• The peak width varies with 2 as cos 

– The crystallite size broadening is most pronounced at large
angles 2Theta

• However, the instrumental profile width and microstrain
broadening are also largest at large angles 2theta

• peak intensity is usually weakest at larger angles 2theta

– If using a single peak, often get better results from using
diffraction peaks between 30 and 50o 2theta

• below 30o 2theta, peak asymmetry compromises profile
analysis

 


l


cos
2

L

K
B 



http://prism.mit.edu/xray

The Scherrer Constant, K

• The constant of proportionality, K (the Scherrer constant)
depends on the how the width is determined, the shape of
the crystal, and the size distribution

– the most common values for K are:

• 0.94 for FWHM of spherical crystals with cubic
symmetry

• 0.89 for integral breadth of spherical crystals w/ cubic
symmetry
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http://prism.mit.edu/xray

Lembre-se, o tamanho do cristalito é diferente do 

tamanho da partícula

• Uma partícula pode ser composta de vários cristalitos

• O tamanho do cristalito pode corresponder ao tamanho do

grão



Analise qualitativa de fases cristalinas
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Analise quantitativa: método de Rietveld
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Material amorfo
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A curva de intensidade espalhada versus 2 em um sólido cristalino é igual a zero em

todo intervalo exceto em certos ângulos onde máximos de intensidade são observados:

feixes difratados.

Sólidos amorfos e os líquidos apresentam estruturas não apresentam periodicidade a

longa distancia e uma tendência a se “ordenar” a curta distância onde os átomos

apresentam uma certa preferência estatística de ordenação em uma distancia

interatômica particular. Isto resulta em uma curva de espalhamento apresentando um

ou dois pontos de máximos alargados.

- Vidros

- Polimeros

- Cerâmicas (métodos químicos
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CÁLCULO DA DENSIDADE UTILIZANDO DADOS DE DIFRAÇÃO 
DE RAIOS-X

 O conhecimento da estrutura cristalina 

permite o cálculo da densidade ():

 =  nA

VcNA

n= número de átomos da célula unitária

A= peso atômico

Vc= Volume da célula unitária

NA= Número de Avogadro (6,02 x 1023 átomos/mol)



EXEMPLO:

 Cobre têm raio atômico de 0,128nm (1,28 Å), uma

estrutura cfc, um peso atômico de 63,5 g/mol.

 densidade do cobre: 8,89 g/cm3

 Valor da densidade medida= 8,94 g/cm3



Muito Importante:
- O que se deseja observar ou caracterizar?

1- Cristalização (rotina)

2- Fases cristalinas presentes (rotina)

3- Quantificar as fases? (Rietveld)

4- Determinar com precisão parâmetros de Rede? (Rietveld)

Rotina: passo 0,02o, tempo 1-2 graus- 1-2 minutos (40-80 minutos)

Step-scan: passo  0,02o, Tempo 5 seg por ponto (5 horas)

5- Tipo de equipamento a ser utilizado?

Bom senso!!!!! : Quantidade de Amostras a serem analisadas e o tipo de medida a ser 

feita.

Medidas ontem e hoje: grandes diferenças !!!!!!



Na análise do padrão de difração de raios-X os seguintes pontos podem 

ser considerados:

1- Material é amorfo ou cristalino?

2- Composição química é conhecida?

3- Em relação a um difratograma padrão (quando existir)

4- Em relação a intensidade das reflexões

5- Em relação a largura das linhas

6- Em relação a razão sinal/ruído

7- Analise quantitativa – Métodos de refinamento



POLIMORFISMO OU 
ALOTROPIA

 Alguns metais e não-metais podem ter
mais de uma estrutura cristalina
dependendo da temperatura e pressão.
Esse fenômeno é conhecido como
polimorfismo.

 Geralmente as transformações
polimorficas são acompanhadas de
mudanças na densidade e mudanças de
outras propriedades físicas.



EXEMPLO DE MATERIAIS QUE 
EXIBEM POLIMORFISMO

 Ferro

 Titânio

 Carbono (grafite e diamente)

 SiC (chega ter 20 modificações 

cristalinas)

 Etc.



ALOTROPIA DO FERRO

 Na temperatura ambiente, o Ferro
têm estrutura ccc, número de
coordenação 8, fator de
empacotamento de 0,68 e um raio
atômico de 1,241Å.

 A 910°C, o Ferro passa para
estrutura cfc, número de
coordenação 12, fator de
empacotamento de 0,74 e um raio
atômico de 1,292Å.

 A 1394°C o ferro passa novamente
para ccc.

ccc

cfc

ccc

Até 910°C

De 910-1394°C

De 1394°C-PF



ALOTROPIA DO TITÂNIO

FASE 

 Existe até 883ºC

 Apresenta estrutura hexagonal compacta

 É mole

FASE 

 Existe a partir de  883ºC

 Apresenta estrutura ccc

 É dura



MATERIAIS METÁLICOS



Caracterização de Ligas de Alumínio 

Produzidas por Metalurgia do Pó

Revista Matéria, v. 9, n. 4, pp. 325 – 333, 2004

http://www.materia.coppe.ufrj.br/sarra/artigos/artigo10613



Efeitos da nitretação por plasma com pós-oxidação e por banho de sal na 

resistência à corrosão de um aço ferramenta

Revista Matéria

On-line ISSN 1517-7076

Revista Matéria vol.14 no.2 2009





Os polímeros são de várias formas. Podem ser cristalinos,

microcristalinos ou amorfos.

Em um único polímero, muitas vezes você encontra as três formas

dependendo de como o polímero foi processado, freqüentemente, as

formas são misturadas em uma única amostra.

• Os polímeros, como outros sólidos cristalinos, também podem ter

polimorfos e todos os tipos de arranjos moleculares de estado sólido.

POLÍMEROS



What is a polymer?   

Poly mer
many repeat unit

Adapted from Fig. 14.2, Callister 7e.

C C C C C C

HHHHHH

HHHHHH

Polyethylene (PE)

ClCl Cl

C C C C C C

HHH

HHHHHH

Polyvinyl chloride (PVC)

HH

HHH H

Polypropylene (PP)

C C C C C C

CH3

HH

CH3CH3H

repeat
unit

repeat
unit

repeat
unit



Polymer Composition

Most polymers are hydrocarbons
– i.e. made up of  H and C 

(we also recognize Si-H ‘silicones’)

• Saturated hydrocarbons

– Each carbon bonded to four other atoms

C C

H

H H
H

H
H

CnH2n+2









Materiais Cerâmicos



Materiais Cerâmicos

• Os materiais cerâmicos podem ser considerados
como sendo todos materiais inorgânicos não
metálicos.

• No entanto, é mais útil classificá-los como materiais
policristalinos não metálicos.

• As propriedades físicas inerentes da cerâmica
tornaram-se desejáveis para uso em ampla gama de
aplicações indústrias, com suas primeiras
aplicações de cerâmicas avançadas no setor
eletrônico.



Transição de fase BaTiO3 em função da Temperatura

High T Cubic

Paraelectric

130 ºC Tetragonal

P along [001]

5 ºC Orthorhombic

P along [110]

-90 ºC Rhombohedral

P along [111]



Difração de Raios-X aplicada no estudo de 

Materiais Cerâmicos





Exemplo

Cerâmicas Ferroelétricas: Pb1-xLaxTiO3  - processos de transição de fase

40.6

40.8

41.0

41.2

41.4

41.6

30

60

90

120

150

180

210

240

40 60 80 100 120 140 160 200 220
40.95

41.00

41.05

41.10

41.15

41.20

41.25

41.30

41.35

 

 

( 2 0 0)

( 0 0 2)

2

(

d
e
g

re
e
)

T (K)

(002)-Tetragonal

(200)-cubic

(200)-Tetragonal

 

 

2
(d

egre
e)

I(
u
.a

)

T
 (K

)

PLT 30

Observada pela primeira vez uma 

transição de fase estrutural nesta 

amostra a baixa temperatura.
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Transição de fase corresponde

a temperatura onde ocorre uma

transição ferroeletrica-paraeletrica.

Medida feita com tubo de raios X
Medida feita no Lab. Sincrotron



Exemplo: Materiais cerâmicos nanoestruturados

Cerâmicas Ferroelétricas: Pb1-xLaxTiO3  - efeito da pressão e tamanho de partículas
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Efeito do método de Síntese
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Método convencional

Sob pressão

Pó (~ 180 nm)

Sample Density Grain 

size/

Particle 

size

a (nm) c (nm) c/a

Calcined 

Powder

- 180 nm 0.3928 0.3952 1.0061

PLT20-HDP 94 % 107 nm 0.3927 0.3975 1.0122

PLT20-CS 99 % 3.7 m 0.3920 0.3955 1.009



Difratogramas de raios X das amostras STO antes e após o tratamento HAM a 

140oC por 10 minutos.

Síntese e caracterização 

do composto SrTiO3 e 

SrTi1-xFexO3 através do 

método hidrotermal 

assistido por microondas



Síntese e caracterização do composto 

SrTi1-xMnxO3 nanoestruturado










