Analiza danych proszkowej
dyfrakcji X (XRPD)
krotka instrukcja

+ X-ray powder diffraction (XRPD): kratkie
podsumowanie

Analiza jakosciowa: przygotowanie
dyfraktogramu i poszukiwanie mozliwych faz
strukturalnych

* Analiza doktadna: dopasowanie struktury
metoda Rietveld'a
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Poczatkowa uwaga

Bezposrednie rozpoznanie i dopasowanie (Ab initio)
struktury krystalicznej nieznanych faz jest bardzo
trudnym, ztozonym delikatnym zadaniem.**

Lepiej jest na poczatku, i to sie czesto robi, dopasowaé
strukture krystaliczng wykorzystujac model poczatkowy
bazujacy na innych przestanakach, doswiadczeniu, bazach
danych zwiazkow juz poznanych.

** metody Ab initio

‘Harris, K.D.M., M. Tremayne, and M. Kariuki. Contemporary Advances in the Use of Powder X-Ray
Diffraction for Structure Determination, Angew. Chem. Int. Ed. 40 (2001) 1626-1651.

*Giacovazzo, C. Direct Methods and Powder Data: State of the Art and Perspectives, Acta
Crystallogr. A52 (1996) 331-339.

*Scardi, P., et al. International Union of Crystallography Commission for Powder Diffraction.
http://www.iucr.org/iucr-top/comm/cpd/



XRPD mamy zrobiony dyfraktogram!
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Szukanie struktury bazowej, ktéra
pasowataby do otrzymanych danych, na
podstawie wiedzy a priori o prébce

Porownanie otrzymanego dyfraktogramu z tymi zawartymi w
bazie danych zwigzkdéw o podobnym sktadzie chemicznym

Mozna poszukac w internecie:
http://database.iem.ac.ru/mincryst/
http://webmineral.com/
http://barns.ill.fr/

Mozna uzyé komercyjnych programéw i bazy danych struktur:
X'Pert High Score
ICDD PDF2, PDF4
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Otrzymany dyfraktogram

| o Jesli orientacyjnie
0000 | y2o3.dat dyfraktogramy pasuja
do siebie...
~
10000 ‘
|
5000 “‘ “ “‘
| | - |
. | I ) \w) \‘WWVJ?LAJ\Ww‘ ‘\v A J Wi
*—Y203—[IA3—] Baldinozzi, G.;Berar, J.—F.;Calvarin, G.[1998]
database

40

2 theta in degrees

Dane z bazy



icsd_56A515.cel

—

CELL 10_ 535700 10_ 538700 10_ 535700 S0_000000 20000000 20.000000

natom 3

Tl 3% 0.%683Z0 0.000000 0O.Z50000
TE 2% 0.E50000 0O.ZE0000 0O.E50000
o1 £ 0.3%0E550 0O.1E81&530 0O.330410
rgnr Z06

icsd_86815 cel

Zeby o0szczedzié sobie
pracy, to dane o
strukturze z bazy danych
mozna zapisal w plikach o
przyjetym powszechnie
standardzie CIF albo CEL

icsd_g6a15, oif |

#

#
#
#
#
#
#
#

1

P
1

E

'Teorium oxide'

'TE 03!

icsd_86815.cif

A A A S
Baldinoz=zi, G.;Berar, J.-F.;Calvarin, . {(13938)

Materials Science Forum E78, &E80-&85

RBietweld refinement of two-phase Er-doped TE 03

CIF by ICSD-for-TIWW, Copyright 20032 FIZ-EKarlsruhe 4 A W.Hewat
NOT TO BE PUEBLISHED IN ANY FORM. See http:/ficsd.ill. fr/icsdsc
A A A S

data S62815-ICED

database_ code_ ICED 26815
audit_creation_date Z000-07-15
chemical name_ systematic

chemical formula structural

chemical_ formula =sum
oz v!

_publ section_title

oz v!

ocop_

citation_id
citation_Jjournal abbrew
citation_vyear

citation_ Jjournal wolume
citation_ page_ first
citation page_last
citation_ Jjournal id ASTH
rimary 'Materials Science Forum' 19598 E78 &80 25 MEFOEP
ocop_

_publ author name

aldinozzi, F.;Berar, J.-F.;Calvarin, .

cell length a 105357 (3
cell length b 105357 (3)
cell length c 105357 (3
cell angle alpha 0.
cell angle beta 0.
cell angle gamma 0.

-1 e T anw - 1100 Cana



PowderCell for Windows
V J\, LA Yerzion 2.4
-, I. 4 £.03.2000
s

WEKraus & G. Nolze

PowderCell, program do poczqtkowej analizy danych,
pozwala na:

- wizualizacje struktury,
- generowanie testowych dyfraktograméw na podstawie modeli
- dopasowanie struktury metodqg Rietveld'a

- etfc...

14 ac.uk/tutorial/powdcell/index.html

ftp://ftp.bam.de/Powder Cell/
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Rozpraszanie promieni X
przez elektron

(|
/
// £, R r4 ?
/ Ko L
I f\lﬁe“tﬂﬂa
: ELY @eoﬂroS Ia r\ 26
¢
_|l 28 Sp - —— .
: _T  Kierunek fali y
i $=2  padajacy
£ A
Rys. 3.1. Rozktad wektora E na dwie Rys. 3.2. Rozklad natezenia promie-
skladowe E, i E,. Zaleznosci katowe niowania rozproszonego przez swo-
mi¢dzy wektorami E; 1 E| a kierunkiem bodny elektron

fali rozproszonej. Wektor Poyntinga jest
prostopadty do plaszczyzny wektorow E,
E iE,.

Po podstawieniu wartosci liczbowych do wzoru (3.5) otrzy-
mamy

I, 1+cos?26

1.(0)=79-10"2°
e() R2 2

Oznacza to, ze swobodny elektron rozprasza w jednostce kata
brylowego 10~ 2° czesci natezenia promieniowania wigzki padajace;.



Rozpraszanie promieni X
przez swobodny atom

Elektrony:

traktowac je jako nieruchome. Nie mozna jednak poming¢ rozmiaru
atomu, co uniemozliwia zalozenie, ze wszystkie elektrony sa skupione
w jednym punkcie. W tej sytuacji, zeby obliczy¢ rozpraszanie przez
elektrony w atomie trzeba dokona¢ sumowania fal rozproszonych
przez poszczegélne elektrony, uwzgledniajac amplitudy 1 fazy po-
szczegolnych fal. Wezmy pod uwage dwa elektrony w atomie w punk-
tach A 1 B odleglych od siebie o r (rys. 3.3).

Rys. 3.3. Powstawanie roznicy faz
miedzy fala rozproszona w punkcie
A 1 fala rozproszona w punkcie
Al=AA- B8’ B w objetosci atomu




Rozpraszanie promieni X
przez swobodny atom

f(S) = JQ (r)e Tirs dv (3.7)
Vv

f(S) nazywa si¢ amplitudq atomowq rozpraszania i charakteryzuje ona
zdolnos¢ rozpraszania promieniowania rentgenowskiego przez atom.
Inaczej mowiac, liczbowa wartos$¢ f wyraza ile razy amplituda fali
rozproszonej przez atom jest wigksza od amplitudy fali rozproszonej
przez pojedynczy elektron.

W przypadku sferycznego rozktadu tadunku w atomie wyraze-
nie (3.7) przedstawi¢ mozna w postaci

1) = J4nr 0 )2 o (3)
0

Dla § -0, f(0) = j dnr’o (r)dv = Z. Wynika stad, ze im wieksza jest
0

liczba porzadkowa pierwiastka, tym wigksza jest amplituda atomowa.
Latwo zatem mozna wyjasni¢ bardzo stabe rozpraszanie promieni
rentgenowskich przez wodor.



Rozpraszanie promieni X
przez swobodny atom

]

f

4

_ —
sin 8
A
Rys. 3.4. Typowy przebieg krzywej amplitudy
atomowe] w zaleznosci od (sin 0);~.




Rozpraszanie X przez swobodny
atom - uwzglednienie drgan

W przedstawionych rozwazaniach bralismy pod uwagg atomy
bedace w spoczynku, podczas gdy w rzeczywistosci atomy w krysztale
wykonuja drgania wokot potozen rownowagi. Z pomiarow wynika, ze
amplituda tych drgan moze przyjmowac dosS¢ znaczne wartosci ok.
0,1 A. Drgania te wplywaja na oslabienie natezenia promieniowania
ugietego, nie powodujac jednak rozmycia wzmocnien interferencyj-
nych. Zwykle przyjmuje si¢, ze drgania te majg charakter 1izotropowy
chociaz wiadomo, ze przewaznie majg charakter anizotropowy.
Uwzgledniajac drgania termiczne atomow, amplitude atomowa zapi-
sujemy w postaci

f=foe™
gdzie f, jest amplituda atomowa bez uwzglednienia drgan (atomy
in 0 . , .
w spoczynku), M = 8n’u? % (u? jest $rednim kwadratem wy-

chylenia atomu z polozenia rownowagi).
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Rozpraszanie promieni
renigenowskich przez krysztat
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Rys. 3.5. Powstawanie roznicy faz miedzy
fala rozproszona w punkcie A i falg roz-
proszong w punkcie B w komorce elemen-
tarne;j

Wypadkowa amplituda fali rozproszonej przez wszystkie atomy w ko-
morce elementarnej bedzie wigc suma: F = F, +F,+ ... F,, gdzie
N jest liczba atomow w komorce elementarne). Zapisujac fale F,
w postaci zespolone] mozemy napisac

j=1

N
F=F(hkl)= Y f;emitxthotiz (3.10)



Rozpraszanie promieni
rentgenowskich przez krysztat

F nazywa si¢ amplitudq struktury. Jest to podstawowe rownanie
rentgenografii strukturalnej. Natezenie promienia interferencyjnego
dajacego wzmocnienie w wezle hkl bedzie: I (hkl) ~ F (hkl): F* (hkl).
Amplituda struktury F nie jest wielkoscia bezposrednio mierzalna
w rentgenografii. Natezenie promienia ugietego mierzymy doswiad-
czalnie za pomoca btony fotograficznej lub odpowiedniego licznika.
Z rownania (3.10) wynika, ze jezeli znamy wspoirzedne atomow
w komorce elementarnej, to latwo (jest to tylko problem techniki
obliczeniowej) mozna otrzymacC obraz dyfrakcyjny jaki daje dany
rozktad atomow w komorce elementarne;.

W rentgenografii zwykle mamy do rozwigzania zadanie od-
wrotne. Mamy obraz dyfrakcyjny I (hkl) 1 na jego podstawie chcemy
obliczy¢ potozenia atomow w komorce elementarne). Jednakze zada-

nie to nie jest proste, poniewaz z eksperymentu nie mamy informacj
o fazie fali, wiec mierzymy| I (hkl) ~ F? (hkl), a nie F (hkl).
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Refinement of y203.x_y
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overall B 0.0000 -
global parameters
zero shift -0.1475 -0.1997
displacement 0.0000 -
backgr. polynom 13 13
coeff. a0 : 45158630  6590.1070
al: -841.4 -1060
a2: 68.74 75.86
a3: -2.669 -2.745
a4 : 0.05247 0.0522
a5: -0.0004457 -0.0004386
ab : -6.29E-7  -5.966E-7
a7 : 3.161E-8 3.121E-8
a8: -3.797E-12  -8.06E-12
a9: -1953E-12 -1947E-12
alo: 297E-16  6.361E-1
all: 1251E-16  1.261E-1
al2: -6.315E-19 -6.571E-1
al3: 8.173E-22  8.861E-2

File Structure Select Options  Diffraction  Refinement  Windows  Special

Help

=8 el

structure data

initial data |

— lattice constants

space-group No IEI]E

o s 2 w2l | ejal] | ofl] N e s

I F\A lavoro\seminan_ 200545 t:uula_SNLS_Irascati_Zl]l]E'\Elj

b

zetting |1 12 17a-3
C

atomz in cell 800 [80 pog)

¥

d
|1 0.5957

cell wol: 1189567 &2

|1 0.5957

denzity: 5.043 g/ooe

|1 0.5957

[ & B
90.0000 |EII].I]I]I]I] |su_nnnn

rel. mazs: 3612937 masz abs coef: 108.051 cmédg

name

2
o1

i

+ alom

£ ion
i B
L 1]

- atom

Wuck x

24d 046332

8bh 025000

48e 0.39056
comment |

¥ z SOF B [temp]
0.00000 025000 1.0000 0.0000
0.25000 025000 1.0000 0.0000
015163 038041 1.0000 0.0000
? Help | x Cancel | ¢ (1] 4




Szykanie innych dodatkowych informacji

CMPR

NIST
NIST Center for Neutron Research e
Home Instruments Science Experiments SiteMap
The Portable CM PR & LLOGIC programs
Updated Movember 2005
Introduction

CMPR is a multipurpose program that can be used for displaying diffraction data, manual- & auto-indexing, peak fitting and other nifty
stuff. | started writing this program as a replacement for a program by the same name that was part of my WAX Powder Suite package.
This version of CMPR has evolved to have many features not present in the VAX program. | consider CMPR to be my "swiss army knife
for diffraction. Any useful manipulation that | need that does belong anywhere else will probably end up in CWMPE.



http://www.ncnr.nist.gov/xtal/software/cmpr/

GSAS

ErmE"t - — x http://www.ccpl4.ac.uk/solution/
elect an experiment file to read ﬂl
Directory C:gsas/MyWork/MyY203 — | Sort EXP files by 9305/
~l<Parent> (Directory) # File Name
 Mod. Date

B EXPGUI interface to G5AS: C:/gsas,/MyWork,/MyY203/Y203_A.EXP - |D|ﬂ
File Options Powder Xtal Graphs Results Calc ImportExport Help

EXpNANT | expedt | genles | powipref | powplot | I5twiew | liveplot |

LS Controls | Phase | Histogram | Scaling | Profile | Constraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient

Select a histogram | Last History: |created readexp.tcl 1.46 2009-01-20T17:08:58
h#t type bank angfwave
Title: [v203
| =
w 1 1
IYEDS_A Convgerence Criterion
|Number of Cycles| | 001 L]
. . Margquarsdt Damping
Print Options (0) | o
LS matrix bandwidth]d |

—Reflection Intensity Extraction

Extraction . .
Method LeBail damping 0 —'| Extract Fobs [~
(Phase #)

Rietveld [ S S
F(calc) Weighted = ¢ &
[l

[
© [(Medel biased)
Equally Weighted & [l

{Le Bail method)

b Bte e
b Bte e
i Bte e’




AREXPGUI interface to GSAS: C:/gsas/MyWork /My¥203,/¥Y203_A.EXP -0l x|
File Optiohs Powder Xtal Graphs Results Calc ImportExport Help

EXpNaEmm | expedt | genles | powpref | powplot | [5twiEnm | lveplot |

LS Controls  Phase | Histogram | Scaling | Profile | Constraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient | |
x

" Adding phase #1

Phase:

Phase title: |
a b ¢
Space Group: |
o (30,
Addl Cancell Helpl Irmport phase frigg | Crystallographic Information File (CIF) —
File Optiohs Powder Xtal Graphs Results Calc Import/Export Help
A EXANEM | expedt | genles | powprer | ol ot | Istview | liveplot |
Ls contrals  Phase | Histogram | Scaling | Profile | Constraints | mMD Prer Orient | SH Pref Orient |
Phase:| 1 Replace title:|from C/Documents and Settings/Carlo/Desktop/Dakar0d
FX FU ICF [+ Repiace| ! ; e -
A a 10595700 | b [10.595700 | ¢ 10.585700 | gyi| Refine Cell r
I I I Fhase o 90.0000 | B |90.0000 | ¥ 90.0000 | el cell damping o0 —
I I I * name type ref fdamp fractional coordinates Mult Occupancy iso
1¥1 Y+3 o oo 0.968320 0.000000 O0.250000 24 1.0000 0.42000 J
2 Y2 Y+3 0 o0 o0 0.250000 0.250000 0.250000 8 1.0000 0.54000
3 01 n-2 LU 1] 0.390560 0.151630 0.330410 48 1.0000 0.61000

I .If
Editing atom #3 -- O1 Add Mew Atumsl

RefinementFlags: ™ x [ U [ F Damping: X 0 —I|U 0 —l| F 0O —l| Aform Atom |

Label |O1 Coordinates |IZ|.39EISED |D.151ESD |D.38E|41E| Occupancy |1.000000
Uiso|0.610000 | | | | |




ABEXPGUI interface to GSAS: C:/gsas/MyWork /My Y203 ,/Y203_A.EXP o ] 4|

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc Import’/Export Help |
EXpnam | expedt | Qenles | powaref | powplot | |5tvienn | liveplot
LS Contrals | Phase Histogram | scaling | Profile | Canstraints | MD Pref (TR ogra x|
Select a histogram | NAdding a new histogram istogram
hi type bank ang/fwave title
_-|-Backgrour Data file: y203.gsas Select File
Select bank
Instrument ;
Refine b: - inst_xray.prm
1 Parameter file: “ _¥ray-p
— Diffractom Select set
" d-min
_ © Q-max Run
Usable data limit:| =
—BAbsorptiot ~ TOF-rmin ——
2-Theta hax
Refine Al
Addl Cancell Add rmultiple t:lankal Help
A MNew t Diata Limits & | Set Histogram
& Histogram cluded Regions Use Flags

7 Editing instrument parameter file inst_xray.prm il
Select bank: 1 Add banleata type: CW X-ray —l| Savel Save asl Close
Bank #1
Title: |DUMMY INCIDEWT SPECTRUM FOR X-RAY DIFFRACTOMETER
Instrument
name: MY tEst SR
P  Monochramatic Primary Secondary ratio
Radlatlor! Other —l| Wavelength:
type: & Dual [1.5406 [1.5444 0.500
Zero
'::c.'urre-::ti»:m:ln'DDDD
Polarization .. . : Polarizationli
Correction: & Diffracted Beam ¢ Incident Beam ¢ MNone Fraction:n'mu

Select profile: & 1 € 2 © 3 Add prnfilel Impart profile

Profile Peak [Toino

type 2 _-|':wmff 0.01000

GU [2.000000 GV [0.000000E+000  GW [5.000000 Lx [1.000000

Ly [1.000000 trns |0.000000E+000 asym|0.000000E+000  shft|0.000000E+000
GP [0.000000E+000  stec [D.00D00DDE+000  ptec|0.000000E+000  sfec|D.000000E+00D

L11 (0.000000E+000 22 (0.000000E+000 L3 |0.000000E+000 L12|0.000000E+000
L13 (0.000000E+000 23 [0.000000E+000




8 EXPGUI interface to GSAS: C:/gsas,;/ My¥Work, /MyY203,/Y203_C.EXP (modified) - |EI|E

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc Import/Export Help

EXpNam | expedt | genles | powpref | powplot | Istview | liveplot

LS Contrals ] Phase Histogram | Scaling ] Frofile ] Constraints ] WD Pref Crient | SH Pref Qrient

Select a histogram |
h## type bhank angfwave tit —Background
1 XR 1 1.54060 ¥203 po |

Function type 2 (3 terms) Edit Background |

Refine background | Damping 0 —l|

—Diffractometer Constants

wavelengths|1 2406 1.5444
Refine ratio ™ Ratio  |0.50000 Damping 0 —i|
Refine zero [ Zero  |0.0000
Refine POLA ™ POLA  |0.750 IPOLA o~

—Absorption/Reflectivity Correction

Refine Abs./Refl. [T Damping 0 —l| Edit.ﬂxtls.fREfl.l

Set Histogram
Use Flags

= Add Mew | Set Data Limits &
_,|J Histograrm | Excluded Regions




EXpNAN genles | powpret | powplot | | stviEw | liveplot |

A EXPGUI C:/gsas,/MyWork,/Y203_GSAS/y203.exp - |Ellj

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc Import/Export Hel

| | | | | | | LS Contrd istogram | Scaling | Profile | Constraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient
EXpnam expedt genles powpret powplot I5tview liveplot
Phase:| 1 Replace title:|v203
LS Controls [\Phase | Histogram | Scaling | Profile | Constraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient | I p—l Iy
A a [10.602304 | b [10.602304 | ¢ [10.602304 | pgqi| Refine cell ~
Select a histogram . . - - - |
Last History: GENLES Win32 Nov 23 12:13:25 2001 Sdsq= 0.114E+05 Phase | cell f
h# type bank ang/wave ry q o [90.0000 | p [20.0000 | ¥ [90.0000 | Cell damping 0 —i
1 XC 1 1.54050 yzﬂ Title: |x'ra\"' on Yittria * name type ref fdamp fractional coordinates Mult Occupancy Uiso
1¥1 Y oun o0 0.250000 0.250000 0.250000 ] 1. 0000 0.01025 d
Convgerence Criterion 2 ¥2 Y X0 U0 0 -0.032645 0.000000 0.250000 24 1.0000  0.01030
I Cyclesls_l 0.01 m— 3 D3 (1] X0ouo o 0.390383 0.152109 0.379978 43 1. 0000 0.00838
l[: Marquardt Damping
Print Options (0) |
1.0 L]
LS matrix bandwidth|0
—Reflection Intensity Extraction i >|_I
E::;:ﬁi‘:" LeBail damping 0 —i || |Extract Fobs ¥ | Editing atom #3 - 03 Add New Atorns |
1 (Phase #) RefinementFlags: ¥ X M U I F Damping: X 0 —|u 0o —|F o —| omatom |
Zj 2“‘9“’9'“ e Label[03  Coordinates [0 390383 [0.152109  [0.379978  Occupancy [1.000000
i S IS TS TS T T BT i
Ic) Weighted {Model biased) Uiso[o.008577 | | | | |
Equally Weighted & ¢« « & ¢ ¢ (Le Bail method)
= I
S I » LS Contrals | Phase | Histugrarrl Scaling ||3r0fi|e | Constraints | MD Pref Orient | SH Pref Crient |
" - - - - - Select a histogram Scale Factor
LS Controls ] Phasef| Histogram | Shaling ] Praofile ] Caonstraints ] MD Pref Orient ] SH Pref Crient ] .
hif type bank ang/wave title Secal 54790 Refi 7 D ) 0
A cale . afine |+ ampin — |
Select a histogram _Background 1 XC 1 1.54050 Y203 powder 10.01 " ping
h# type hank ang/wave tit Phase Fractions

1 xc 1 1.54050 ¥203 po -
Function type 2 (3 terms) Edit Background | I R El
|Phase1 1.0000 Refine © Damping 0 — ||

Refine background  Damping 0 —l|

I
—Diffractometer Constants ||

LS Contrals | Phase | Histogram | Sealing onstraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient |

wavelengths|1.5405000 [1.5443000
Refine ratio [~ Ratio W Damping 0 _.| - Uj:':::::::‘?;am Uil = FlEEE U e ) -
Refine zero ™ Zero 0.00000 d Damping 0 — | Peak cutoff{0.00500 Change Typel
Refine POLAI™  POLA [075000 IPOLA [0 i e T |o.200000E+01 @V = |-0.200000E+01 GW I~ |0.500000E+01

LX F [0105230E+02 LY & [0.200600E+01 trns [ [0.000000E+00
asym ™ [0.000000E+00 shft # [-0.178532E+02 GP I [0.000000E+00
Refine Abs.Retl. I~ Damping 0 —| EaitAps efl | stec [~ [0.000000E+00 ptec I~ [0.000000E+00 sfec I [0.000000E+00
L11 I [0.000000E+00 L22 - [0.000000E+00 L33 I [0.000000E+00
L12 [ [0.000000E+00 L13 [~ [0.000000E+00 L23 [~ [0.000000E+00

—Absorption/Reflectivity Correction

Histogram | Excluded Regions Use Flags

- Add Mew | Set Data Limits & | Set Histogram
*

Leaie = Toek + S 2 Ci (8) 2, (8) Py (6)



onstraints | MD Pref Orient | SH Pref Orient |

LS Contrals | Phase | Histogram | Scaling

Select a histogram —Hist 1 -- Phase 1 (type 2) [~
h## type bank angfwave .
Damping 0 — | Peak cutnffll].[l[lﬁl:ll:l Change Type
1 XC 1 1.54050 voo - _l |

GU ™ [0D200000E+01 GV [T |-0.200000E+01 GW [~ |0.500000E+01
LX [ |0.105230E+02 LY [ |0.200600E+01 trns I |0.000000E+00
asym [~ |0.000000E+00 shft & |-0.178532E+02 GP [~ [0.000000E+00
stec [~ |0.000000E+00 ptee - |D.000D0DE+O0 sfee [ [0.00000DE+00
L11 [~ |0.000000E+00 L22 [ [0.000000E+00 L33 [ |0.000000E+00
L12 [~ [0.000000E+00 L13 [ |0.000000E+00 L23 [~ |0.000000E+00

peak breadth Gaussian: 2= GU tan?0 + GV tan 6 + GW + GP/cos? 0

sample shift: s = -t Rshft / 3600 Gaussian
Sherrer
sample absorption: p.e= - 9000 / (m R Asym) broadening

peak breadth Lorentzian: y= (LX - ptec cos ¢)/cos 0 + (LY - stec cos ¢) tan 6

N\

Lorentzian Anisotropy Lorentzian Anisotropy
Sherrer strain (stacking faults)
broadening broadening

(particle size)



Gaussian Breadth: c?= 6U tan®0 + GV tan 6 + GW tan? q + GP/cos? 0

Lorentzian Breadth: y=(LX - ptec cos ¢)/cos 0+ (LY - stec cos ¢) tan 6

Strain: S = Ad/d

Gaussian contrib. S = sqrt[8 In 2 (GU- U,)] (r/18000) - 100%

| Instrumental
contribution

Lorentzian contrib. S = (LY -\|’i ) (n/18000) - 100% Instrumental

contribution

Particle size: P

P=(18000/ =) KA / LX
| Scherrer
constant




"MW EXPGUI C:/gsas,/ MyWork /Y. )03 _GSAS/y¥2 13.exp

File Options Powder)] Xtal Graocohs Results Calc) Import’Ejport

expnam ‘ expedt ‘ genles ‘ powpref ‘ powplot ‘ WD ‘ liveplot ‘
o
LS Controls | Phase | Histogram | Scaling  PrSe opsons —
Y203 cycle 36 Hist1
bekgr
—_— Al
Mp = EW (Iexp_ICCdC)Z 20000 — # Obs

— diff

Rp =X (Iexp_Icalc) /X Iex
sqrif Mp / £ I?,,, ]
%2 = Mp / (Ngps - N

wRp

Intensity

var )

Powder data statistics Fitted

Average
Bank Ndata Sum{wxd*%2) wRp

Rp wRp R Integral

Hstgm 1 PXC 1 55 11430. B.0646 0.0486 4.0575 0.04358
Powder totals oSk 11430, b.0646 0.0486 0.0575 0.04358

Cycle 37 There were o5l observations

Total before-cycle CHI*%2 (offset/sig) ="1.1430E+04 ( 5.6760E+01)

Reduced CHI%x%2Z = 2.084 for 15 variables
Histogram 1 Type PXC Nobs= 306 R{(F%x2) = 0.0361




