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Sistema de difracao de raios X multifuncional altamente

versatil com guia inteligente integrado.

Smartlab Studioll

Eigpralovs

Difratdbmetro de raios X moderno

Espera-se que os difratdmetros de raios X modernos suportem
multiplas aplicagbes, como difragdo de pd, espalhamento de
raios X em pequenos angulos, andlise de tensdes residuais e
mapeamento, entre outras. No entanto, com o aumento da
complexidade e sofisticagdo que acompanha um instrumento
multifuncional, surge o risco de diminuicdo da usabilidade.
Como ter certeza de que vocé ou seu colega pesquisador estdo
selecionando a melhor éptica para cada aplicagdo? Ao alternar
entre configuragdes complexas, como garantir que o
instrumento permanega alinhado e que os dados medidos
sejam da mais alta qualidade?

O SmartLab SE responde a essas perguntas de trés maneiras.
Primeiro, o instrumento reconhece os componentes 6pticos
especificos que estdo montados no difratdmetro e verifica a
configuracdo em relagdo ao tipo de medicdo selecionado. Se a
configuragdo atual ndo for a mais adequada para a medi¢do
pretendida, o software sugere como vocé deve alterar a
configuragdo do hardware para o tipo de aplicacdo
selecionado.

Em segundo lugar, ap6s a adicdo dos componentes de hardware
adequados ao instrumento, este realiza um alinhamento
automatico — uma funcionalidade exclusiva da Rigaku e a Unica
forma de ter certeza de que seu instrumento esta pronto para

coletar os dados de alta qualidade que sua pesquisa exige.

Em terceiro lugar, o novo software SmartLab Studio II oferece um
conjunto integrado e modular de ferramentas de difracdo de raios X
para o inovador sistema SmartLab SE. Abrangendo todo o espectro de
operagdes necessdrias para a andlise de difragdo de raios X, incluindo
medicdo, andlise, visualizagdo de dados e geracdo de relatérios, o
software SmartLab Studio II foi projetado desde o inicio com foco na
facilidade de uso. O inovador sistema especialista Guidance garante que
até mesmo usudrios iniciantes consigam dominar rapidamente

medi¢des avangadas.

Orientar todo o fluxo, da

medicdo a analise.

O Guidance é um sistema especialista integrado ao SmartLab
Studio II que sugere a configuragdo e os ajustes de hardware ideais
para medig¢des de aplicagdes especificas. O software determina
quais componentes 6pticos sdo mais adequados para uma
determinada aplicacdo, define as configura¢des do instrumento e
executa a medicdo, oferecendo uma sequéncia de medicdo
totalmente automatizada. Como o SmartLab possui
reconhecimento de componentes integrado, o Guidance ndo
apenas indica como configurar o SmartLab para uma determinada
medicdo, como também alerta caso a configuracdo esteja incorreta.
A consultoria especializada, aliada a confirmagdo da configuragdo

correta pelo hardware, é a base do sistema SmartLab.

Suporte a uma variedade de aplicacbes

Uma variedade de lentes e acessérios esta disponivel para atender as

necessidades de medicdo e formatos de amostra dos usuarios.

Troca facil e rapida entre
geometrias

Aintegracdo da unidade éptica CBO (Cross Beam Optics) com
alinhamentos 6pticos e de amostra totalmente automatizados
permite uma troca de geometrias simples e rapida.

Diversos vinculos

A troca automatica de amostras, a centrifugagdo e orientacdo das
amostras, o controle de temperatura ou umidade, etc., podem ser

obtidos utilizando a ampla selecdo de acessérios da Rigaku.

Detectores de ultima geracao para
medicdes 2D e de alta velocidade.

A SmartLab SE oferece dois detectores de Ultima geragdo: o detector de
raios X de tiras de silicio 1D de alta velocidade D/teX Ultra 250, como
modelo bésico, e o detector de matriz de pixels hibridos semicondutores
2D HyPix-400, como modelo avangado. O HyPix-400 funciona ndo
apenas no modo 2D, mas também no modo 0D/1D, o que amplia a

gama de aplicagdes disponiveis.




Das medicdes de p6 as medicdes 2D

Dependendo das necessidades dos usuarios, as configura¢des do sistema também podem ser selecionadas, desde um modelo basico para medi¢oes

de p6 até um modelo de ponta que suporta microareas.in situMedicdes por raios X.

Configuragao 6ptica padrao
Optica de focalizacio Bragg-Brentano

® Medidas de p6

® Andlise qualitativa

® Tamanho do cristalito

® (ristalinidade

Tecnologia 6ptica de feixe cruzado (CBO)

> (CYTTTTTTITTY

Optica com unidade CBO

Método de focalizagdo < Método do feixe paralelo (CBO)
® Medicdo SAXS ® Medicdo de pelicula fina

Método de focalizagdo < Método do feixe convergente (CBO-E)

® Medicdo de transmisséo de pé

Método de focalizagdo < Método do feixe divergente (CBO-a)
® Medicdo de pé com alta relagdo pico-fundo

detector bidimensional

> (FETTTTTTTTY

Optica com HyPix-400

Optica com HyPix-400 para medicdes 2D
® Medicao de microareas

® In situmedicdo

® Medicao de orientacdo




Caracteristicas deSmartLab SE

Detectores de ultima geracdo para

medicdes de alta velocidade

Detector de raios X 1D ultrarrapido e de alta resolucao
D/teX Ultra250 (0/1D)

O detector unidimensional D/teX Ultra250 suporta medicdes de focalizagdo Bragg-
Brentano de alta velocidade e é capaz de adquirir perfis de difragdo de p6 de
grande angularidade em apenas alguns minutos. Sua alta resolucdo energética,
caracteristica distintiva dos detectores semicondutores, ajuda a reduzir o ruido de
fundo das medi¢des. O D/teX Ultra250 funciona como um detector 1D para
detectar até mesmo componentes em concentra¢ées minimas devido ao efeito da
intensidade integrada, e também funciona como um detector 0D, semelhante a
um contador de cintilacdo, bastando alternar os modos no software.

Detector multidimensional de matriz de pixels
hibrida HyPix-400 (0D /1D/2D)

O detector 2D de matriz de pixels hibrida HyPix-400 também pode ser usado com o
SmartLab SE. Além do modo 0/1D suportado pelo D/teX Ultra250, o HyPix-400
funciona como um detector 2D, que adquire padrdes de difracdo 2D para avaliar a
orientagdo cristalina e 0 mapeamento do espaco reciproco de amplo alcance em

um curto periodo de tempo.

Optica de feixe cruzado: CBO (Patente)

O CBO é uma unidade de selecdo éptica que permite alternar entre duas
geometrias simplesmente trocando as fendas. No SmartLab SE, trés tipos de
unidades CBO podem ser selecionados de acordo com as necessidades do usuario:
Bragg-Brentano com foco/feixe paralelo, Bragg-Brentano com foco/feixe
convergente e Bragg-Brentano com foco/feixe divergente.

Método de focalizagdo de Bragg-Brentano:

Este método é utilizado para medi¢Ges gerais de difragdo de raios X em pé.

Método de feixes paralelos (CBO):
O feixe é paralelizado por um espelho parabélico multicamadas. Este método é utilizado

para SAXS, filmes finos, medi¢des de amostras com superficie rugosa, etc.

Método do feixe convergente (CBO-E):
Um espelho multicamadas eliptico converge o feixe na superficie de deteccdo,

fornecendo dados com alta resolucdo angular em geometria de transmisséao.

Método do feixe divergente (CBO-a):
O feixe é monocromatizado para raios Ka com um espelho plano multicamadas, o que
proporciona uma relacdo P/B mais alta em um nivel de intensidade equivalente em

comparagdo com o método de focalizagdo Bragg-Brentano.

D/teX Ultra250

it

HyPix-400

Método de focalizagdo de Bragg-Brentano
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Método do feixe divergente

fenda de selegio
(feixe divergente)

multicamadas
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Conjunto de ferramentas de medicao e analiseSmartLab Studio II

O SmartLab Studio II é um pacote de software com uma interface gréfica amigavel que integra todos os alinhamentos 6pticos, medi¢des e andlises.

Os usuérios podem escolher os médulos desejados dentre varios plugins, como “Medicdo”, “Andlise de difracdo de raios X em pd”, “Andlise de figura

de polo e ODF” e “Andlise de tensdo”, e opera-los em uma Unica plataforma com um ambiente de andlise e operabilidade aprimorados.

Func¢do de sensoriamento e orientagao optica

Utilizando uma fungdo de detecgdo automaética para configuragdo éptica, o guia original
da Rigaku instrui os usudrios a alterar geometrias ou componentes épticos com

ilustragdes, permitindo que eles realizem ajustes 6pticos de maneira simples.

Além disso, as configuragdes recomendadas de dptica, alinhamento da amostra e sequéncias de
medicdo estdo predefinidas no software para ajudar os inexperientes a iniciar a medicdo de

difragdo de raios X sem dificuldades.

Navegacdo em barra de fluxo

O SmartLab Studio II contém uma barra de fluxo para guiar os usuarios pelas etapas
necessarias, desde o carregamento dos dados de medicédo até a analise e o salvamento
desses dados, permitindo que os usudrios prossigam com suas analises com uma boa

compreensdo de cada etapa.

Gestao integrada de informacdes

O SmartLab Studio II utiliza um banco de dados SQL para gerenciar e compartilhar
informagdes de materiais, dados de medicéo e resultados de analises em uma
Unica rede. O banco de dados SQL possui excelentes fun¢bes de busca e backup,

facilitando o gerenciamento mesmo com grandes volumes de dados.
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SmartLab SEconfiguracdes dpticas para
diversas aplicacoes

Medicao de difracdo de pé em modo de reflexdo/transmissao

configuragdo 6ptica do modo de reflexdo

©® Método de focalizagdo de Bragg-Brentano
® Método das vigas paralelas

® Método do feixe divergente

Os usudrios podem alternar facilmente entre a geometria do modo de reflexdo, Configurag&o éptica em modo de transmissdo

geralmente utilizado, e 0 modo de transmissdo, de acordo com seus objetivos de . .
® Método do feixe convergente

medigdo. O método de transmissdo fornece dados de alta intensidade e alta resolugéo . ;
® Método das vigas paralelas

utilizando um feixe convergente. . . ) - )
(Aimagem acima mostra a geometria de transmiss&o vertical.)
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0,1% em massa de amianto (crisotila) em carbonato de célcio

Um feixe divergente monocromatizado por um espelho plano multicamadas permite a
aquisicao de um padréo de difragdo de raios X com maior relagao pico/ruido (P/B) em
comparagdo com o método convencional de focalizagdo de Bragg-Brentano. Raios X

difratados de concentragdes muito baixas de amianto podem ser detectados.

26(graus)

Medicdo de difracdo de raios X de um comprimido farmacéutico
pelos métodos de reflexdo e transmisséo.

Os comprimidos farmacéuticos sdo revestidos com excipientes ou corantes para
reduzir o sabor amargo dos ingredientes do medicamento, facilitando a ingestéo.
Informagdes sobre a superficie do comprimido podem ser obtidas pelo método
de reflexdo, e informagdes sobre o interior do comprimido podem ser obtidas
pelo método de transmissé&o.



Medicdo de difracdo em microareas

Essa configuracdo utiliza a unidade éptica original CBO-f da Rigaku, que
converge o feixe de raios X na superficie da amostra e, assim, elimina a
necessidade de alterar o foco do tubo de raios X de linear para pontual.
Além disso, o D/teX Ultra250 ou o HyPix-400 conseguem detectar até mesmo um feixe de difracdo fraco

proveniente de uma microarea em um curto periodo de tempo.

Figura de polos / medi¢ao de tensdo residual

Em medic6es de figuras de polos com uma fonte linear, o uso da fenda de Schulz

reduz a atenuacdo da intensidade causada pela extensdo do campo de radiagdo de

raios X, o que produz um efeito equivalente ao uso de uma fonte pontual.

O plugin “Andlise de figura de polo e ODF” permite realizar analises de orientacdo
cristalina e criar uma figura de polo completa por meio de recélculo. O analisador
de fenda paralela (PSA) elimina os deslocamentos de pico causados por erros de

deslocamento nas medi¢des de tensao residual.

Intensidade (cps)

2theta (graus)

Microdifragdo em um circuito impresso
(1) Capacitor (2) Chip CI (3) Terminal

O dispositivo 6ptico incidente utilizado foi o CBO-f e o
detector foi o HyPix-400.

111

Recalculando os nimeros de polos completos da chapa

de aluminio laminada

Para a medigdo, foram utilizados o estagio aB, a 6ptica de
reflexdo e a fenda de Schulz. Todas as figuras de polos
foram recalculadas a partir da andlise da ODF com base
nos resultados das medi¢des com trés indices de Miller
diferentes (111, 200 e 220).




Medicdo de espalhamento de raios X em pequenos angulos (SAXS)

Dados brutos.
Distribuicdo 1
104y ~—— Dados simulados
- Residual
= \ Fator R: 0,0532
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Na técnica SAXS, as medicdes sdo realizadas na regido 28 inferior a 10°, onde se el S3S it menstone] e pEriEEs de eure e m

avalia a distribuicdo do tamanho de particulas/poros inferiora 100 nme a EOMRID S ATSIEE)
estrutura de longo periodo. Estdo disponiveis sistemas épticos SAXS com duas
fendas e feixe paralelo.

Ao utilizar um caminho éptico a vacuo, é possivel reduzir a disperséo do ar e obter dados de alta

qualidade.

In situmedicdes
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Fluxo de calor (mV)
Temperatura (°C)

0 5 10 15 20 25
Tempo (min.)

1) 40°C 3) 142°C

In situA medigdo permite observar mudancas no estado da amostra com

variagdes de temperatura e umidade simultaneamente. O SmartLab SE
suporta diversos acessérios de medi¢do in situ, como para observar 2)120°C FE

mudangas no estado da amostra com alteracdes de umidade ou -_ -l
temperatura, e para observar mudancas no estado da amostra antes e ‘
depois de uma reagdo térmica quando combinado com o acessério DSC. Com

a combinagdo de um acessério in situ e o HyPix-400, é possivel realizar

medi¢des em tempo real, permitindo a identificagdo de mudancas estruturais . _ )
. Comportamento de transicdo de fase/fuséo da tolbutamida,
breves, bem como de gréos grandes e sua orientagéo. um agente terapéutico para diabetes, com a variagdo da

temperatura.

A tolbutamida altera sua estrutura cristalina com a variagdo
de temperatura. Combinada com o detector bidimensional
HyPix-400, permite confirmar claramente a mudanca na
estrutura cristalina antes e depois do pico da reagdo
endotérmica.



Qualidade Rigaku através de engenharia superior

Engenharia mecanica e elétrica

Desde sua fundacdo em 1951, a Rigaku oferece instrumentos de difracdo de raios X de ponta,
utilizando engenharia mecanica de alta precisdo e tecnologias originais. Entre elas, destacam-se
nossos gonidmetros de alta precisdo e geradores de raios X do tipo &nodo rotativo, componentes-
chave de nossos instrumentos de difracdo de raios X, ambos projetados e produzidos pela Rigaku. O d
SmartLab SE herda a tecnologia e o conhecimento cultivados ao longo de mais de meio século, na |
forma do detector hibrido HyPix-400 e de um goniémetro com o mais alto nivel de precisdo do setor.

Engenharia de software: Orienta¢des

Software inteligente que determina quais médulos dpticos sdo os mais adequados para uma aplicacdo e realiza alinhamento, configuragdo e medi¢éo
automaticos. O software de "sistema especialista”" de orientagdo, integrado a plataforma SmartLab Studio II, foi projetado para fornecer uma
sequéncia de medicdo totalmente automatizada.

B Fluxo de medicao B Estudo de caso:

Embalagem

- . Tempo economizado ao usar o recurso de orientagdo para coletar informagdes.
Com os protocolos de medigdo do Guidance, P 530 P N

Selecione a medida medigbes antes complexas tornam-se faceis de Dados de medigéo de Rietveld
propésito configurar. Basta selecionar seu objetivo e o

Guidance cuidara do resto.

N
Funcionalidade de detecgdo q
Todos os componentes pticos sdo m o © Faixa de medido de entrada

detectados pelo recurso AutoSense do e © Faca medicdes preliminares.
SmartLab SE. Caso vocé conecte um © calcular e definir as condicdes de medicéo,
C] - < cdo,

componente incorreto, o SmartLab SE o uta h op tr? Genérico como tamanho do passo, taxa de varredura,
avisard e indicar4 como corrigir o problema. (ecome’ N ea)sy' de difratometro condiges da fenda, etc.

projeto. ’

Realizar medigdo.

AutoTune O Realiz <

O sistema de orientagdo alinha

automaticamente os componentes 6pticos, ‘L
garantindo que sua analise seja realizada

em condigdes ideais. ‘

m Ajuste automatico de posi¢ao
A altura e o angulo da amostra s&o ajustados
automaticamente. A andlise é executada com o

Pla e saml) e posicionamento ideal da amostra.
(h ou?®ntal sam™ a '

Feito em cerca de1/2da época!

colocagdo)
© Faixa de medicéo de entrada
9 © Faga medigdes preliminares.
© 0 sistema de orientagdo ir configurar automaticamente

Orientagéao
¢ as condigdes ideais de medigdo utilizando

Configuracdo automatica de

condigdes e medicao preliminar i
k3 sa0 P sistema os dados de medicao preliminares.
Ap6s uma breve medicao preliminar, todas as O Realizar medicdes
condiges de medigdo sao definidas o
automaticamente. (As condi¢es de medicao -
também podem ser inseridas manualmente) Ana Ilse Tempo gasto longe do instrumento
Horério em que o usuério deve estar presente
Garantia de qualidade
0O SmartLab SE, com sua alta reprodutibilidade, gonimetro de precisdo e funcio de 0010
alinhamento éptico automatico, garante que ndo havera deslocamento do ponto zero +0,005°
. . . 0005 = m = = = = = o i e EE e e e e === === o
nas medigdes, mesmo apds a troca dos tubos de raios X. =
2
A reprodutibilidade permanece alta mesmo ap6s a troca de dispositivos 6pticos; o 2 *
. . . ) ~ L o g 0,000 * * * * L] - * ¢
angulo do feixe direto (26 = 0°) ap6s a remogdo e substituicdo de todas as dpticas de s
=
incidéncia e recepgdo é garantido dentro da faixa de erro de 0 + 0,005°. &
0005 = e == e ==
-0,010
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Namero de repeticdes de medigdo




AcessoOrios opcionais

10

ASC-6 (trocador automatico de amostras)

Numero de amostras

Méaximo de 6 amostras

ASC-10 (trocador automatico de amostras)

Nimero de amostras Méximo de 10 amostras

ASC-48 (trocador automatico de amostras)

Numero de amostras ~ Maximo de 48 amostras

Rotag&o da amostra Velocidade méaxima de 120 rpm,
velocidade ajustavel por computador.

Rotac&o da amostra Velocidade méxima de 120 rpm,
Velocidade ajustavel por computador.

Rotag&o da amostra Velocidade méxima de 120 rpm,
velocidade ajustavel por computador.

Tamanho da amostra Diédmetro maximo de 24 mm

Tamanho da amostra Diametro maximo de 24 mm

‘Tamanho da amostra Dimens&o méxima de 20 mm x 20 mm

Cabegote de fixagdo para centrifugagdo capilar

&

b

5
&%

ligacao ap

Cabecote de fixagdo XY-20 mm

Tamanhos capilares 0,3,0,50,7¢e1,0mm Intervalo (eixo a) -5a95° Intervalo mével (eixos XeY) +10 mm
Rotagdo da amostra 1-120 rpm Tamanho minimo do passo (eixo a) 0,002° Tamanho minimo do passo 0,0005 mm
velocidade Intervalo (eixo B) +360°

Tamanho minimo do passo (eixo B) 0,01°

Velocidade de rotagao (eixo B) 1-30rpm

Oscilagao (eixo y) +5mm

Cabeca de fixacdo da célula da bateria

Material do eletrodo  Ago inoxidavel

Isolador Teflon

Numero de polos 2 (eletrodo e contraeletrodo)

Coletor atual

Janela para raio-X (aluminio), ¢20mm

10 - 158°(20)

Intervalo de medidas

Anexo DSC

DSC Tipo de fluxo de calor

Medicdo Temperatura ambiente até 350C.
faixa de temperatura  (-40° C~, opcional)

Ar, gas inerte (Medicdo em atmosfera
Umida de temperatura ambiente até

Medicdo 60°CE, 5% UR a 95% UR disponivel
atmosfera )
opcionalmente conectando a um
gerador de umidade (HUM)
Medicado

5-55°(20)

faixa de angulo

HTK 1200Nx1

Medicéo

N Temperatura ambiente até 1200°C.
faixa de temperatura

Medicédo

Vécuo, ar, gas inerte, etc.x2
atmosfera

Medicdo

_ °
faixa de angulo 0-160°(26)

Modelo capilar também disponivel

Reator X (acessério de aquecimento
infravermelho de alta temperatura)

Medicédo

. Temperatura ambiente até 1000°C
faixa de temperatura "

Medicédo

atmosfera Ar, gas inerte, etc.*2

Medicédo

faixa de angulo 0-160°(26)*3

TTK 6001

-20%C a600° c (Resfriamento com
ar comprimido) -190° C a 600° C

(Resfriamento com nitrogénio liquido):)

Medicdo
faixa de temperatura

Medicao

Vacuo, ar, gas inerte
atmosfera

Medicao
faixa de angulo

0-160°(28)

Multiuso de alta qualidade
acessorio de temperatura

Medicao Temperatura ambiente até 1500°C no ar. Temperatura
faixa de temperatura  ambiente até 1450°C no vacuo. Temperatura ambiente
e atmosfera

até 1350°C em gas inerte (He).

Medicdo

faixa de angulo

0- 160°(20)*3

>*1  Produtos da Anton Paar. Muitos outros acessérios da Anton Paar estao disponiveis para o SmartLab SE.
%2 Consulte a Rigaku caso deseje utilizar um gés especifico.
*3 Essa faixa de valores varia dependendo do detector que sera utilizado.



Especificacoes

Geracao de raios X*

Gerador de raios X Tubo de raios X selado de 3 kW
Faixa de tensdo variavel do tubo 20 - 60 kv
Faixa varidvel de corrente do tubo 2-60mA

Configuracdo Tipo vertical, geometria 6-6

Raio 300 mm, variavel de 150 a 300 mm para experimento 2D
Tamanho minimo do passo 6s:0,0001° . 6d: 0,0001°

Garantia de qualidade Reprodutibilidade do feixe direto 0+0,005°(26)

Eixo s, 6d (acoplados/independentes)

Bragg-Brentano
Feixe paralelo

Configuragdo suportada para Feixe divergente
alinhamento automético Focalizando a configuragdo Debye-Scherrer
SAXS

Difragdo de raios X em microdreas

Detector

Sensor: Sensor de pixel semicondutor. Area
X ativa: 369,6 mm?2.2(38,5 x 9,6 mm) Tamanho do
HyPix-400+
pixel: 100 x 100 ym

Taxa de contagem: > 3,7 x 1010cps (global), 1 x 10scps/pixel

Sensor: Sensor de tira semicondutora.
Area ativa: 384 mmZ2.2(19,2 x 20 mm)
D/teX Ultra250 Largura da faixa: 75 pm
Taxa de contagem: >2,5 x 10scps (global), 1 x 10sResolucdo de

energia cps/faixa:=20%,~4% (monocromador D/teX)

Requisitos de instalagdo

Dimensfes da caixa 1.270 x 1.220 x 1.880 mm, 50,0 x 48,0 x 74,0 polegadas (L x P x A)

Peso (sem opgdes) Aproximadamente 800 kg (1.764 Ibs) para a configuracdo padrao.

Abastecimento de gua de refrigeracio 4 -5,5 L/min, pressao de 0,25 - 0,34 MPa, temperatura <25 °C com flutuagdo de +0,5 °C.
Fonte de energia Trifasico AC200 V+10 %, 50/60 Hz, 30 A ou monofasico AC220 - 230 V+10 %, 50/60 Hz, 40 A
Resisténcia do solo <100 Q
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Peso (padréo)
£ == | ~E S especificagio): 800 kg

* Os valores maximos nominais dependem do tipo de tubo de raios X (alvo, foco). Consulte o manual de instrugdes do tubo de raios X para obter detalhes.
t Este produto foi desenvolvido em conjunto pelo Departamento de Medigéo e Eletrénica da Universidade de Ciéncia e Tecnologia AGH (Pol6nia) e pela Rigaku Corporation.
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