Programa Cientifico

Curso para operadores DRX de polvo:

Preparacion de muestras, medicién y procesamiento de datos.

Lunes 8 de Abril

9:00 a 10:45 hs (Teoria): Introduccién a la cristalografia y a los métodos de difraccion de polvo:
propiedades de los rayos X, produccion de rayos X, detectores. Introduccion a la difraccion de
rayos X de polvo. Instrumentacién: geometrias, filtros y monocromadores, fuentes de error
instrumental. Difraccién de rayos X y su utilidad como técnica analitica.

Docentes: D. Lamas

11:00 a 12:45 hs (Teoria): Simetria cristalografica: introduccién a las redes, vectores translacion,
parametros de red, celdas elementales, coordenadas atdmicas. Planos cristalinos, indices de Miller,
direcciones, familias de planos y espaciado interplanar. Elementos de simetria. Redes de Bravais,
sistemas cristalinos, grupos espaciales, tablas cristalograficas, unidad asimétrica

Docentes: S. Suarez, F. Di Salvo

14:00 a 15:30 hs (Teoria): Generacion RX, tipos de tubos. Difraccion y Red reciproca

Docentes: S. Suarez, F. Di Salvo

15:45 a 17:00 hs (Préactica): Tipos de muestra, preparacion de muestra, portamuestras, técnicas
(polvos (bulk) transmisién (capilares) y reflexion (flat-plate), spinners.

Docentes: G. Cozzi, S. Conconi

17:15 a 18:45 hs (Teoria): Factor de forma atémico, factor de estructura. El problema de las fases:
relacion entre factor de estructura e intensidad, relacién entre fases y coordenadas atomicas,
calculo de densidad electrénica. Factores que afectan la intensidad.

Docentes: D. Lamas

Martes 9 de Abril

9:00 a 10:45 hs (Préctica): Fuentes de errores, cantidad de cristalitos contribuyendo al proceso de
difraccion, orientacion aleatoria y preferencial. Preparacion de muestras en el laboratorio.

Docentes: G. Cozzi

11:00 a 12:45 hs (Practica): Coleccién de datos: estrategias, barrido continuo, y por pasos (tiempo
de conteo y ancho de paso), observaciones independientes. Ejemplos de condiciones
experimentales. Andlisis de difractogramas, modelado del perfil, determinacion de sus
caracteristicas mas relevantes: radiacion de fondo, posicibn de los méaximos de difraccion,
intensidades relativas y anchura de los maximos. Factores que afectan las determinaciones:
alineacion, divergencia axial, transparencia de la muestra. Extraccion de distancias interplanares a
partir de los datos.

Docente: S. Pagola



14:00 a 15:30 hs (Practica): Division en 3 grupos: 1) Coleccion de datos. Geometria de Bragg-
Brentano. Parametros de la coleccién de datos. Precauciones para evitar aberraciones y datos
tipicos. Practica de laboratorio (equipos PANalytical Empyrean y Siemens D5000). Concepto de
huella digital. Identificacion de fases cristalinas. Uso de base de datos. 2) Ejercicios de simetria,
indices de miller e indexacién. 3) Libre

Docentes: G. Cozzi, S. Pagola (parte 1); Suarez, Di Salvo (parte 2)

15:45 a 18:45 hs (Teoria): Curso Radiofisica Sanitaria Parte 1. Capacitar en lo referente a los
conceptos basicos de Radioproteccion. Conocer los fendmenos fisicos y biolégicos de las
Radiaciones ionizantes. Comprender las caracteristicas de los rayos x, los blindajes y la dosimetria.
Cumplir los requisitos previstos en la Ley 17557.

Docentes: Lic. Alejando La Pasta — Secretaria de Salud de la Nacion.

Miércoles 10 de Abril

9:00 a 10:45 hs (Teoria): Indexacion de patrones de difraccion de polvo. Relaciones basicas,
formas cuadréticas. El problema de indexar, figuras de mérito, indexado manual. Errores en las
mediciones. Alternativas de uso de diversos programas. Cuadrados minimos aplicados al
refinamiento de los parametros de celda. Ejemplos de indexado.

Docentes: S. Pagola

11:00 a 12:45 hs (Practica): Division en 3 grupos: 1) Coleccion de datos. Geometria de Bragg-
Brentano. Parametros de la coleccion de datos. Precauciones para evitar aberraciones y datos
tipicos. Practica de laboratorio (equipos PANalytical Empyrean y Siemens D5000). Concepto de

huella digital. Identificacion de fases cristalinas. Uso de base de datos. 2) Ejercicios de simetria,

indices de miller e indexacion. 3) Libre

Docentes: G. Cozzi, S. Conconi (parte 1); Suarez, Di Salvo (parte 2)

14:00 a 15:30 hs (Préctica): Division en 3 grupos: Rotacién por practicas

Docentes: G. Cozzi, S. Conconi (parte 1); Suarez, Di Salvo (parte 2)

15:45 a 18:45 hs (Teoria): Curso Radiofisica Sanitaria Parte 2, continuacion del dia anterior. Al
finalizar se rinde un examen escrito y se entrega certificado de asistencia el cual permite obtener la
Autorizacion Individual de uso de fuentes de rayos X (primer paso para la habilitacion de los nuevos
equipos).

Docente: Lic. Alejando La Pasta — Secretaria de Salud de la Nacién.

Jueves 11 de Abril
9:00 a 10:45 hs (Teoria): Cuadrados minimos en el refinamiento de estructuras cristalinas: factores
de acuerdo. El método de Rietveld. Interpretacion de los factores de acuerdo. Criterios de ajuste.

Problemas comunes. Posibilidades y limitaciones de la aplicacion del método de Rietveld.



Indicaciones para la coleccién de datos en el laboratorio: seleccion de parametros instrumentales y
preparacion de la muestra.

Docentes: S. Conconi

11:00 a 12:45 hs (Préactica): Refinamiento de una estructura cristalina sencilla utilizando el método
de Rietveld y datos de laboratorio. Se usaran los diferentes programas disponibles GSAS y Fullprof
bajo plataforma WinPlotr. Introduccién a GSAS-II.

Docentes: S. Conconi, S. Pagola

14:00 a 18:00 hs (Practica): Utilizacion del programa HighScore Plus (adquisicion de datos,
procesado, Rietveld, base de datos) de Malvern-Panalytical

Docentes: Enviados de Malvern-Panalytical

Viernes 12 de Abril

9:00 a 10:45 hs (Préactica): Refinamiento de una estructura cristalina sencilla utilizando el método
de Rietveld y datos de laboratorio. Se usaran los diferentes programas disponibles GSAS y Fullprof
bajo plataforma WinPlotr.

Docentes: D. Lamas, S. Pagola

11:00 a 12:45 hs (Teoria): Andlisis del perfil de linea para determinacién del tamafio de
cristalita y microdeformaciones (ecuacién de Scherrer, método de Williamson-Hall, otros

métodos). Aplicaciéon del método de Rietveld a este analisis.

Docente: D. Lamas

14:00 a 15:30 hs (Teoria): Resolucion de estructuras cristalinas por difraccién de polvos utilizando
los diferentes programas disponibles. Ejemplos segun tipos de muestra: compuestos organicos
(con PSSP y winPSSP), estructuras inorganicas de oOxidos de metales de transicion y MOF
(métodos directos y EXPO).

Docente: S. Pagola

15:30 hs a 18 hs (Préactica): Utilizacion del programa EXPO (2004, 2009 y 2013) para resolver
estructuras, indexar y determinar grupo espacial. Alternativamente, Checkcel, Celref y Truecel para
determinar grupos espaciales y evaluar posibles celdas unidad. Finalmente, WinPLOTR (TREOR,
McMAILLE, DICVOL) para indexado y background. XFIT para el ajuste de picos de difraccién.
Docente: S. Pagola

Desde las 17:00 hs: Agape cierre de curso



