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APPLICATION NOTE

Nghién ctiu dong luc hoc vaéi thiét bi ARL
EQUINOX 100 va buéng BTS500

Gi6i thiéu

Nhiéu xa tia X la m¢t trong nhiing ky thuét phan tich cfu truc
dugc st dung phd bién dé mo ta cic vat liéu theo chiic ning
ctia nhiét do, mai truong va cac diéu kién bén ngoai khac. Pha
chuyén tiép xay ra khi vét liéu trai qua chu ky nhiét (& nhiét
dd cao hodc nhiét do thdp) va ciu truc tinh thé ctia chung c6
thé khéc nhau dang ké dan dén céc tinh chit khdc nhau cta

vat liéu.

Nho vao cong nghé do thoi gian thuc cta thiét bi Thermo
Scientific ™ ARL ™ EQUINOX 100, ngudi ta c¢6 thé thyc hién cdc
phép do nhiéu xa tia X nhanh d€ nghién ctiu sy chuyén tiép pha
ctia cac vat liéu 6 nhiét d cao. Gan day, v6i sy thiét ké nho gon
cta mot budng nhiét do cao, dugc tich hgp bén trong thiét bi va
két hgp véi kha nang nhiéu xa tia X mo6 hinh déng thoi, viéc
nghién ctu dong luc hoc cac chit & nhiét do cao cé thé tién
hanh nhanh va thun tién hon rit nhiéu.

Bai viét nay trinh bay mdt vi du vé nghién ctiu nhu vay véi
ARL EQUINOX 100 két hgp v6i buéng Anton-Parr
BTS500 dé dua ra mot gidi phap hiéu qua vé chi phi cho céc
nha khoa hoc vat liéu.

V& thiét bi

Dong san phdm Thermo Scientific ™ ARL ™ EQUINOX dai
dién cho danh muc céc thiét bi nhiéu xa tia X (XRD) tii cac
hé thong dé ban don gidn dé st dung dé€ phan tich thuong
xuyén dén cac hé thong cép cao, ding dau, hiéu ning cao,
tién tién hon.

Thermo Scientific ® ARL ™ EQUINOX 100 sti dung 6ng kinh
50 W Cu thiét ké riéng hodc 6ng kinh 15 W Co hoi tu do
sdng ao co6 guong quang hoc khong cin bé lam lanh bang
nuGe bén ngoai. Thiét bi c6 thé dugce van chuyén tit phong
thi nghiém nay sang phong thi nghiém khac hodc st dung
ngoai thuc dia ma khong yéu cau bat ky co s& ha tAng dac
biét nao.

ARL EQUINOX 100 cung cap b¢ thu dii liéu rat nhanh so véi
cdc mdy do nhiéu xa khéc do dau do vi tri cong do nhay cao
(CPS) ddc nhit, do tdt ca cac dinh nhiéu xa mot cach dong
thoi va trong thoi gian thuc.

SOHIPNY

Eaymox 100

Két hgp ARL EQUINOX 100 v6i bé Anton Paar BTS500 dua ra
mot thiét bi do nhiéu xa tia X vdi hiéu sudt t6i vu cho cac
nghién ctiu dong luc hoc. Vi thiét ké vé ciing nho gon va yéu
cau cong sudt thdp (dudi 250 W), thiét bi c6 kha nang nghién
ctiu su chuyén tiép pha va cac phan ting hdéa hoc dé dang, kiém
soat toan bd qua trinh va két qua cua dong thoi ARL
EQUINOX 100 va bé BTS500 qua may tinh.

Dé ching minh hiéu suit ctia hé thong, cic nha nghién ctu da
thuc hién mot thi nghiém nhanbh, it hon 3 gio k€ ti khi bat dau
thi nghiém dén khi thu dugc két qua 3D.

Hinh I1: Hinh 4nh bu6ng BTS500 bén trong thiét bi ARL EQUINOX 100
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Diéu kién thi nghiém

Cac nha khoa hoc da st dung bot RbNO3, dugc mua tu alfa
aesar (ma san phim 13496, d¢ tinh khiét 99%) dua vao c6c
do truyén qua bang niken trong buéng BTS500 cho nhiing
nghién ctu nay.

St dung phdn mém Symphonix d€ chudn bi mot 16 chay, nhu

sau:

o Gia nhiét v6i ché do 2°C/phut trén 16 nung dé dat dugc 350 °C.

e Khéi dong chu trinh do séng lip lai méi 2 phut

Diéu nay c6 nghia la nhd vao viéc do dudng cong sé cho
phép thu dugc toan b mau XRD trén 110 ° bit ctt khi ndo,
modi 2 phidt nha tht nghiém sé nhin dugc mdt mau mdéi bao
gom dai goc tdng s6. Néu khong cé bat ki viéc diing nao, cic
nha tht nghiém sé thu dugc mét mo hinh méi sau moéi 4 °C.

Trén ARL EQUINOX 100, cac nha nghién ctiu st dung mot

minisource dong két hgp véi SmartOptics, chay & téc do 36W

(40 kV, 0.9 mA). Trong toan bo thti nghiém, mot man hinh
hién thj truc tiép mau XRD dang dién ra trong thiét bi.

Hinh 2: Dang RbNO3 dién hinh thu dugc trong 2 phut & nhiét do phong
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Két qua
Rubidium nitrate dugc phat hién c6 mdt s6 pha chuyén tiép
gitta nhiét d6 phong va 310°C, nhiét d6 nong chay.

T4t cd cac mau thu dugc tu nhiét d phong 1én dén 350 ° C
dugc st dung dé€ vé d6 thi (Hinh anh dugc phéng to trong
khoang tit 20 dén 70 ° ctia 20 la khoang dugc quan tdm hon,
tuy nhién c6 thé quan sit toan bo dai v6i mdy xdc dinh dudng
cong (curve detector)).

Hinh 3: Cac mau Rubidium nitrate thu dugc tit nhiét d6 1én dén 350 ° C
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Tamperature

Nhén thay r6 rang 1a mau nay thay d6i nhiéu lan trong qua
trinh tht nghiém.

O nhiét do phong, rubidium nitrate c6 cdu tric béc ba tai
nhiét d6 dén khoang 160°C sau d6 dot ngdt chuyén sang ciu
truc khoi lap phuong.

Hinh 4: C4u trtic bac ba ctia rubidium nitrate & nhiét do khoang 160 ° C
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Quan sat ky hon tai nhiét do 165 ° C, cdc nha nghién ctiu
thdy ring cac dinh nho gitia cdc diém cao hon sé bién mit tai
170 ° C.

Hinh 5: Mau Rubidium nitrate dugc luu ¢ 181 ° C
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Viéc chuyén tiép pha dugc trinh bay 6 d4y xay ra & nhiét do
cao hon nhu da bdo cdo trong tai liéu, nhung vi khong c6 bat
ky viéc diing nao xung quanh nhiét d6 chuyén pha, va thuc
té la mau dugc lam ndng tu dudi day, va véi cac tia X, két
qua cho thay phén trén cling ctia bé mat phai mat thoi gian
trude khi c6 thé quan sét dugc mdt cach hiéu qua trong cic
mau nhiéu xa. Thtt nghiém dugc thuc hién & day can dugc
hiéu la moét sang loc nhanh trudce khi lap lai cac phép thi
nghiém khéc véi t6c dd chdm hon nhiéu so v6i nhiét do
chuyén pha.

O nhiét do cao hon, khoang 250 ° C (& 219 ° C trong tai liéu)
cadc mau sé chuyén sang pha thu hai. N6 rdt rd rang vi c6 su
chuyén déi tit dang khoi sang dang rhombohedral.

Hinh 6: Cidc mau nito Rubidium tai 250 ° C
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Hinh 7: Mau Rubidium nitrate duoc luu & 260 ° C
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Phan két luan

Vi thiét bi ARL EQUINOX 100 dugc trang bi thém buéng
BTS500, cac nha khoa hoc ¢6 thé hiéu 16 4 ciu triic cia RbNO3
trong vong chua téi 3 gio va chi véi 10 ca chudt nhép chudt.

Buédc nghién ctiu dugc dé xudt tiép theo la gia nhiét nhanh
trong khoang nhiét d6 chuyén pha, sau d6 ghi lai mau sau
mobi do dé€ thu dugc hinh dnh r6 nét ¢ nhiét do chinh x4c ctia

quad trinh chuyén pha.

Hinh 8: Mau Rubidium nitrate dugc luu & nhiét dd khac nhau
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