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I. INTRODUCCION ~

Quisiera, ante todo, exponer los motivos por los cua
les este trabajo se ha llevado a cabo asi como las finali

dades u objetivos gue se han intentado alcanzar.

La causa principal gue motiv6 la realizacibn del pre
sente érabajo fue la necesidad de desarrollar experimental
'mente, los mé&todos y las t&cnicas gue, junto con la teoria
necesaria, permitan utilizar los diversos aparatos con gue
cuenta actualmente el Laboratorio de Rayos X del Instituto :

de Fisica de la Universidad Nacional AutSnoma de Mé&xico, ‘

. de manerxra Sptima, tanto como para efectuar las investiga-
ciones propias de este laboratorio dentrq del campo de 1la
cristalografia geom&trica y fisica y del campo de los ra-
yos X analiticos, como para apoyar las investigaciones de
-otros laboratorios en &ste u otros institutos. Esta nece
sidad se fundamenta en gue para el estudio de los sblidos,
ya sean &stos amorfos o cristalinos, el anélisisbroentgeng

18gico como disciplina, presenta las siguientes ventajas:

a) Permite conocer cualitativa y cuantitativamente los

elementos quimicos, con nfimero atSmico mayor que 10,

presentes en una muestra en estado s6lido, liguido o

gaseoso.

b) Permite identificar y cuantificar las fases cristali-

nas de composicifn guimica definida presentes en una



muestra, siempre y cuando &stas hayan sido estudia-

das y analizadas previamente.

c) En el caso de materiales cristalinos nunca estudiados,

permite conocer o medir, segGn sea el caso, entre otras

_caracteristicas, las siguientes:
Par&metros de la celda unidad
Sistema cristalino
Red de Bravis
Grupo de Laue
Grupo espacial

Estructura cristalina.

Tomando en cuenta las ventajas anteriores del an8li-
sis roentgenolfgico, con respecto a otras disciplinas den

tro del estudio de 1los s6lidos, y las motivaciones expre-—

sadas, el presente trabajo. tiene como objetivo general

aplicar did&cticamente tal an8lisis al estudio de una ma-
triz minéral, denominada en este trabajo "Mineral Villa

Aldama", constituida por 5 secciones interpenetradas, vi-

sualmente dAistintas, y por formaciones geom&tricas crista
linas con h3bitos bipiramidales rSmbicos. Los objétivos

particulares son:

a) Determinar, por fluorescencia de rayos X, la composi-
cibén gufimica cualitativa de las diversas secciones de
la matriz mineral Villa Aldama y de las formas bipira
midales r6mbicas, utilizando un espectrSmetro de £1lug

rescencia.




b) Identificar, por difraccibn de rayos X, las fases

cristalinas presentes en las diversas secciones de
‘la matriz mineral Villa Aldama, utilizando los mé&to-—
dos de Debije-Scherrer, de Gandolfi, y por difractd-

metro de polvos.

c) Medir o conocer, segfin sea el caso, para el material

‘monocristalino gque constituye el interior de las for-

mas bipiramidales rSmbicas, lo siguiente: parfSmetros

de la celda unidad, sistema cristalino, red de Bravais,
volumen de la celda unidad, masa dentro de la celda
unidad y por m&6duleo minimo material, grupo de Laue,
simbolo de extincibfn, simbolo de difraccisdn, grupo
puntual y grupo espacial; utilizando los m&todos de
Laue, de oscilacién{ de giro total, y de Weissenberg

de niveles cero y primero.

Para el cumplimiento. de los objetivos anteriores se

emplearon los siguientes dispositivos experimentales:

1) EspectrSmetro de rayos X, marca Philips, tipo-
PW 1410/00/10/60/70, del Inst. de Geologia de la UNAM.

2) Difractfbmetro de rayés X por polvos marca Philips,
tipo PW 1050/25, con genefador tipo PW 1130/00/60.
del Inst. de Geologia de la UNAM.

3) Fuente de rayos X para monocristales, marca Philips,

tipo 12046/3, del Inst. de Geologia de la UNAM.



4)
5)
6)
7)
8) -
9)

i0)

¥ a 1la M. en C. Ragquel Rios,

Fuente de rayos X para monocristales, marca'Philips,

tipo PW 1010, del Inst. de Fisica de la UNAM.

Camara Debije-Scherrer, marca Philips, tipo PW 1026

del Inst. de Fisica de la UNAM.

C&mara Debije-Scherrer, marca Philips, tipo PW 1024

del Inst. de Fisica de la UNAM.

Ca&mara Plana Universal, marca Philips, tipo PW 1030,

del Inst. de Geologia dé la UNAM.

Ca&mara Weissenberg marca Charles Supper tipo 9000
del Inst. de Geologia de la UNAM.

Cémara'Weissenberg marca Nonius, del Inst. de Fisica
de la UNAM.

Ca&mara Gandolfi marca Charles Supper, tipo 7141,-de1

Inst. de Fisica de la UNAM.

‘Pebo reconocexr al Dr. Francisco Jos& Fabregat Guinchard

el haber proporcionado la ma-—

triz mineral Villa Aldama para los efectos del estudio pre-
sentado.




IXI. APARIENCIA MACROSCOPICA

La matriz mineral de la cual se extrajo el mono-
cristal de interés, fue presentada para su estudio en
blogues irregulares, con dimensiones miximas de 6 cm,
gque muestraﬁ cuatro regiones interpenetradas, diferen
ciadas a simple vista por su color y su textura, 1la-

madas para posterior referencia asi: blanco rosado, ro

jo claro, rojo oscuro y amarillo. Incrustadas en tales
regiones se encuentran formaciones octaedrales sumamen
te fragiles de color rojo oscuro (ver las fotos Nos. 1
¥ 2) cuyos h&bitos son bipirémides r6mbicas o tetrago-
nales (este h&bito hace sospechar, segn la teoria de
formas, que el material cristalino constituyente perte
nece a uno de los siguientes sistemas cristaliﬁcs: cG—-
ciﬁo,-tetragonal u ortorémbiéo), cuyas alturas estén
 comprendidas entre 6 mm y 1 mm. Ellinterior de tales
octaedros se encuentra constituido totalmente por una
formacibn rojizé no homogénea (ver la foto N° 3), de
cientos de miles de . placas desordenadas, blandas y bri
llantes (con apariencia de micacea) ; cada una de ellas
mide aproximadament%~0.05 mm ., El trabajo cristaiogra—
fico de monocristal agqui presentado se ha desarxrrollado
sobre tales placas brillantes individuales. Picnométri
camente se determinS la densidad de las formaciones oc-

taedrales mencionadas, siendo &sta:

p=4.0 * 0.4 gr/cm3
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Fotograffa N# 3.



III. ESTUDIOS POR DIFRACTOMETRO DE POLVOS Y CAMARAS DE DEBIJE
SCHERRER Y GANDOLFI. -

Una especie mineral cristalina, o en general,
un material cristalino dado, puede o no haber sido
estudiado cristalogrificamente. En caso afirmativo,
es altamente probabie que el conjunto de sus distan—
cias interplanares se encuentre registrado en el In-
dice de Datos por Di?raccién de Rayos X, publicado-
por JCPDS (Joint Camittee on Powder Diffraction Stan-
dards), en tal caso la identificaci®n de un material -
cristalino requiere de la obtencifn de su patrdn de
difracciftn de rayos X por polvos, de la medici&n de
su conjunto de distancias interplanares asociado, y
finalmente de la‘comparaciéﬁ de tal conjunto de dis-—
tancias inte;planares con todos los coﬁjuntos regis—

" trados por JCPDS. Existen varios ﬁétodos experiméntg
.lés para obtener los patrones de difraccib&n de rayos
X por polvos, entre ellos: por cimara de Debije~Scher-
rexr y por difractBSmetro. El primero de ellos tiene
como ventajas principales el reéuerimiento de peque-
fias cantidades de muestras por analizar‘y la gran
exactitud con la cual se determinan las distancias in
terplanares; el segundo tiene como ventaja principal
la precisi&n con la cual se miden las intensidades Qe

los conos difractados.



10.

Asi con el objeto de identificar las fases cris
talinas presentes tanto en las diversas regiones de la
matriz mineral de villa.Aldama como en el interior de
las formas bipiramidales rSmbicas se expusieron una
eqgquisgrafia de Debije—-Scherrer y ocho difractogramas.

xﬁl'polvo utilizado tanto en las equisgraffas como pafa
los difractogramas fue obtenido raspando material de

cada una de las regiones de inter&s con una punta de
acero y moliendo manualmente y por separado en un mor-—

tero de &gata (ver la foto N° 4). En el caso de las

-equisgrafias de Debije-Scherrer, los polvos asi obteni
doslfueron mezclados por separado con pegamento Duco y
acetona, en seguida tal mezcla se extiende sobre un vi-
drio portaobjetos con ayuda de otros de estos vidrios,
el cual es oprimido y desplazado manualmente sobre el
Primerxro, formando una pelicula delgada la cual es sepa-
rada del vidrio con una navaja y enrollada manualmeﬁte
hasta formar un cilfindro de aproximadamente 1 cm de 1a£'

go por 0.1 cm de di&metro (vexr la foto N° 5). Tal ci-

1indro es montado para su estudio en 1la céméra de Debijé-
Scherrer (ver la foto N° 6). En el caso de los difracto
gramas, los polvos obtenidos se colocan directamente en
una cavidad paralelepipeda del portamuestras del difrac-—
tO6metro, compactindose mec&nicamente para lograr una su-
perficie lisa (ver la figura nNe 1;, o bien se colocan y

compactan en un vidrio plano que hace el papel de portamuestras.
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Fotograffa N8 6.
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CONDICIONES EXPERIMENTALES Y MUESTRAS MINERALES DE DIFRACTOGRAMAS

T A BLA

*

DIFRACTOGRAMA N
na 72 75 92 93 a8 89 90 91
MUESTRA POLVO VIDRIO POR- |OCTAEDRO |OCTAEDRO |BLANCO |ROJO AMARILLO [ROJO
OCTAEDROS |[TAMUESTRAS |GIGANTE 1 |GIGANTE 2 |ROSADO |OSCURO CLARO
RADIACION cuk,, cuk, Cuk cux Cuk Cuk_’ cuk, cuk,
VOLTAJE (KV) 30 30 30 30 30 10 30 10
CORRIENTE (mA) 20 20 20 20 20 20 20 20
3 3 3 3 3 3 2x103 2x103
ESCALA 2x10 2Xx10 2x10 2x10 2X10 2X10
ATENUACION 4 4 6 6 6 6 6 6
CTE. TEMPORAL 1 1 1 1 1 1 1 1
VEL. GONIOMETRO | 2°/MIN.
INTERVALO (20) 70°-5° 70°-5° §0%5e 80°-5° 70°-2° | 64°-2° 64°-2° | 64°-2°

2



15.

En la tébla N°e X se muestran las condiciones y muesg
tras minerales correspondientes a los diversos difrac
togramas. El difractograma N° 72.(ver el dibujo'N°

2 ) se obtuvo del vidrio gue sirvid de sost&n a los
diversos polvos analizados, ¥y no muestra estructura
eristalina AIguna ya gue s5lo se observa una banda an
chaientre vélores de 20 de 15°a 35°, la cual es tiéica
de los sb6lidos ‘amorfds?! “por lo gue se conéluyg gue el
portamuestra no contribuye al conjunto de sefiales de
@ifraccién observadas en los demis difractogramas. Una
vez medidos y analizados todos los difractogramas, se
obtuvo un conjunto de distancias interplanares para
cada una de las regiones minerales de interés. Taies
conjuntos de distancias interplanares se muestrén. pa-
ra cada regibén, en las tablas .II a V , junto con
las intensidades (Ir) medidas para cada linea, en re-—
laciBn a la mayor intensidad medida por difractogrxama:
tambi&n se muestran las.intepsidades (IhF) de cada 15—
nea de difraccifn en relacién a la mayor intensidad
medida por fase guimica en-un mismo difractograma, asi
como las distancias interplanares (dest) é intensida-
des (Iest) estandar correspondientes a las distancias
medidas, segn la bisgqueda por el m&todo de Hanawalt?
en los patrones del JCPDS. En la muestra mineral blan

'co rosado (tabla N° II ) se han identificaco Plenamen

1 Ver las referencias 1,2 y 3
2 Ver la referencia 4
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TASLA

1T

.MUESTRA MINERAL: BLANCO ROSADO

DIFRACTOGRAMA N°

88

17.

d(e,?cA)per d.e(sxt) Irel I,re est q;?:l‘iaca
4.25 *.04 4.26 *.05 90 90 35 Sio0,
3.34 .0&% 3.32 " 100 100 100 "

2.46 .01 2.458 .00S 55 ss 12 o )
2.28 - 2.282 v 28 28 12 "
2.232 .029 2.237 20 20 6 o
2.127 v 2.128 " as as 9 "
1.969 .008 1.980 28 28 6 "
1.814 .007 1.817 " 60 60 17 "
1.669 .006 1.672 * 20 20 7 "
1.656 .005 1.659 " 5 5 3 "
1.605 -.004 1.608 " 1 1 "4 "
1.544 1.541 s0 50 15 "
1.455 .003 1.453 " 7 7 3 "
1.416 1.418 .2 2 4 "
1.383 v 1.382 " 25 25 7 "
1.373 1.375 *© as 4s 11 "

3.69 .03 3.66 .05 1 20 25 a-Fe203
2.70 .01 2.69 " 5 100 100 "

2.51 .01 2.51 " 4 80 50 v
2.192 .009 2.201 .005 1 20 30 "
1.834 .007 1.838 " 1 20 a0 v
1.692 .006 1.690 ** 1 25 60 "



MhESTRA MINERAL: BLANCO ROSADO

TABLA

DIFRACTOGRAMA N°

(continuacidn)

18.

.é?iger de?R) Irel rf est qﬁ?i?ca
1.692 .006 1.690 .005 1 2s 60 a-Fe,03
1.605 .004 1.596 b <1 15 16 "
1.484 b 1.484 i <l 1s 35 "
-1.455 " 1.452 " <1 1s 35 "

6.65 .05 3 No identi-
5.04 .06 2 ficada por
4.85 .05 1 tener sefia
3.53 .06 <1 les de di-
3.16 .02 2 fraccibn-
3.11 " 2 muy pbto
3.05 " 3 intensas
‘3.01 ” 3

2.91 " 3



19.

te las siguientes fases en orden‘de importancia: cuar-
zo (SiO;) y hematita (a-Fe,0;); adem&s aparccen 9 15—
neas de difraccidn no correspondientes a los minerales
anteriores perobno identificables debiéé a su baja in-
tensidad. En la muestra mineral amarillé (tabla N°

IIXT ) se identificaﬁ plenamente en orden de importan-—
cia: natrojarosita (NaFe;(50,),(0OH) ¢ ), cuarzo (S5i0,)
b4 hematita (a—Fe,0,), logradndose identificar todas las
lineas presentes en el difractograma; sin embargo se
Jhace notar gque las intensidades correspondientes a las
d1fneas asignables a la hematita, no correspondén cbn
las intensidades del eét&ndar. En las muestras "rojo
claro® y "rojo oscuro" (tablas Nos. IV y V ) se -~
identifica como fase predominante al cuarzo (5i0O;)., y
"a la hematita (g-Fez03;) como fase secundaria en el ca-
s0 de "rojo oscuro”" y como fase terciafia eﬁ el caso
*rojo claro"; adem&s aparece un conéunto de 24 sehales
de difraccifn en estas 2 Gltimas muestras, las cuales
no pudieron ser asignadas, por el método Hanawalt, a
fase alguna presente en los estindares JCPDS hasta 1981,
Ppor lo gue se sospechd la existencia de una fase guimi-
©ca cristdlina presente en las muestfés minerales "rojo
claro” y "rojo oscuro", la cual muy probableménte no ha
sido estudiada cristalogrdficamente. Tal fase guimica,
llamada en lo futuro fase "X", se presenta como fase se
cundaria en "rojo claro" y como fase'terciaria en "rojo

oscuro”. La muestra mineral obtenida del interior de



MUESTRA MINERAL:

DIFRACTOGRAMA N2 90

TABLA

IIT

AMARILLO

20.

d?ﬁl)ber da ?I"\s)t - Irel Irs est ~ éﬁ?::ca
5.91 +.08 5.94 =.005 20 20 40 NaFe, (S0,) , ©H) ¢
5.61 - .07 5.57 " 40 40 50 . oo
5.04 .06 5.06 " 70 70 100 .
3.69 .03 3.67 . ™ 20 20 20 n
3.49 " 3.49 “ 7 7 20 -
3.13 .02 3.12 - s0 s0 70 “
3.08 3.06 - 100 100 80 "
2.98 " 2,96 " 1s as 20 .
2.805 .017 2.78 . 20 20 20 "
2.52 .01 2.53 " 25 25 40 .
2.249 .009 2.24 “ 35 3s 60 .
2.137 11 2.13 “ 6 ‘6 20 .
1.977 .008 1.98 " 30 30 60 -
1.911 11 1.91 " 8 8 s “
1.830 .007 1.83 " 30 30 s0 .
1.740 .006 1.74 " 8 8 s -
1.718 11 1.72 - 8 8 5 .
1.580 .005 1.57 - 10 10 20 "
1.542 .004 1.54 " 1s 1s 20 "
1,488 v 1.48 " 20 20 20 "
4.27 .04 4.26 " 30 30 35 sio,
3.36 .03 3.343 .001 90 100 100 ..



TABLA

IIXY

MUESTRA MINERAL: AMARILLO

DIFRACTOGRAMA N2 90

(continuaciotn)

21.

d‘:ﬁf;er 4 ?ﬁs)t Trea I:f est q\f:l;:\gca .
2.47  :o01 2.458 " 7 7 12 "
2.28 " 2.282 " 1is 20 12 "
2.249 .009 2.237 " 35 a0 6 "
2.137 = 2.128 i 6 7 9 -
1.977 .008 1.989 ® .40 40 6 "
1.830° * 1.817 " 30 40 17 "
1.668. " 1.672 " 2 3 7 "
1.656 = 1.659 " 2 2 3 "
1.542 .004 1.541 b 6 10 1s "
;;;55 - 1.453 - [ 6 3 -
3.69 .03 3.66 .005 1s 65 25’ a-Fe,0
2.70 .01 2.69 " 15 60 100 "
2.52 " 2.51 " 25 75 50 »
2.202 .009 2.201 -001 4 15 30 .
1.830 .007 1.838 " 40 100 40 "
1.698 .006 1.690 - 6 25 60 -

- 1.596 - - 16 "
1.488 .004 1.484 - is 60 3s »
1.455 1.452 " '15 35 Tom



MUESTRA MINERAL:

TABLA

DIFRACTOGRAMA N2 9]

v

ROJO CLARO

22,

d(—:ﬁ;):er ((ai;: Irel Irf est qﬁ?rﬁ?ca
4.27 *.04 4.26 +£.005 30 30 3s- sio,
3.34 .03 3.343 .001 100 100 100 "
2.453 .009 2.458 " 10 10 12 " ’
2.280 * 2.282 " 8 8 12 "
2.240 " 2.237 " 4 4 6 "
2.137 2.128 * 10 10 L) "
1.980 .008 1.980 " 6 6 6 -
1.821 .007 1.817 13 13 17 "
1.668 .006 1.672 " 6 6 7 »
1.657 * 1.659 " 7 7 3 »
1.542 .004 1.541 " 15 1s 1s »”
1.455 * 1.453 3 3 3 " )
6.75 .10 2 6 NO IDENTIFICADA
4.90 .0S .11 31 "
4.51 "1 3 "
3.54 .03 - .1 3 "
3.46 " 7 21 "
3.36 i ] 28 "
3.26 6 1s "'
3.17 .02 18 S0 "
3.01 " 27 .- 75 "
2.98 " 25 -



TABLA Iv
MUESTRA MINERAL: ROJO CLARO
DIFRACTOGRAMA N2 9]

(continuacién) - .

B W Trer Ter Tese qufnies
2.92 " . 36 100 "
2.760 .010 3 9 -
2.736 * 2 6 "
2.600 " o 3 8 -
2.434 © 3 i: -
2.409 * 3 ‘8 -
2.164 .009 s 14 . "
2.098 " 2 4 -
2.057 008 ° 10 28 -
1.971 = S 1 2 . -
1.939 = 2 4 -
1.892 .007 2 a -
1.773 % 4 12 -
1.702 * -5 is -
1.629 .00S ) 3 9 = -
1.571 * <1 2 -
1.534 .004 s 14 -
1.517 " : 2 6 "
1.502 " ' 3 -} -
3.69 .03 3.66 +.005 <1 a 25 a-Fe,0
2.688 .010 2.69 " 10 80 100 -



TABLA v

MUESTRA MINERAL: ROJO CLARO
DIFRACTOGRAMA N* 91

(continuacitn)

24.

e W R
2.513 - 2.51 - 13 100 50 "’
2,202 .009 2.201 .001 4 40 30 T om
1.840 .007 1.838 " .- <1 4 - 40 "
-1.692 .006 1.690 - : 4 40 60 "
1.590 .005 1.596. * 7 55 16 .
1.484 .004 1.484 1 11 35 . "
1,455 1.452 3 24 35 "



MUESTRA MINERAL:

DIFRACTOGRAMA N2 B89

TABLA

v

ROJO OSCURO

25.

d?il))er dest Irel Ive est qﬁ;:ica
4.25 .04 4.26 £.005 30 30 3s . sio,
3.34 .03 - 3.343 .001 100 100 100 "
2.458 .010 2.458 ¢ 13 13 12 "
2.282 " 2.282 " 12 12 12 "
2.235 .009 2.237 " s s 6 .
2.132 " 2.128 " 10 10 9 "
1.977 .008 1.980 ™ 7 7 6 e
1.821 .007 1.817 * 21 21 17 "
1.672 .006 1.672 " 5 5 7 b
1.65€ .005 1.659 " 7 7 3 "
1.542 .004 1.531 * 16 16 ‘1s "
1.455 1.453 " 7 7 3 "
3.69 .03 3.66 .005 5 23 25 a-Fe, 04
2.68 .01 2.69 " 22 100 100 i
2.509 .010 2.51 " 20 90 S0 -
2.202 .009 2.201 .001 6 28 ‘30 "
1.838 .007 1.838 " 5 25 ‘a0 "
1.694 .006 1.6%0 " 12 54 60 "
1.590 .004 1.596 " 3 12 16 "
1.484 - * ‘1.484 [ 24 3s "
1.455 " 1.452 * 7 31 35 "
6.80 .10 2 ° NO IDENTIFICADA
4.90 .05 1s 81 "



TABLA

MUESTRA MINERAL:

v

DIFRACTOGRAMA N2 B89

(continuacién)

ROJO OSCURO

d'ig!))er d?l?f\t): rel Tre Test ;ﬁizeica
a.s1 - 2 . .
3.53 .03 <1 a .
3.45 v 10 ss "
3.2 v 7 36 "
3.18 .02 18 o8 .
3.00 - " 17 26 “
2-98 " 10 55 "
2.92 " 18 . 100 "
2.764 .010 s 25 .
.2.600 " 3 1s "
2.392 * 2 o .
2-167 .009 2’ 11 -
2.099 v N . i}
2.058 - e )
1.937 .oos8 2 o )
1.892 .007 1 ” )
1.778 .006 s 27 )
‘1.626 .00S - 2 a1 .
1.s70 < R )
1.530 .004 a 24 .
1.7 © 3 16 "
1.499 v 2



27.

- varias de las bipirimides rSmbicas, llamada *"“polvo oc-—
taedros", produjo un difractograma (N° 72) idé&ntico en
1fneas, m&s no en intensidades, a los difractogramas
N® 92 y 93) producidos por las muestras minerales, 1lla
.mmadas "octaedro gigante 1" y "“octaedro. gigante 2", obte
nidas por separado del interior de 2 bipir&mides rSmbi-—
cas escogidas al azar de entre todas las bipiramides
rBmbicas incrustad;s en ‘'la matriz mineral; por lo gue se
puede concluir, gue dentro de todas las bipir&mides r&m—
bicas existen las mismas fases gquimicas cristalinas y
-ademés, gue &stas no se presentan en iguales proporcio-
nes. En la tabla N° VI se ﬁuestran las distancias in-
terplanares medidas para el difractograma N° 93 (co-
rrespondiente al interior de "octaedro gigante 2" y mos-—
trado en la figura N° 3), pudiendo identificarse plena-—

-mente la presencia del cuarzo (si0y) como fase se-——
-cundaria y la de hematita (a—Fezoa). como fase ter-
ciaria (tampoco en esta identificacibn concuerdan las
intensidades experimentales con las esé&ndar para la he
matita). Como fase quimica cristalina principal (de ma
~yor abundancia) en el interior de las bipir&mides rSmbi
cas se encontrb una fase cristalina no identificable por

. «l método de Hanawalt en los patronés de JCPDS constando
de por lo menos 33 lfineas de las cuales las 24 de mayor
distancia interplanar se presentaron tambi&n como perte-—
mnmecientes a la fase desconocida en las muestras "“rojo
oscurof Y "rojo claro”™, aungue como fase terciaria y se

cundaria respectivamente. La no concordancia entre las
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TABLA VI

MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2

DIFRACTOGRAMA N2 93

- 007

d:(ailj:er d?ii): Irel Irs Iest q:?:\zca
6.86 +.15 s 5 NO- IDENTIFICADA
“4.93 - .%s6 32 32 ) "
4.55 % 3 3 -
4.15 .04 4 4 - -
3.49 .03 18 ie -
3.38 " 22 22 -
3.28° % 13 . 13 -
3.19 * 40 40 "
'3.02 .02 75 75 -
3.00 - ) 28 28 . -
2.93 = - 100 100 -
2.778 .017 10 10 ) -
2.746 .016 s 5 -
2.604 .015 9 ) -
2.453 .012 8 8 -
2.415 * 7 7 .
2.174 .010 14 14 * ’ -
2.113 - 11 11 . -
2.058 .009 58 s8 ’ .-
1.959 .008 6 -
1.943 © 7 -
1.895 s -



MUESTRA MINERAL:

DIFRACTOGRAMA N2 93

TABLA VI

(continuacidén)

OCTAEDRO GIGANTE 2

30.

d(:;{}):er - dtizs:i*)t Irel Irf Iest qfx?:\g;:a
1.865 2 2 -
1.784 .006 13 13 "
1.707 ™ 16 16 "
1.630 .005 13 13 "
1.576 a a "
1.536 14 14 -
1.522 * 5 5 -
1.506 10 10 -
1.474 .004 3 3 -
1.433 = [ 5 - -
1.324 " 3 3 .
4.27 .05 4.26 %.005 22 34 3s sio,
3.36 .03 3.343 .001 63 100 100 "
2.460 .012 2.458 " 6 10 12 -
2.287 .011 2.282 7 11 12 "
2.241 .010 2.237 ® a 6 6 -
2.135 .009 2.128 “ 6 9 o "
1.981 .008 1.980. " 3 5 ‘6 -
1.824 .007 1.817 " 9 1s 17 “
1.664 .006 1.672 ™ 13 20 3 "
1.545 .005 1.541 9 - 1s 1s -




TABLA VI
MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2
DIFRACTOGRAMA N=® 93

(continuacidn)

3.

d?ﬁx):er dc-:it): | . Irel Irf‘ Tese | gii:ica
1.460 .004 1.453 * 5 8 3 "
1.416 " 1.418 . " 1 2 <1 .
1.383 . 1.382 = 7 11 i .
1.375 - 1.375 " 29 46’ 11 -
1.287 * 1.288 4 6 3 "
1.258 .003 1.256 " 5 8 P -
3.70 .04 3.66 .005 2 4 25 Fe,O0,
2.704 .016 2.69 " 38 80 100 "
2.513 .013 2.51 - 47 100 50 » “
2.209 .011 2.201 .001 14 30 30 "
1.843 .007 1.838 3 6 a0 -
1.698 .006 1.690 " 14 30 60 "
1.630  .005 1.634 " 14 © 30 a “
1.s90 * 1.596 1s 32 16 "
1.489 .004 1.484 4 9 35 "
1.456 " 1.452 o3 7 3s "
1.351 . ’

1.349 11 23 4 "
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intensidades experimentales y eét&ndar de la hematita
encontrada en las muestras "rojo dscuro”, "rojo claro™
y "polvo octaedfos".podria ser explicada si la fase
cristélina desconocida (fase "X") encontrada en estas
3 muestras. tuviera un conjunto de lineas de difraccién
con cardinalidad mayor que 33, estando las restantes

sobrepuestas con las lineas correspondientes a la hema

tita.

Asi, por la gran probabilidad existente de gue la
llamada fase "X" no haya sido estudiada cristalogrdfica
mente (es decir, gque no se conozca su composiciétn ele-
mental ni su estructura cristalina), el objetivo de es-
te trabajo es dar un primer paso hacia este conocimien
to: obtener para la fase X, por andlisis roentgenogra-
ficos, tanto la forma y dimensiones de la celda unidad,
como las simetrfas de la distribﬁci§n atSmica dentro
de ella y la composicifn guimica. Con el fin de deter—
minar con mayor exactitud los valores de las distancias
interplanares asociadas a las lfneas de difraccifn su-
puestamente pertenecientes a-la fase X, se utilizé una
cimara de Debije-Scherer PW 1024 con 114.83 mm de difi-
metro, para obtener una équisgrafia poxr el m&todo de
polvos del interior del octaedro gigante 2,cubriéndo
la ‘pelficula sensible con un papel para evitar el vela-
miento producido por la observada fluorescencia Sptica

de la muestra a la radiaci6tn de Co. Las caracteristi-
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cas de tal equisgraffa son:

D.S. 8l: Muestra: octaedro gigante 2, radiacifn

CoK , condiciones: 8 mA-30KV, exposi-

cibn: 3 hrs.

. En la tabla N°® VII se muestran en las dos primeras
columnas, las distancias interplanares ébtenidas del
an&8lisis de la eguisgrafia D.S. Bl (presentada en la fo-
to N° 7), tanto para la fase X como para’ las fases SiO;
Yy a—-Fez03 incluyendo sus intensidades estimadas. En las
dos columnas siguientes estén las correspondientes dis-
tancias interplanares e intensidades tales como se obtu
vieron al analizar el difractograma N° 93 (tomadag de 1la
tabla N° VI); la comparaciSn de los valores obtenidos pa
ra las distancias interplanares por uno y otro m&todos,
permi te éoncluir gque: las sehales de difraccifn asigna-
das a la fase X est&n presentes en los patrones de di--
fraccibn obtenidos por uno y otro m&todos, lo gue permiv
te asegurar la presencia real de la fase X y desechar 1la
posicibilidad de gue las sefiales de difraccifn gue lg evi
dencian hayan sido introducidas por factores experimenta

les dependientes'dél m&todo seguido.




TABLA VIXI -

MUESTRA MINERAL:

OCTAEDRO GIGANTE 2

34.

DEBIJE -~ SCHERRER N£ 81 :

s s gy e feer - Gl
6.65 +.29. 10 6.86 *.15 . 5 Fase X
4a.88 .11 50 4.93 .06 32 .
4.475 .040 10 4.55 " 3 -
3.425 .023 30 3.49 .03 18 ' L
3.340 .052 " 3.39 " 22 "
3.143 .029 70 3.19 " 40 "
2.981 .014 90 3.02 .02 ‘75 "
2.955 .005 40 3.00 " 28 ..
2.898 .016 90 2.93 " 100 "
‘2.746 .014 10 2.778 .017 10 "
2.579 .012 u 2.604 .015 9 . ‘ "
2.414 .002 “ 2.453 .012 8 ) "
2.390 " 2.415 ~ 7 "
2.159 .008 " 2.174 .010 14 T "
2.086 .005 " 2.113 11 "
2.045 .008 20 2.058 .009 s8 "
1.940 .017 10 1.959 .008 6 "

~ 1.943 v 7 u
1.878 .006 20 1.895 .007 5 "
1.851 .003 10 1.865 " 2 "
1.769 .005 70 1.784 .006 13 . "
1.689 .008 80 1.707 » 16 "



TABLA

MUESTRA MINERAL:

VII

OCTAEDRO GIGANTE 2

DEBIJE — SCHERRER N2 81.

(cohtin_uacién)

35.

K S G
1.622 .004 60 1.630 .005 13 "
1.562 . 10 1.576 by 4 -
1.527 e 50 1.536 b 14 "
1.510 - 30 1.522 . 5 ol
1.500 " 40 1.506 “ 10 "
1.465 v 10 1.474 .004 3 " .
1.428 .003 30 1.433 " 5 "
2.676 .013 60 2.704 .06 38 2.69 i-ODS Q—Fe203
2.489 .020 100 2.513  .013 47 2.51 " "
2.197 .009 10 .2.209 .011 14 2-201 -001» "
1.825 .003 " 1.843 .007 3 1.838 *~ "
1.688 .007 80 1.698 .006 14 1.690 * "
1.622 .00s 60 -1.630 .005 14 1.634 " "
1.582° .004 " 1.590 - 1s 1.596 " "
1.481 .003 10 1.489 .o004 4 1.484 " "
1.450 * " 1.456 " 3 1.452 ¢ "
3.34 .0s 30 3.36 .03 €3 3.343:2.001 sio,
2.414 .0024 10 2.460 -.012 6 2.458 " ol
2.271 .o1lo0 - 2.287 .011 7 2.282 " "
2.121 .009 “- 2.135 .009 6 2.128 " "
1.807 .003. * 1.824 .007 o '1.817 *~ "
1.651 .005 60 1.664 .006 13 1.672 " "
1.411 .003 10 1.416 .004 1 1.418 . "



SXRL

Patrén de transmisidn

A~

S R

. Patrdn de retrpreflexién

Fotografia No. 7




37.

1IV. ESTUDIOS POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Ccon el f£in ée Aeterminar los eleméntos guimicos
presentes tanto en las diversas regiones (blanco rosa
do, amarillo, rojo claro y rojo oscuro) de la matriz
mineral como en el interior de los cuerpos bipiramida-
les xrOSmbicos, se procedid a hacer un an&lisis espectro
métrico por fluorescencia de rayos X. Las muestras a
analizar se extrajeron de las regiones de interés ras-—
pando &stas con una punta de acero, para después ser

pulverizadas manualmente, cada una de ellas y por se-—

parado, en un mortero de Sgata y en seguida cernidas

por malla 230. Con una balanza analftica se separaron

las siguientes cantidades de cada muestra

-Regibn

Cantidad
Mineral . (mg)
" blanco rosado S0 = 1
- rojo oscuro 50 * 1
amarillo S0 = 1
rojo claro 47 = 1
interior de
octaedros 42 + 1

para poder cuantificar posibles variaciones de una mues

tra a otra, en las intensidades de fluorescencia o de

radiacibn secundaria, emitidas por &stas debido a varia
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ciones, de una muestra a otra, en la distribuci&n geo-
mé&trica del polvo a analizar sobre el Area bafhada por

la radiacibn X primaria & incidente, se decidié incluir

nigquel (Ni) como elemento de referencia, mezclando &xi-
do de niguel (NiO) con cada una de las muestras a ana-
lizar. La razdédn entre el peso molecular del NiO (74.71

gr/mol) y el peso atédmico del Ni (58.71 gr/mol) es 1.273
¥ su inverso es el factor

gque aplicado a una cantidad de
‘NioO,

nos permite saber la cantidad de Ni involucrada.

El anilisis espectrométrico de elementos ligeros (del Na
alK) reguiere para efectuarse, de una c8mara de vacio

(aprox. 10"4 mm-Hg) con ei fin de minimizar la absor-
cibn de los rayos X secundarios durante su viaje de. la
maestra al cristal analizador y posteriormente al de-
tector, por lo gque la muestra debe prepararse en ﬁna

pastilla compacta, para lo cual se utilizb6, como aglu-

tinapte, &cido b&rico (H3BO3) . Se realizb6 una primerxa

mezcla de H3;BO3 y NiO:

(186 * 1) mg H3BO, + (64 *1)mg NiO
obteni&ndgse (250 £ 2) mg de mezcla con 20 * 0.8% de Ni:

se tomaron 100 mg de esta primera mezcla y se agrega-—

ron a 900 mg de H3BO,, obteni&ndo (1000 * 2) mg de una

segunda mezcla con 2 ¥ 0.1% de NMi, de la cual se toma-

ron 100 mg para agregar a (900 £1) mg de H3BO3, obte—
niéndose 1000 * 2 mg de una tercera mezcla con (0.2 * .01)%
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de Ni. Esta tercera mezcla se agregd a los polvos de
las distintas regiones de la matriz mineral, previamen

te preparados, en las siguientes géntidades:

(50+1)mg blanco rosado + (450x1l)mg H3BO3:Ni(O.21{01%)
(5011) rojo oscuro + (450%1) H3BO3:Ni(O.2t.Ol%)
(50%1) amarillo -+ (‘450t1) H3B03:Ni(0.21.01%)
(47+1) rojo claro + (450=x1) H,;BO5:Ni(0.2*.01%)
(42%1) polvo octaedro + (200%1) H3Bo3:Ni(0.2:.ol%)

producié&ndose en cada caso, las siguientes mezclas:

(500*2)mg ‘mezcla blanco rosado con (0.182_,009%)Ni

(500%2) o rojo oscuro " (0.18*.009%)Ni
(500%2) - amarillo ©w  (0.18%.009%)Ni
(497+2) " rojo claro " (0.18*.010%)Ni
(242x2) " polvo octaedro " (0.17+.016%)Ni

las mezclas anteriores, una vez homogeneizadas se depo-
'sitaron sobre un papel filtro de 4 cm de diSmetro con-

. teniendo pegamento Duco d£suelto con acetato de butilo.
Un montaje idé&ntico: (llamado "blanco") pero sin:mézclé

mineral se preparf tambié&n para poder discernir cudles

elementos quimicos no perﬁenecen a las muestras de 15—

ter&s sino al montaje. Con tales preparaciones se ob-

tuvieron 8 fluorogramas con el espectrBmetro Philips

PW 1410 del Instituté de Geologia cuyas condiciones

experimentales se muestran en la tabla N° VIII (para todos




T A BLA vIIT
FLUOROGRAMA ‘
: Na 44 .50, 51 52 53 54 55 56
MEZCLA OCTAEDRO |BL.ANCO |oCTAEDRO it 592 ke  |AMARILLO | BOJO grigggg'gos )
PADIACION . - Cr Cr Cx Cr Cr o o Cr Cr
VOLTAJE (KV) 50 60 60 60 60 60 60 60
CORRIENTE (mA) 20 20 20 20 20 20 20 20
ESCALA 1x103 ax103 | ax103 ax103 4x103 ax103 ax103. 2x103
ATENUACION o .
CTE. TEMPORAL 1 1 1 1 1 1 1 VARIAS-
VEL. GONIOMETRO | 4°/MIN
VEL. PAPEL 2CM/MIN

0y
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el cristal analizador fue LiF) y se exhibe uno dec ellos
como muestra en la fig. N° 4 . Al analizar tales fluo
rogramas se encontraron los resultados.égpuestos en la
tabla N° I1IX , la cual comprende tanto elementos pesados
como elementos ligeros. En tal tabla se ha utilizado

la siguiente nomenclatura:

f£: Altura (cm) .de 1la sefial Ko del Ni (introducido

en las mezclas para comparacidn) en los distin-

tos fluorogramas.

£': Factor normalizado a la unidad, siendo &sta el

mayor valor de f en todos los fluorogramas.

h: Altura (cm) de la sefial Ka de un elemento

dado presente en los distintos fluorogramas.

h°: Altura (cm) de la sefial Ka de un elemento
dado>pres¢nte en Adiversos fluorogramas, corre—
gido segGn una escala fluorogr&fica de 4 x 103-
(para poder comparar con fluorogramas de ele-—

mentos pesados), y'obtenida asi:
o 3 3
he. = h(2 x 107) / (4 x 107) .

h®': Altura (cm) Ade ia/seﬁal Ko de un elemento dado,
si las mezclas minerales hubiesen estado_igual-
.mente distribuidas en el area del porﬁamuestras
que es baﬁgda por el haz primario. Se calculd
asi:
*=h/f' para elementos pesados

h'=h°/f£"° " " ligeros
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TABLA 1%
K1322300 e e e ALML B A, - —
(LR3I BIALXY) 11230 220N Qa0 rowe
[YEREH A auann r11n (SN CUTAEIA1G
ng |tean | dopeex 3.0+.1 2.7+ 3.90.1 5.42.1
£ 0.y9°.03 0.5%6+,03 0.50:.03 0.72:.03 1
As 4.9:.2 12.9:.2 $2.9:5.7 16721221
5.51.43 26:2.0 73114 167.2:022.1
.033:.0080 .16¢.038 ~44:.146 1
0.13 0.32 1.0 1.0
Fe h 3.4t.2 12.12.2 40.6:4.6 14.1+.2 41.724.7
h* 3.8:.37. 22:1.7 81:15.0 20:1.1 41.7:4.7
her .047£,0162 .27:.0a7 1s 252,072 ° 10.512.190
heee 0.09 0.31 1.00 0.27 0.25
-] h .72.2 2,1:.2 72,2 2.5:.2
h* 1.32.40 4.2%.€9 1.02.30 2.52.2
hee 0.32.19 1 0.2:.17 0.6:.17
ht*e 0.02 0.05 0.0y 0.01
Ca h 7.2 1.0s.2 3.02.2
h* 1.2:.45 -92.26 1.4:.34 3.02.2
nee -40:.1689 «27+.108 «472.154 1
he'e 0.02 0.003 0.02 0.02
Sr h
ine
hee
heee 0.08 .
<1 h S5.0%.2 4.12.2 3.92.2 B8.72.2
he 2.52.1 2.1=2.15 2.02.15 2.42.2 32.18
ne 2.82.21 3.72.54 4.0£.57 3.3:.32. 4.3:5
n*e -652.075 -862.161 .93£.171 «762,.112 1
ht*e 0.06 0.05 0.05 0.05 0.02
8 h 1.7¢0.2 0.4:0.2 32.5:1.8 0.8.:02 1.2:0.2
h* 0.9:0.15 0.2:0.15 16.3:0.9 0.4:0.1 0.620.1
h* 1.0:0.22 0.4:0.17 32.623.99 0.5:0.22 0.620.10
h** 0.03+0.013 0.01:0.01 1 0.02:0.01 0.02:0.006
h*** 0.02 . 0.0086 ©.40 0.0G67 -003
i 4 h 1.5t0.2 0.7:0.2 0.7:0.2 1.0°0.2 0.6:0.2
h* 0.8+0.15 0.4:0.15 0.4:0.,15 0.500.1 0.3:0.1
h* 0.9:10.21 «T20.34 0.8:0.05 0.7+0.17 0.310.10
he* b 0.8:0.73 0.9°0.34 0.8:0.48 0.3:0.27
nt* 0.u2 0.010 0.00% 0.009 .002
St 13 75.3*3.5 42.9:2.1 47.5+2.0 46.3:1.5
1" 3%7'1.80 21.5¢1.10 23.8°1.05 23.2:0.80
h* 42.4143.53 43.0:5.08 33.0°2.%3 Q23.2'0.80
e 1.040.21 1 Q.8:0.19 0.5+0.13
LM 1.00 0.53 0.45 0.14

43.
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h*: Aléhra de la séﬁal Ka, de un elemento aado,
“normalizado a la unidad,;siéndp &sta la mayor
h* de tal elemento en los distintos fluorogra
mas (para péder comparar entre sf todos los
fluorogramas) .

h" 3

Altura de la senal Ka, de un elemento da§do,
normalizada a la unidad, siendo &sta la mayor
h" de entre todos los elementos piesentes en
un mismo fluorograma (para poder comparar en-—

tre siI diversos elementos dentro de un fluoro
grama dado)} .

El analisis comparativo mostrado en la tabla N° IX per
mite concluir gue los elementos gquimicos con nGmero atsd
mico mayor o igual gue el Na(ll), presentes en orden de

importancia en las diversas mezclas son los presentados
en la tabla N° X.
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TABLA xX

ANALISIS CUALITATIVO POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X

’ ELEMENTOS PRESENTES . .
REGION MINERAL Fe As Sxr Mo Ca Si cl S. P
) Blanco Rosado v Y 2 Y v 7
Amarillo ooy vy Lo | v v v | vl | v L
rRojo claro - VR PV ' 4 v vy | vy v 7
Rojo Oscuro v vy o vV v | v v/ v
Polvo Octaedros | vV |vV/v/v ' v v W v v

Nomenclaturas: vvYvY Predominante

vvY Mucho

vY Poco

Y Trazas

5y
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ESTUDIOS CRISTALOGRAFICOS.

Los objetivos de los estudios cristalogrificos

aqui presentados son encontrar:

i) El sistema cristalino
ii) Los 6 pariametros de red
- ijii) L.a red de Bravais

iv) El grupo puntual

v) E1l grupo espacial

todos ellos para la fase cristalina desconocida (1lla
mada aqui fase X) detectada por difracci®Sn de polvos

. {ver el capitulo III) en el iqterior principalmente

de los hsbitos bipiramidales rémbicos multicristali-
nos encontrados en la matriz mineral estudiadg (ver

el capitulo II). Para-cumplir tales objetivos han
sido utilizados diversos m&todos y camaras de difrac
cién de rayos X por monocristales; entre los primeros
se cuentan: de monocfistal oscilante{ de monocristal
giratorio, de Wei§senberg de nivel cero, de Weissenberg
de niveles superiorés, y de Laue; entre las segundas
estin: de Weissenberg y de Laue. Las cantidades de ca
da uno de los tipos de equisgraffas de monécristal ob—
tenidas y estudiadas se muestran en la tabla XI y sus

condiciones experimentales se enlistan en la tabla XII.
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"TABLA XTI

CANTIDAD TIPO DE EQUISGRAFIAS
32 De oscilacibn
3 De rotacibn total
2 De TLaue - ' -
2 Weissenberg nivel cero
2

Weissenberg nivel uno

El primer paso consisti6 en la bfisgqueda de un
monocristal de entre la gran cantidéd de placas, de
aprogimadémente 0.02 mm de largo cada una, presentes
en el material gue constituye el interior de los h&-

bitos bipiramidales rSmbicos. Para &sto, se extrajo

con una micropunta de fibra de vidrio el material de
una de las bipirSmides rémbicas méé'érandes Y se se-
leccionaron al microscopio S8ptico agquellas placas

cuyo color rojizo era mas ﬁniforﬁe Y presentaban el

aspectb de cuerpos homogéneos. Tales placas selec~

cionadas se montéron cada ﬁha, con ayuda del microsco
pio 6ptico y finas herramientas dé fibra de vidrio,
en una aguj& de fibra de vidrio de aproximadamente
0.02 mm de di&metro Y 10 mm de largo adheriendola con

peéamento Duco disuelto en aéetato de butilo (ver 1la

f£igura N° . 5 ). Esta aguja se introduce parcialmen-—

‘te en un tubo capilar de vidrio de aprox. 0.50 mm de

AjiSmetro y 10 mm de largo, el cual a su vez se intro-—
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TABLA

XIT

CONDICIONES EXPERIMENTALES DE LAS EQUISGRAFIAS DE MONOCRISTAL -

EQUISGRAFIA

AMPERAJE

EXPOSICION

VOLTAJE AMPLITUD AZIMUT RADIACION PELICULA
_KW) AmA) ) (°) (hrs) : TIPO
Osc 1 30 20 15 3 Cuk, X-Omat. RP
" 2 g 8 " 3.5 CoKg - .
] 3 " " . Ll 8 . 5 " ll .
- 4 " 15 5 5 CuKg -
-

s - 20 " 6.5 " " E

6 " - " " " " [
- 7 " " " 180° - " X-Omat S |
- 8 "» " " " T "
- 9 ” ” ” ” ” ”
L. 1 o ” " - " 5 " ”
- 1 1 o " " " " "
L 12 " » " 14 " N "
" 13 n ‘e " 23 " . "
L 1 4 " (1] ” ’ " w »'l
- 1 5 ” ” ” 1 2 L1 "
L. 1 6 " ” " 6 . 5 " "
L 1 7 ” " ” 5 ” "
" 1 8 " " ” 6 - 5 " ”
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TABLA XIT (continuacién)
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N *
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- 38D L " " ” 1 2=3 ”
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- ‘ oD ” " ” ” [1] 4 -1 6 " "
" 43 "’ " " 130 8 " e )
" 109 30 20 10 305 2 . " Industrex AN

Weis 8 35 22 206 CuKg ]
~ 13 " 25 200 CuKg .
" 16 " " 160 CuKgy u

Laue 13 30 20 305°55' 451 8 cu X-Omat 'S

R L. " " 216°05'%5°* 8
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duce parcialmente en un cilindro de metal de aprox.

3 mm de diSmetro y 10 mm de largo. Este cilindro me-

tilico se monta con cera en la base portamuestras de

una cabeza goniom&trica, la cual se ensambla a la c&-

mara de Weissenberg. Una vez montadas asi todas  las

placas minerales seleccionadas se procedi& a tomar

equisgrafias de oscilacibtn de cada una de ellas. Aqgue

llas eguisgrafias de oscilacifd8n gue mostraban conjun-
tos de velamientos puntuales de cardinalidad pegueiia

indicaban la posible monocristalinidad de la placa mi-

neral analizada y tales muestras eran separadas; las

dem8s fueron desechadas.

9

En las fotos Nos. 8 b’

se muestran 2 de estas oscilograffas para los

casos de multicristalinidad y monocristalinidaad, res—
pectivamente. Una vez seleccionada por el proceso an—

terior una de las placas minerales se procedié a inten

tar alinearla de tal forma que unc de sus planos de la

red reciproca conteniendo a 2 de sus ejes cristalogr&-

ficos reciprocos fuese perpendicular al eje de oscila-

cibén del cristal, lo cual se manifiesta experimental-

mente cuando surgen renglones de manchas de velamiento
en la pelicuia que son paralelos entre si y perpendi-

culares al ecuador de la equisgrafifa de oscilaciédn co-

rrespondiente. El proceso para lograr tal alineacibn

se describe a continuaci6n, inici&ndose con la -equis-
graffa de oscilacifn llamada Osc.
10

4 (ver la foto N°

), obtenida de 1a placa mineral en una posicidn
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casi arbitraria en el espacio, y la cual muestra el

haz X directo (1), la sombra del daptor de haz (2),

un patxdn de polvos (3) en forma de lineas hiperbs-—

licas debido a gque el haz X rozé6 al captor de haz
durante la exposicibn (como puede apreciarse en el

traslapamiento de 1 y 2), y un patrdn de monocristal
(4 y 4') consistiendo de pocos puntog'aparentemente
siguiendo segmentos de hipfrbolas o par8bolas. se
corrigif la posicié6tn del captor de haz de manera gue
el haz X no chocara contra &l y se tom8 la eguisgra-—
£fia de oscilacién Osc. 5 mostrada en la foto N° il
en la cual se observa s6lo el patrgn dg monocristal
(4, v 4'), el cual tiende a poseer simetrilfa especular
con respecto a una linea gque pasa por los puntos A y
B. Con este indicio se plantef la hipStesis de que
el conjunto de ﬁanChas incluidas en la 1finea AB pro-
vienen de haces difractados producidos por el paso de
un plano de nivel cero de la red reciproca a través

de la esfera de Ewalad. Tal hipSteis seri acertada si

Por variaciones en la orientacifn espacial del mono—
cristal es posible llevar la linea de manchas Ki‘a una
poéici6n perpendicular al ecuador de la pelicula; es—
tando entonces el planoc de nivel cero de la red recipro
ca que produjo la lfnea de manchas AB, perpendicu-
lar al eje mecinico de oscilacibn del cristal. Parxa

lograr tal posicibn relativa se hizo una primera co-
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rreccibn burda, en la orientacidn del cristal, igual
a 4+ 15° en inclinacibn y + 15° eh arqueo.

A conti
expuso la equisgrafia

nuacibn se

Osc. 6 ( vexr 1la
foto N° 12

) con mayor tiempo de exposicidn (ver
la tabla N° XII), la cual muestra uﬁ patrtn de manchas

mis definidas, y el hecho de gue no fue suficiente 1la
correccidn anterior para llevar la linéa B a una
posicifn normal al ecuador de la pelicula. Por ago-
tarse las cuerdas de los arcos goniom&tricos se hizo
una correccifn en 1la orientacifn del cristal actuaﬂ—

do manualmente sobre la cerxra gue une el cilindro meti-

lico con la cabeza de gonibmetro y perdiendo, por 1lo
tanto, la relacifn cuantitativa entre las posiciones
actual y anterior del cristal. La equisgrafia siguien

te (Osc. 8) se muestra en la foto N°

13 teniendo el
azimut del cristal un valor tal (ver la tabla N° XII)

gque visualmente la cara de mayor &rea del monocristal

fuera perpendicular al haz incidente. Esta equisgra-
fia presenta un patr6n de manchas distinto a Osc. 6,

en el cual hay una linea de manchas (CD) que, bajo una
orientacibn cristalina correcta, podria aparecer como
una linea de recflexidn del patré64n total. En bﬁsqdeda
de tal ofientacién cristalina se efectud una correc-—
cibn de + 10° en inclinacibf6n y se expuso la equisgra-

£fa Osc. 9 (ver la foto N° l4 ), la cual muestra un

patr6n de manchas similar a Osc. 8, pero ahora siendo
un poco mis notable la simetria especular con respec-—
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to a la linea (CD) . Se determind hacer una correccibn

de + 12° en inclinacidn, la cual rio fue posible hacer
por terminarse la cuerda del arco goniom&trico respec
tivo, por lo gue se montd el cristal en otra fibra de
vidrio, peg&ndolo a ella con ayuda de un microscopio

6ptico y despu&s cortando con tijeras la fibra de vi-

drio antigua. Durante tal tipo de manipulaciones es

fAcil perder la relacidn ya conocida entre la orienta

cibn geom&trica del cristal con respecto al eje meci-

nico de oscilaci6n Yy la posici6n de las manchas de di

fraccibébn en ld eguisgraffa; en tales circunstancias
debe reiniciarse tantas veces como sea necesario, el
proceso de alineacibn. Tal fue nuestro caso. En éieg
ta etapa de tal proceso se obtuvo la equisgrafia Osc.

26 (ver la foto N° 1l4'), y despu&s de corregir la posi-—
cibBn del cristal por + 20° en inclinacié6n, una nueva
exposicién mostrS el patrb6n de manchas registradas en

Osc. 27 (ver la foto N° 15), el cual presenta, excepto

PpPor una pequena distorsibn, simetrias especulares con

respecto a la lfinea ecuatorial de la eguisgrafia y con
respecto a la linea ecuatorial de la c&mara. La peque
fia distorsisdn o pérdida de las simetrfas mencionadas
indica gue el eje mecinico de oscilaci6n.es casi normal

a la familia de planos reciprocos gue contienen a 2

de los- ejes cristalogr&ficos reciprocos, es decir, el
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cristal ain no esti totalmente orientado. - Para lograr

una mejor orientacifn es necesario un proceso f£ino de

alineacibn, el cual se describe a continuacién. Un

esgquema aproximado del patrSn de manchas desplegado
en Osc. 27 (foto N° 15 )
6

se muestra en la figura N°
s ©€n la cual el arco de trazos discontfinuos re-—
presenta exageradamente la desalineacifn de la linea
de manchas producidas por puntos de la red reciproca
gue estin en el plano de nivel cero de Qal red gue,

por la peguefia desorientacidn del cristal, es casi
perpendiéular al eje mecinico de gixo cristalino. So-—
bre tal arco discontinuo son escogidos dos puntos (C

¥ D) a ambos lados del ecuador de la equisgraffa, dis-
tando cada uno de ellos aproximadamente 4.5 cm de &ste.

Entonces se miden los éngulés ay B , gue con

respecto
a la 1lfnea AR (perpendicular al ecuador de la equisgra-
f£fa) forman las tangentes al arco discontinuo en los

Puntos C y D, respectivamente. En este. caso:

a = 3.0° * 0.3°.

g =-1.0° = @.3°

‘Notemos ahora gue la desalineacifn observada del arco

discontinuo con respecto a la perpendicular al ecuador
de la equisgraffa, puede descomponerse, cuando es pe-
quefia, en una desalineaciftn debida a arqueo y otra de-—

bida a inclinaci&én, en la forma mostrada en la figura
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N° 7 - Lo cual indica gue una mejor orientacién

.del cristal, debe lograrse corrigieﬁdo la actual, en

los arcos goniom&tricos respectivos,

por las siguien-
tes cantidades:

~ 1° en inclinacibn
+ 2° en arqueo
Tomamos las siguientes convenciones:

las correc-—

ciones son positivas en inclinacifn y en argueo cuan-—
do al mirar de frente los verniers angulares de los
arcos goniom&tricos, los cursores se mueven hacia aba

Jo y hacia la ventana de salida de los rayos X, respec
tivamente. Una vez hecha tal correccibn se exphso la

eqgquisgrafia Osc. 29 (ver la foto N° 16 ) la cual mues

tra a todas las manchas de difraccifn agrupadas en ren

. glones paralelos a la linea ecuatorial de la c&marxa,
indicando; gue se ha logrado orientar al cristal, de
tal -forma gque una familia de planos reciprocos parale-—
los, a un plano reciproco definido por 2 de los vecto-
res cristalogrificos reciprocos, es normal al eje me-

c8nico de oscilacibn. O sea:

ConclusibSn 1: Osc. 29 indica gue el monocristal

ha sido orientado logrando gue un
‘Plano definido por 2 de los vecto-
res cristalogrificos reciprocos
sea normal al eje de oscilaciébn.

lyer la referencia 7 psgs. 84 a 85,

¥ la referencia 10
- ‘capitulo 5.
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Adenmdiis, la Osc. 29 muestra sSimetria especulaé casi
completa (excepto por cieftos puntoé)ncon respecto a
la lfnea ecuatorial de la c8mara, indicando gque los
pPlanos de la red reciproca gue contienen a 2 ejes cris
talogr&ficos reciprocos y gque han sido colocados, por
el proceso anteriof de orientacifn, perpendiculares al
eje mecinico de oscilacién, sirven como planos de sime
tria especular de la red recfiproca, en otras palabras,
la simetria especular mostrada en Osc. 29 con respecto
a la lfnea ecuatorial de la cdmara impliéa que hemos
alineado,vcon el eje mecdnico de oscilacién, un eje
cristalogrdfico reciproco y por lo tanto tal eje es
perpendicular a los planos recfprocos recién orientados
(ver la conciusi6n 1) . Asfi, obtenemos: )

Conclusién 2: Se ha alineado al eje de oscilacién

de Osc. 29 uno de los ejes criséalg
grdficos reciprocos, y €ste por lo -
tanﬁo es normal a los planos reci—
procos orientados.

La disposicién geom&trica gue implica la conclll.;sién
2 s§lo es posible en los sistemas cristalinos siguien-—
tes: bﬁbico, tetragonal, ortorﬁhbico, exagonal y mono-—
clfnico. Entonces, obtenemos la: )

Conclusi§n 3: El sistema cristalino del mineral

desconocido no es el triclinico.
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70 .
Es posible encontrarl, analizando cuantitativa-
mente a Osc. 29, la distancia entre pPlanos de la red
reciproca perpendiculares al eje mec&nico de rotacidén

y debido a la conclusidn 2, tal distancia sers igual

.a la longitud de una arista de la celda unidad recf-

proca del cristal. Para tal an&lisis cuantitativo se
sobreponé a la Osc. 29 una mica transparente y se trazan
en ella, con una punta de acero, lfneas paralelas al
ecuador de la c8mara, ajustando wvisualmente cada una
de ellas a un rengldn distinto de manchas de difrac—
ci@n (vef la foto N° 17 ) . Cada uno de estos ren- .
glones es producido por un nivel dado, de la red re-
cfproca, perpendicular al eje de giro del cristal, por
o gue la distancia 2Yn (en mm) entre 2 renglones de
manchas en la pelfcula producidos por los niveles

ny —n de la‘red reciproca, esti relacionada con la
distancia 7 (en RLU) entre planos de la red reciproca

vecinos y normales al eje de oscilacidn-asilz
¥ = (sen angtan (¥_/R))/n «e. (1)

donde R (en mm) es el radio efectivo de la c&mara. b 4
la relacifn correspondiente entre [ y el perfiodo r

- ©
{(en A) de repeticién traslacional a lo largo del eje

Ver la referencia 7 pﬁgs- 94 y 95.

‘E
i
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cristalogrédfico directo gue ha sido alineado al eje

. < N 1 *
mec&nico de oscilaci&n, es” :

H
I
o>

--.(2)

donde A (en i) es la longitud dé onda de la radiacifn
© X utilizada en la obtencifn de Osc. 29. Los valores
de Y, ﬁedidos en la pelfcula, asf comd los valores ‘de
L ¥ r calculados con las dos rélaciones inmediatas an-
teriores, tomando R = 28.7 + 0.05 mm y A = 1.54178

Cuk
—6 © . (-3
5 X 10 GA,:se muestran en la tabla N° XIII

I+

- Prome-—

diando los valores de las dos filtimas columnas de la
. tabla N° XIII , sin tomar en cuenta el primer valor de .

cada columna por impreciso, obtenemos:

4 0.127 + 0.0031 RLU

L.d
= 12.1 + 0.3 A

Con el objeto de tomar en cuenta en estos célculos
algin error sistemitico debido a desviaciones no'cont:g>
ladas del radio efectivo de la c3mara, se expuso en &s-—
ta, en iguales condiciones, una equisgraffa de rotacifn
total de un monocristal de NaCl previamente grieﬁtado a
girar con respecto a una de sus direcciones <100>. A
partir de su anflisis se encontrf una longitud de aris-

. hd
ta de celda unidad cGbica igual a 5.644 + 0.082 A, sien

1Ver referencia 7 p&gs. 94 y 95.



T A'B L A XIII
ANALISIS DE LA EQUISGRAFIA DE OSCILACION OSC. 29
RENGLONES .
DE NIVEL 2¥n ¥n 2 r
ny-n (mm) * (mnm) ** ) (RLU) ** (g **
1, -1 7.5:0.5 3.7:0.3 0.130%.0092 11.9%0.75
2, -2 15.0 7.5 0.126+.0045 12.2+0.44
3, -3 24.0 12.0 0.129+.0030 12.0%0.27
4, -4 34.0 17.0 0.127+.0020 12.120.19 .
S, ~5 47.5 23.7 0.1275+.00092 12.09+0.091

* INCERTIDUMBRES DEBIDAS A RESOLUCION DEL INSTRUMENTO

il " " " PROPAGACION Y REDONDEO
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do la m&s precisa reportada1 jigual a 5.6396 +

0.00023 R a 18°C. La comparacién'de'estos valores
indica una diferencia despreciable (a;rox. 5 X 10_3 R)
con respecto a las incertidumbres trabajadas, por lo
que los valores de I y T encontfados no fueron corre-—
gidos por errores sistemiticos mayores gue 0.05 mm,
introducidos por ejemplo, por espesorlfinito 6 defor-—
macién de la pelficula equiggréfica. En cd&lculos méas
precisos tales correcciones deben iﬁcluirsez.

Como sabemos, la conclusién 2 permite afirmarxr
qgue la distancia reciproca (z) reci&n encontrada es
igual a la longitud de la arista, de la celda unidad
reciproca, colineal al eje meca@nico de oscilacién de
la Osc. 29,a 14 cual llamaremos provisionalmente |§*|

(magnitud del vector K estrella). Asf, llegamos a:

Cénclusién 4: L.as aristas de las celdas unidad
recfproca y directa, colineales al
eje meci&nico de oscilacifn en
Osc. 29, miden respectivamente:
[K*] = 0.127 + 0.0031 RLU
IR

12.1 + 0.3 A

Podemos observar en Osc. 29 (ver la foto N° 16 ) que

los puntos m8s alejados del haz directo tienen cada

1Ver la referencia 5,_p§g§. 122 y 123.
Referencia 6.



uno de eliOS una estructufa interna (ver la fig.
N*° 8 ) cuyo origen se traté de.descuprir ex—
perimentalmente durante un proceso de orientacién
hiperfina del monocristal con respecto al eje me-
c@nico de oscilacibn, utilizando oscilograffas do
blesl; es decir, superponiendo patrones de manchas
Ae difraccifn provenientes de un mismo cristal os-
.cilando algédedor de 2 azimuts gue difieren entre
sf por 180°. El primexr azimut se escogif igudal a
130°, siendo Osc. 36 la X-graffa de oscilaci&n co-
rrespondiénte (ver la foto N° 18 ), la cual mues
. tra (qlaramente, en la parte superior de la foto
N° 18 ) manchas de difracci&n con la estructura,
esquematizada en la figura N° 8 » constitufda
por 4 secciones, 2 de &stas producidas a partir de
.1as 2 restantes porx refle xiéfn con respecto a una
l;na vertical (posiblemente debido a gue la muestra
es bicristalina en vez de monocristalina), y tales
2 restantes producidas una ; partir de la otra por
reflexifn con respecto a una lfnea horizontal (poé;
blemente debido a gue la radiacién es bicromitica
en vez de monocrom&tica, es decir, contiene componen

tes CuKul Y Cuxaz). La suposicifn de no monocroma-—

ticidad de la radiaci6n es apoyada por el hecho dé

'1Referencia 7. P3gs. 91 y 92 y referencias 8 y 9.
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que cerca del centro de la pelfcula la estructura de
la mancha se 'colapsa verticalmente (ver Ella' figura N°

9 ) lo cual es predicho por la Ley de Bragg para
manchas de difraccié6tn de longitud de onda cerxrcana y
&ngulo de Bragg pequeifo. La suﬁosici6n de no mono-—
cristalinidad de la muestra se apoya expéerimentalmen
te en Osc. 37D (ver 1la foto N° 18'), 1& cual es una
oscilografia doble tomada oscilando alrededor de 310°
Y 130° .como azimuts; en las partes alejadas de tal os
cilogrggia cada mancha de difraccién muéstra una mi-
croestructura. formada por 8 secciones, 4 de las cuales
(desechande las 4 producidas por no monpcromaticidad
de la radiacifn) se esgquematizan en la figura N° 10 ,
y son 2 pares separados entre si por desorientacién de
la muestra cristalina, correspondiendo cada uho de
ellos a uno de los 2 azimuts en los cua;es se expuso
la equisgraf;a de oscilacién‘doble. Cada uno de. estos
dos pares es producido por la bicristalinidad de la
muestra como se prueba a continuacién. N&tese gque las
manchas intensas de cada par (es decir, de cada azimut)
surgen hacia lados contrarios del par y qﬁe las 4.man—
chas (de ambos pares) estin .alineadas a 90° de} ecua—
dor de la c&mara, lo cual puede explicarse suponiendo

gque la muestra es bicristalina constitufda por los mono
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cristale$ A y B ligeramente desorientagos entre si.
Bajo esta suposici6&n, hagamos incidir una haz x (vea~—
se la figura N° i1 ). scbre ambos monocristales co-
locados en su primer azimut, digamos up; cuando la con-—
dicién de 'Bragg es satisfecha por un punto (1) de la
red reciproca del monocristal A se produce un haz Adi-
fractado gue produce una mancha intensa (2) en la pe-
lfcula; dAQurante ;g oscilacibén, la condici&n de Bragg
también es alcanzada por el mismo punto (3) de la red
reciproca del monocristal B, surgiendo un segundo haz
difractado qgue produce una mancha dé&bil (4) en la pe-
lficula. Cuando el azimut up es cambiﬁdé por 180°, el

eje directo del monocristal A pasa a la posicién A"

‘(eje punteado) y el nivel cero de su red reciproca in

tersecta ahora a la esfera de Ewald en el cfrculo ma-

ximo punteado: En este segundo azimut, cuando cumple

la Ley de Bragg un puntov(s) de la red recfiproca del
monoéristal A, se péoduce un haz difractado que produ
ce una mancha inﬁensa.(s) en la pelicula; mientras
que un punto (7) de la red reciproca del monocristal
B produqir§ un haz difractado, causando una mancha dg
bil (8) en la pelficula. Notemos pues, que bajo la su
posiciQn de existencia de 2 monocristales desorienta-

dos entre sf, es posible dar cuenta de la estructura

80.
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interna observada en cada una de las manchas de Qi-
fraccibn. En la figura N° 11 se-reprgﬁenta el
caso en gque la desoriéntacién entre los 2 monocris-—
tales es tal que el eje del monoc?istal A oscila
(cuando se cambia el azimut de u a nu + i80°) entre
las posiciones A' y A"™ en un plano perpendiéular al
.haz incidente. En la figura N° 12 se muestra el
caso en el cual tal oscilacifn se lleva a cabo en el
pPlano definido por el haz incidente y el eje B'.
As;, es posible afirmar gque:
Conclusidén 5: La muestra cristalina bajo estu-
dio consta de dos monocristales
ligeramente desorientados entre

sf . (aproximadamente 2°).

La medici6fn de la abertura angular, en Osc. 37D, entre
manchas iguales de difraccidfn pero correspondientes a

azimuts distintos! arroja. un valor de:
1.0° + 0.25°
poxr lo gue se corrigis la inclinaqun del cristal por:
+ 0.5° % 3

iniciandose una nueva oscilograffia doble, marcada como
Osc. 38D  (foto N° 19 ), la cual muestra un patrén si-

milar al de Osc. 37D , excepto gque la separacidn de las
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manchas debida a desoricentacidn del bicristal sc¢ obser—

va disminuida considerablemente, logrindose un traslapa

miento (ver manchas en la parte inferior de la foto 19 )
entre las manchas dé&biles correspondicntes a azimuts

cristalinos distintos (ver figura 13 )

FIGURA N213

NN
7
.

Se efectud una nueva correccidn en inclinacién de:

+0.5° x 3 .

:
para obtener una nueva oscilografia doble, marcada como

Osc. 39D (foto N° 20 ), la cual muestra una. separacidn

entre manchas, debido a desorientacifn, menor gue en

Osc. 38D: aproximadamente 1/2 en la regidn superior al

ecuador de 1a'pelicula Yy 3/4 eﬁ la regibn inferior. Un

esgquema de las lineas de manchas en Osc. 39D, con respec

to a las de Osc. 38D se presenta en la figura nN° 14
donde EE' es

i
el ecuador de la cS&mara y:

Linea Azimut Oscilografia
i 130° 38D
ia 310° LA
z2 130° 39D

33 310°
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observindose las siguientes relaciones angulares entre
lineas (medidas aproximadamente a 45 mm del ecuador de

la pelicula):

ang (10,30) ~ 2 ang (30,30) e (3)
i ang (370, 270) ~ (1/4) ang (3°06, 1°'0) .. .(4)

notemos gue la linea 2'2 puede descomponerse en desorien
taciones por inclinacidn (linea II') y por argueo - (linea

AA') como se muestra en la figura N° 15, donde:
-

ang (20,EO0) = ang (IO,EQ0) + ang (&O,EO) e -(5)
ang (2°0,E*'0O) = ang (T'0,E'O) - ang (A'0O,E'0O) ees(6)
ang (I0,EO0) = ang (¥70,E'O) ' eeal?)
ang (A"O0,E'O) = ang (AO,EO) «es(8)

puesto gue la correcciftn hecha para pasar de 11' a 22°'
fue de +0.5° en inclinacifn y por las relaciones (3) y

(4) , concluimos gue

ang (20,E0) ~ 0.5° .. (9)

ang (2°0,E'0O) X 0.17° «e-(10)

sustituyendo (9)y (10)en (5) a (8) obtenemos:

0.5° ¥ ang (IiG,EO) + ang (RO,EO) T ..(11)
0.17° X ang (I"'6,E'0) - ang (A'0O,E'O) )
X ang (T0,E0) - ang (XG,E0) . e-(12)

las relaciones (11)y (12)se satisfacen si:
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ang (IO,EO) X 0.335° . e (13)
ang (RO,ES) < 0.165° - . ...(14)

por lo gue de este andlisis surgen las .nuevas correccio-

nes a efectuar:

- 4+ 0.335° = +20.1° en inclinacidn

-~ 0.165° - 9.1* en argquea

Debido a gue la resolucifn de los arcos goniom&tricos
es de 5', la correccidn real es:
+ 20° en inclinacidén

- 10° en argueo

Una vez efectuada tal correccibfn, se expuso otra oscilo-
graffia doble, marcada como Osc 40D (foto N° 21 ) la cual
muestra un arreglo de manchas similar a Osc 39D, pero con
una coincidencia mayor entre los patrones producidos en
azimuts de 130°y 310°. Se observa, éhg las correcciones
necesérias paré lograr una Eoincidencia total soﬁ de mag-
nitud menor gue la mitad de las correcciones efectuadas
al pasar dé Osc 39D a Osc 40D, por lo gue se considera
que el bicfisﬁal estid desorientado, a lo mis, el Adoble

de la resolucifn goniom&trica, es decir, 10°'. Concluyendo:

Conclusisn 6: Uno de los monocristales del ejemplar
bicristalino ha sido orientado de
tal manera gue uno de sus ejes cris-
. . talogrificos directos (y, por la con-

clusibdn 2, uno de los ejes reciprocos)
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est8 alineado al eje mecinico de os-—

cilacibn con precisién de 10°.

Una vez orientado el biéiistal por el método recif&n des-
crito, utilizando eqguisgrafias dobles de oscilacibn, se
procedif a tomar una eqguisgrafia Weiésenberg de nivel
cero girando el bicristal con respecto al eje cristalo-—
grafico directo recié&n alineado. Tal equisgrafia se ex;
puso durante 94 * 3 hrs a la radiacibédn CuKa ; marcindose
como Weis 8 (foto N° 22 ) y puede apreciarse en ella un
patron caracteristico dée equisgrafias Weissenberg‘de ni-
vel cerxo forﬁado por manchas de difracci&dn dobles (cau-—
sadas por la bicristalinidad de la muestra, segfin la con
clusiébn 5), ademés-de un conjunto de manchas circulares
a lo largo ‘del ecuador de la pelicula, las cuales fueron
hechas déjando incidir al haz directo (apartando el cap-
tor de haz de la c&mara Weissenberg de la trayectoria
‘de tal haz) sobre la peiicula para distintos desplaza-
mientos del carro gque porta al cilindro éqﬁtenedor Ade

la pelicula, es decir, debido al acoplamiento mecénico
tipico Weissenberg, éara distintos azimuts en el giro
del bicristal. Tales manchas circulares, permiten cono-
cer el azimut al cual cada eje central del nivel cero
.de la red reciproca es tangente a la esfera de Ewald
durante el giro del cristal, y ser&n llamadas de agul

en adelante “"manchas de referencia azimautal®™. Para Weis
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8 los azimuts correspondientes a cada mancha de referen
cia azimutal son: -

Tabla N° XIV

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 8

N° de mancha Azimut cristalino

1 141° 1lo0* = 2.5°
2 171° 00°
3 209° 35°
.4 257° 551
5 298° 00°
6 330° 40°

En esta equisgrafia pueden apreciarse dos lineas incli-

nadas de manchas (lineas i* y 4* en 1aAfoto N° 23 ) que

sirven como lineas espejo para el patrfn total de man-—

chas desplegado. Debido a la aparicibn de estas sime-—

trias especulares, podemos afirmar que las hileras de

puntos centrales del nivel cero de la red reciproca, las

cuales producenl las lineas de manchas i* y 4* en Weis 8,

no estin a lo largo de cualesguiera direcciones centrales
de nivel cerxo de tal red, sino gque est&n a lo largé de

los ejes cristalogrificos reciprocos en el plano de nivel

cero orientado perpendicularmente al eje de giro. A ta-

- ->
les ejes llamaremos provisionalmente i* y d4*, Asi, se
obtiene:
.

Conclusiétn 7: Las lineas de manchas de difraccidn

marcadas como i* y d* en Weis 8 han

lver referencia 11, pags 258 y 259
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sido producidas por la interseccibn
con la esfera deé Ewald de los ejes
cristalogrificos reciprocos E b4 d=
los cuales definen el plano recipro-—
co de nivel cero perpendicular al

eje mec&nico de giro

‘La l1inea d* se encuentra en el ecuador de la pelicula,

3.6 * 0.2 mm a la derecha de la mancha de referencia

oA 5, ¥ la linea i* a 3.0 = 0.2 mm a la derecha de la
mancha de .referencia N° 3, por lo que utilizandq los va-
lores azimutales de tales manchas (dados en la £abla in-
mediata anterior) y el factor de conversifn (igual a 2)
de milimetros a grados segin el acoplamiento mec&nico

entre el desplazamiento de la pelicula y el giro del cris

+tal, tipico del mé&todo Weissenberg, concluimos que las

lfneas i* y 4* fueron producidas por puntos de la red re
ciproca alineados en direcciones centrales reciprocas en

el nivel cero gue sonl tangentes a la esfera de Ewald

cuando el cristal estd en los azimuts Ai Yy RAgs respecﬁi
vamente. Siendo &stos: ’

A; = (209°35' * 2,.5') + (3.0 * 0.2) (2)
= 215°35' * 26.5°

Ad = (298°00°*' * 2.5') + (3.6 0.2) (2)

T

= 305°12*' = 26.5"

1Referencia 15, pags 191 a 196
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O bien, por la conclusidn 7, obtenemos:

Conclusidn 8: Los ejes cristalogr&ficos recipro-
cos 1I* h'% d* son tangentes a la es-—
fera de Ewald cuando el azimut cris

talino vale, respectivamente:
A; = 215°35* + 26.5"
Ag = 305°12*' * 26.5"°

Y en té&rminos de la dAireccibn del haz incidente, puesto

gque toda direccidn central reciproca en el nivel. cero,
tangente a la esfera de Ewald es perpendicular al haz

directo, la conclusifn 8 puede escribirse ast:

~

Conclusibn 9: Los ejes cristalograficos recirpo-~
cos I* b4 3* son colineales al haz
X directo cuando el azimut crista-
lino vale, respectivamente:

1 ]
Ay

Ay + 90° = 305°35°* * 26.5"

= - o . ° ' > ]
Ad = Ad 90 - 215°12 26.5

Adem&s, notemos gue los ejes cristalogri&ficos reciprocos

- -> . - ’
i* y 4% son sucesivamente tangentes a la esfera de Ewald,

con diferencia azimutal en el giro del cristal dado por:

Ay - Ay (215°35' * 26.5') - (305°12°' * 26.5") '

]

~B9°37' * 53°



96.

obteniendo:

Conclusidn 10: Los ejes cristalogrificos recipro-
- - .

cos i* y d* son, 'dentro de la incerxr

tidumbre experimental, normales en—

tre sft.
Uniendo las conclusiones 2 y 10, 11egaﬁos as

Conclusién 1ll: Los 3 ejes cristalogr&ficos reci-

-> > -
procos (K*, i* y Ad*) son normales

entre sfi.

Ccon tal conclusifn y recurriendo a la definicif6n de red

reciptocal encontramos gue los 3 ejes cristalogr&ficos

directos son normales entre sf, y entonces“:

Conclusifn 12: El sistema cristalino del mineral
desconocido es tentativamente cGbico,
tetragonal u ortorSmbico.

La asignacibn anterior del sistema cristalino es tenta-—
tiva porque las igualdades entre Sngulos (y/o aristas)

utilizadas para definir al sistema cristalino son conse

de simetrias en la estructura c¢cristalina; siendo

posfble la existencia de cristales c¢on a =8=y = 90°

cuencia

(dentro del error experimental), y gque no pertenezcan

a un sistema cristalino ortogonal, por no poseer en su

1Referencia 10, pags. 37 a 39

2Referencia 13, pag. 35
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estructura las simetrias propias de tales sistemas. Asg%,

la asignacidn definitiva de un sistéma cristalino a un

cristal, s8lo seri posible después de la asignacibn de

un grupo éspacial a tal cristal.

Con el fin de descartar algunos de los grupos puntuales,
gque estando de acuerdo con la conclusibn 12, pudieran

ser asignados al mineral desconocido, se procedid a efec

tuar un anflisis de simetrias de proyeccidn Laue, para

lo cual se e*pusieron dos eqguisgrafias tipo Laue (excepto

gue- la radiacidn utilizada tambi&n contiene radiacidn

caracteristica) con el haz incidente en las direcciones

de los ejes cristalograficos reciprocos T e 3*, respec-—

tivaménte. Utilizando la conclusidn 9, las eguisgrafias

tipo Laue a lo largo de los ejes I (l1lamada L1l3) y 4

(llamada L34) se lograron colocando la muestra bicrista-—

lina en los azimuts de 305°35" 5' (foto N° 24 ) v

216°5" 5' (foto N° 25 ), respectivamente (estos valores

- .
no coinciden exactamente con los mencionados en la con-—

clusidn 9 ya gue se vari8 ligeramente el bicristal hasta

que las simetrias fueran mis evidentes en las equisgra-

f£ias Laue). L34 despliega un patrbn de manchas en el

gque se aprecian como elementos de simetria a 2 lineas
espejo kuna paralela al ecuador de la c3mara y la otra
-perpendicular a &ste), mientras gue el patrfn de manchas

desplegado por L1232 posee como elemento de simetria una
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linea espejo paralela al ecuador de la clmara y posible-—
mente {(ya que la simetrfa no es completa, tal vez debido

- .
a gque la alineacifn del eje reciproco i* al haz inciden-—

te no es perfecta) otra linea espejo perpendicular a &s

te. Asi, atendiendo a las notaciones convencionales, ob-

tenemos la

Conclusitn 13: Las simetrias de proyeccifn Laue

del mineral desconocido son a lo
largo de’ los eijes cristélogr&ficos

‘reciprocos i* (L13) y d* (L34):

$* : al menos m

d* : 2mm

La teoria de simetrias de proyeccidn Lauel, atendiendo

a la conclusibtn 13, sostiene la siguiente

Conclusién 14: El mineral desconocido pertenece

con seguridad a uno de los siguien

tes grupos tridimensionales de

Laue:
Sistema Grupo de Laue
. Cristalino .. posible
Tetragonal 4 /mmm
ortor6Smbico - mmm

CcGbico m3, m3m

lyer pags. 36,38 y 40 de la referencia
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Sin embafgo, si el mineral bajo estudio perteneciese al
sistema cristalino cGbico, entonces sus tres ejes cris-—
talogré&ificos directos tuviesen idénticos alrededores

{(por definicifn de sistema cGbico), y entonces los tres
ejes cristalogr&ficos reciprocoé tambi&n tendrian idé&n-
ticos alrededores (por definicifn de espacio reciproco
cibico), por lo gue en una equisgrafié Weissenberg, gi-
rando con respecto a uno de los ejes cristalogrdficos
directos, las lineas de manchas causadas por las inter-—

secciones de los ejes cristalogrificos reciprocos con

la esfera de Ewald, tendrxrian id&nticos alrededofes. Pero
&sto no sucede en Weis 8 (ver la foto N° 23), ya gue los
alrededores de las lineas de manchas i* y d*, causadas

‘por los ejes cristalogr&ficos reciprocos (segGn la con-—
clusidn 7) E Y a*, no son iguales. Por lo tanto el

sistema cristalino del mineral desconocido no es el sis

tema ctGbico:

Conclusitn 15: Ei mineral bajo estudio no perﬁene—

° ce al sistema cGbico, por lo gue
(segin la conclusifn 12) su siste-
ma cristalino tentativo es:

tétrégonal u ortorSmbico

Uniendo las conclusiones 14 y 15, llegamos a 1la

Conclusifn 16: El mineral desconocido pertenece

tentativamente a uno de los siguien
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tes grupos tridimensionales de Laue:

Sistema ’ Grupo de Laue

Cristalino Posible
Ortor&mbico unm
- Tetragonal ’ 4 /mmm

Es posible encontrar, prosiguiendo el andlisis cuan
t}tativo de la quisgrafia Weis 8, las magnitudes (| i* |
&-Id*l ) de‘las aristas de la celda unidad reciproca gue
estin a lo largo de los ejes cristalogridficos reciprocos
ix Y > , respectivamente) gque definen al plano recipro-
co de nivel cero perpendicular al eje mec&nico de giro
(coincidente con el eje cristalografico reciproco i*,
segfln las conclusiones 3 y 4). Para lograrlo, primero es
necesario trazaf sobre la equisgrafia lineas llamadas
"festones", cada una de las cuales agrupal a todas las
manchas de difraccibtn producidas por intersecciéﬁ cén
la esfera de Ewald durante el movimiento Weissenberg,
de una hilera cualquiera de puntos reciprocos, en el
nivel cero, gue sea paralela a uno u otro de los ejes
cristalogrificos reciprocos perpendiculares al eje me-—
c8nico de giro. Tales festones para la equisgrafia

-Weis B8 se muestran en la foto N° 26 , donde las cruces

denotan las manchas de difraccitn observables. Las in-

1Ver la referencia 10 pags 89, 90 y 91, y ref. 11 pags.
269 a 272




103.

o g . g S e
T e .xu..nrw‘n.,.tﬁ!?}il AL ir
g
MY
. b
.
: 4
v
]
X
e
Yo
o o
W b
N a .
4 %
L AU
Lm
L ;
A .,
B
AT, . .<
S e |
v 3
.
3
S o
N
" N P , i an

Fotograffa N2 26



104.
tersecciones, entre festones & bien entre un festbdn y
las lineas i* 6 4%, gue carecen de una cruz, indican
gque en tal sitio no se observS mancha de difraccibn;

esta ausencia puede ser debida . .a una de las siguientes
s

dos causas: no hubo haz difractado a pesar de satisfa-
cerse geométricamente la Ley de Bragg, o bien, si hubo
haz difractado pero no lo suficientemente intenso como
para velar apreciablemente la pelicula. En el primer
caso, la extincidn del haz difractada es debida a dis-
tribuciones especiales de la densidad electrSnica den-—
tro de la celda unidad.- del cristal, por lo gue tales
ext%nciones deben presentarse sistemfiticamente en 1la
equisgrafia;.en el segundo caso tal sistematicidad en
generai no existe. Se discernira cua} aé.estas dos cau-—
sas origina cada una de las ausencias de manchas de dQi-
fraccibn pfesentes en Weis 8, una vez que esta equisgra_
fia sé haya indexado. Por ahora sb6loc es Gtil notar que

sobre las lineas i* y d*,_a'éartir del ecuador de la pe-

licula, se observan ausencias y presencias de manchas

de difraccifn, las cuales pueden resumirse en la siguien
te

Conclusion 17: En la equisgrafia Weis 8, se presen
tan o ausentan, a lo largo de las
lineas i* y 4* y a partir del ecua-

dor de la pelicula, las siguientes
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-manchas de difraccibn:

Oorden .Lfneas
i* ax
. 1 ausente ausente
2 presente "
3 .ausente "
4 presente Presente
5 ausente ausente
6 presente pPresente
7 ausente - ausente
8 presente presente
: ’ 9 ausente . ausente
10 - ° presente
1y - ausente
12 - presente
13 - aﬁsente

Las manchés de difraccifn (ausentes o presentes) situa-—
‘das en las intersecciones de los festones con las lfneas '
i* 6 A* son causadas por los puntos reciprocos coloca-
dos en los ejes reciprocos Z* <] 3*, respectivamente,
segGn la conclusién 7, pof lo gque la distancia Yo (en mm)
entre la mancha de difraccibn dg orden n sobre la linea
i* (6 A*) 'y el ecuador de la pelicula, puede relacionarse
con la distancia £ (en RLU) entre puntos reciprocos su-

cesivos a lo largo del eje reciproco I* (6 d*), asIl:
£ = (2/n) (sen(2¥_ - 57.30)/4R) e ee(15)

1Ver la referencia 7 pags 118 y 119
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donde el argumento angular est3 en radianes y R es el
radio efectivo de la c&mara. Teniendo en -cuenta esta
filtima relacidn y recordando (por la conclusidn 7) que

£ es igual a IE* | & IE* | segin gque midamos a ¥, so-

bre la linea i* & Aa* respectivaménte, en las tablas

Nos. XV Yy XVI mostramos los valores medidos para Y
¥y los valores calculados para |I* | y i3*1 tomando
R = 28B.65 * .05 mm. Promediando por separado, los va-—

lores de las fltimas columnas de las tablas mencionadas

¥ redondeando, obtenemos:

] T+ 0.2089 =+ 0.00024 RLU -

+

|d*] = 0.0945 = 0.00023 RLU

A los valores anteriores no es necesario corregirlos por
errores mayores gue 0.05 mm, en el radio efectivo de la
c8mara, ya gue se comprobd experimentalmente su ausencia
segin el m&étodo explicado en el parrafo anterior a la
conclusidtn 4. Puesto gue segfin la conclusib&n 15, el mi-
neral bajo estuéio rertenece a un sistema cristalino of—
togonal, entonces?® las magnitudes (|I*| Y |3*[) de ias
aristas de la celda unidad reciproca son inversamente’
proporcionales a las magnitudes- de las aristas correspon
dientes (gque llamaremos |31} y |d|) de la celda unidad

directa, esto es:

131 IVARE &3 e..-(16)
1d | = az 1d+] e 17)

1Ver la referencia 12, pag. 88
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n: ORDEN DE
LA MANCHA DE
LA LINEA i*

(mm)

1T

(RLU)

W O NN aWN

AUSENCIA
12.10 =
AUSENCIA
24.775 =
AUSENCIA
38.675 =
AUSENCIA
56.375 =

AUSENCIA

.025

- 025

-025

-025

0.209618 * .000427

0.209528 * .000197

0.208301 + .000113

0.208170 = .000060




TABILA  XVI

n: ORDEN DE
LA MANCHA EN ¥n la* |
LA LINEA a* () (RLU)
1 AUSENCTIA —_
2 » —_—
. 3 " —_
4 10.575 + _.025 0.094333 * ,000214
5 AUSENCIA — .
6 16.500 * .025 0.094672 * .000139
7 AUSENCIA —
8
9 AUSENCIA —
10
11 AUSENCIA _—

12

l08.
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. - L3
Asfi, tomando Acuk— = 1.54178 + 5 X 10 6 A, encon-
a

tramos gue:

|T] = 7.380324 = 0.0070341 A
]d] = 16.3247 = 0.030414 A

pudiendo entonces establecer la siguiente

Conclusi&n 18: Las aristas de 1é celda unidad re-
’ ciproca gue causaron, por interxsec-—
cibn con la esfera de Ewald durante

el movimiento Weissenberg, las 11—

neas i* y d* en la equisgrafia Weis

8, miden respectivamente:

] T+ | 0.2089 * 0.00024 RLU

] &* | = 0.0945 * 0.00023 RLU

L]
Yy las aristas de la celda unidad di-

recta colineales (por la conclusibn
15) a las anteriores, miden respec-—

tivamente:

1 T| = 7.3803 = 0.0070 A
| | = 16.3147 = 0.0304 A

Asi, las conclusiones 4 y 18 nos hacen ver gque ningfin
par, de las 3 aristas de la celda unidad directa, tiene

longitudes iguales. Por lo gue podemos afirmarl la si-—-

guiente

lver 1a referencia 13, pag. 35
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Conclusibn 19: El sistema cristalino del mineral

desconocido no es tetragonal.

Atendiendo a las conclusiones 15 y 19, podemos al
f£fin conocer el sistema cristalino al cual pertenece el
‘mineral bajo estudio, &sto es:

Conclusisn 20: El minexal bajjo estudio pertenece
tentativamente al sistema crista-—
lino

or tor6&mbico

Uniendo esta Gltima aseveraci&n con la conclusién 16,

obtenemos

Conclusidn 21: El mineral de interé&s pertenece al

grupo tridimensional de Laue:
. mmm
Es decir, a uno de los siguientes.
g¥upos puntuales tridimensionales:
222, mm2 6 mmm
Puesto que, por la conclusibn 11, las celdas unidad
directa y reciproca poseen ejes ortogonales,

entonces

podemos calcular sus volumenes V y V*, respectivamente

asi: )
cv= TR 4) «.-(18)

ve = | T || & | E | .- - (19)
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substituyendo en estas expresiones los valores menciona-—

dos en las conclusiones 4 y 18: -

v

(12.1 * 0.3)(7.3803 %= .0070) (16.3147 £ .0304) A>

1457.1757 + 40.5678 A>

™

(0.127 * .0031) (0.2089 * .00024) (0.0945 =

.00023) RLUJ.

0.00251511 * 0.000068 RLU>
y asi, podemos enunciar la

Conclusidn 22: Los volumenes de las celdas unidad

directa y reciproca, del mineral
desconocido son, respectivamente:

o3
v = 1457 * 41 A
Vv* = 0.0025 * 0.00007 RLU>

con este valor para V'y utilizando el valor encontrado,
en la primera seccifn de este trabajo por el m&todo del.
picnfmetro, para la densidad, es poéible calcular la masa

(m) de la materia existente dentro de una celda unidad:

m = pv .- (20)

= (5813.9838 * 809.3704) x 10_24 gx
= 3502.3697 * 487.6027 UMA
y asi, escribir 1la -

Conclusién 23: La cantidad de materia dentro dae

la celda unidad del mineral desco-
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nocido, tiene una masa dada por:

m = 5814 * 809 x 10 2%

gx

3502 * 487 UMA

Atendiendo a la conclusién 20, &sto es, que el cris-—
tal pertenezca al sistema cristalino ortorSmbicd, es cos

tumbre entre los cristalbgrafos entigquetar a los 3 vecto
- ->
res unidad ortogonales con los nombre a, b y c, de acuerxr
do a la siguiente convenciénl.
b>a>c

pdi lo gque de agqui en adelante cambiamos de nomenclatura

asi:
> - -> ->
i+ c i* > c» .
- -> - e
- - - -
K * a k* > a*

con tales nombramientos y exigiendo sistemas derechos,

podemos escoger de entre dos posibilidades (ver la figu-—

ra N° 16 ) la orientacidn relativa del sistema de ejes

cristalogridficos con respecto al cristal montado en 1la

c&mara. Adoptando la segunda posibilidad y consideran-—

do gue durante el movimiento Weissenberg, el azimut érig
talino disminu&e conforme 1la pélicula se traslada hacia
la derecha (con respecto a un observador de pie mirando
en el sentido de propagacibfn del haz incidente), podemos

asignar, siguiendo a Bijvoet,2

lyer 1a referencia 14, pags 106 y 107

2Referencia l6.

para propésitos de inde-—
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FIGURA N216
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" xacidn de ias manchas de difraccidn presentes en la
equisgraffia Weis 8, lo; signos mostrXados en la foto N°
27 a las lineas b* y c*, ¥ entonces proceder (toman-—
do en cuenta los festones yv/©0 manchas extintas) a inde-
xar la equisgraffia Weis 8, segfin lo muestra la foto N°
27 . El anidlisis de los fndices presentes y ausentes
en esta equisgrafia se hari por ser asi mis fructifero,
simultineamente a los arifilisis correspondientes a otras
equisgraffas de niveles cero y uno, las cuales se obtie

nen a continuaci&n.

Con el fin de cbtener por el m&todo de equi—inclinaci&nl
una eguisgrafia Weissenberg de primer nivel, girando al
-bicristal con respecto al eje llamado 3, debe la camara
sexr llevada a un arreglo distinto (mostrado en la figura
N°® 18 ) al conservado para equisgraffas de nivel cero
{(mostrado en la-fiéura N°e 17 ). El arreglo requerido
se logra cuando el &ngulo (ui) de inclinacidn de la c&-—
mara es tal gque la linea punteada AB, en la figura N°
A 18 , es perpendicular a los planos de la red recipro-
ca gue son normales él eje mecinico de giro del cristal:;
y ademis, el desplazamiento (Dl) de la pantalla de ren-—
dija es tal (ver la figura N° 19 ) que E&sta éeja pasar
hacia la pelicula solamente los haces difractados por
el primer nivel de la red reciproca al intersectax la

2Una presentacifn clara de este método puede consultarse

en la referencia 1ll, cap. 14
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FIGURA K219
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esfera de Ewald. Tales valores estiin dados, en t&rminos

del radio (rs) de la pantalla de rendija y del periodo

traslacional (£,) de la red reciproca a lo largo del eje

de rotaci&n del cristal, asIlz

'ul ang sen ( &, /2) ... (21)
D, = r_ tan (ul)

ee.(22)

Substituyendo en las ecuaciones anteriores el valor para

£, (= [2*] ) Aado en la conclusisén 4 y el valor de 24.9 %

0.03 mm para .. obtenemos :

M, = 3.65221°* 0.08842° ¥ 3.65° * 0.093°
D; = 1.589357 * 0.040546 mm ~ 1.59 * 0.045 mm

Una vez efectuadas en la c8mara estas correcciones
‘se expuso durante 200 hrs una equisgrafia Weissenberg
de primex nivel (segfin las condiciones de operacién ano

tadas en la tabla N° XII ) con el bicristal girando con

.respecto a su eje 3, seglin la Gltima convencifn aqui es-
tablecida. I.a eguisgraffa resultante, marcada como Weis

13, se muestra en la foto N° 28 , notindose en su ecua-

dor las manchas de referencia azimutal, registradas a

los azimuts cristalinos mostrados (numeradas de izguier

da a derecha) en la tabla N° XVII.

Sobreponiendo la equisgrafia Weis B8 sobre Weis 13 de tal
forma gue se traslapen las regiones azimutales iguales

de una y otra equisgraffa (utilizando las manchas de re-

J'Ct:)nsﬁlt:exr la referencia 11, pags. 293 y 294.
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Tabla N° XVII

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 13

N° de mancha Azimut cristalino
1 111° 10°' * 2.5°
2 141° 12°
3 171° 3¢
4 209° 3°
5 259° 5°
6 - 300° 33°*

ferencia azimutal dadas en las tablas Nos. XIV Y XVIIi)

es posible identificar en Weis 13 (ver la foto N° 29 )
las lineas de manchas de difraccifn ocasionadas por los
ejeé cristalograficos B Yy E, yva identificados en Weié 8.
Tales lineas en Weis 13 actfian como espejos para el pa-—
tr6n de manchas, al igual gue en Weis 8, por lo gue po-
demos asegurarl gue la red reciproca pesada en intensi-
dade; posee dos planos espejos normales entre st y para-
lelos al eje a (eje de giro): en otras palabras:
conclusi®n 24: Las simetrfas de reflexib6n detecta-
) das en las eguisgrafias Weis 8 y
Weis 13 indican gue la red recipro-
‘ca pesada en intensidades posee si-
metria:
m m

Y -
en la direcciétn de eje a
.
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Trazando en Weis 13 lineas, cada una de las cuales

'
agrupa manchas de difraccifn provenientes de la intersec

cibdn con la esfera de Ewald de wuna hilera de puntos para-

lela a uno de los ejes cristalogrdficos normales al eje

de giro, obtenemos el conjunto de festones mostrado en

la foto N° 30 » donde las cruces denotan las manchas de

difraccitn observadas. Tomando en cuenta las ausencias

sistem&ticas evidentes en Weis 13 (y analizadas posterior

mente) es posible asignar Iindices a las manchas presentes

en- tal equisgrafia,

tal y como se muestra en la foto N°
31

En &sta se hace evidente gue los festones que

agrupan manchas de difracciftn con fndices de reflexibn:

H =1, K = 4n, L y H =1, K ,», L. = 4n

no aparecen sistemiticamente. O bien:

Conclusi&n 25: El an&lisis de la equisgraffia Weis

13 indica que los festones que agru-—
pan manchas de difraccifn con Indi-
ces de reflexibn:

H =1, X = 4n, L
y H =1, K L = 4n
estin ausentes sistem&ticamente.
Tambi&n de la observacifn de la foto N° 30 se concluye
gue en Weis 13 estén ausentes sistem&ticamente las man—

chas de dlfraccxén pertenec;entes a las hileras inclina-

das correspondxentes a los ejes crlstalograflcos recipro-

-
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cos B Yy g*; 65 bien, en términos de los Indices de re-

flexibn podemos emitir la siguiente:

Conclusibn 26: Las manchas de difraccibn gque en

Weis 13 poseen los fndices de re-
R flexibn:

H

1, K , L =0
H=1, K=0, L

estin ausentes sistemiticamente.

El eje mecinico de gira en Weis 8 y Weis 13 ha sido.
colinéal él llamado eje cristalografico a. Para tomar
equisgrafias Weissenberg de niveles 0 y 1 con el cris-
tal girando con respecto al eje 3, se debe reorientar
el blcrlstal en la cabeza Qe gonlémetro, hasta que asXt
suceda. Al colocar un a21mut cristalino de 305°00'-+2 S
el gje cristalografico c-(y tambi&n el &*) gqueda colingal
‘con el haz transmitido (segfin la conclusifn 9 colocando
-t por i*, atendiendo a la filtima convencién). En tal
orientacifn es posible, utilizando un microscopio esté-

' reo, etigquetar en el espacio la direcci&Sn del eje E, acexr
cando y éegando (con Duco y acetato de butilo) al bicris-—
tal una nueva fibra de vidrio en la direccifn del haz in
cidente; posteriormente se corta la fibra de vidrio anti
gua y el bicristal es montado en uha cabeza de gonifmetro,
con la cual se sigue un proceso de orientaci6n similar

al descrito en el caso del eje 3, en base a oscilografias
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sencillas y dobles. La oscilografia final (marcada como

Osc 119) se muestra en

la foto N°® 31' y. sus condiciones

experimentales en la tabla XII - Con el fin de medir

la magnitud del eje g Yy compararla con la magnitud medi -

da para tal eje por el
1 3| en 1a conclusién
el instrumento medidor
(2Yn en mm) en Osc 119
pondientes a planos de

perpendiculares al eje

método Weissenberg (anotada como
8), se determinaron, utiljizando
Charles Supper 955, }as distancias
entre renglones de manchas corres
la red reciproca de nivel n y -n,

de oscilacifin del bicristal. Para

cada valor de n (se observan 6 niveles en Osc 119) se en-—

. . - .
contraron los siguientes valores de |c |, utilizando las

£6rmulas (L) y (2) =

Tabla N° XVIIXI

h S

Ni\r:el 2v ¥, | § |
{mm) (mm) (A)
‘e 12.25 * 0.05 6.125 + .025 7.387 * 0.0409
26.24 . " 13.225 " 7.368 "
46.00 " 23.000 " 7.396 . "

Las incertidumbres en 2Y son debidas a la resolucidn

del instrumento; y las anotadas para Y,y ' son
debidas a propagaci&fn _deg incertidumbre2 tomando
A = 1.54178 * 5 x 10" A y R = 28.7 * 0.05 mm.

Promediando los valores de | €| dados en la tabla N°XVIII

.obtenemos un valor de

7.38366 * 0.02351 A, y comparindo-—
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lo. con el resultado de la conclusidn 18, podemos emitir

la siguiente -

Conclusién 27: La magnitud de eje cristalogr&fico
E, obtenida por m&todos oscilogri-

ficos es de:
- ) ©
| e = 7.384 * 0.026 A
la cual coincide experimentalmente
con la obtenida por el m&todo Weis-—

senberg (conclusién 18).

Una vez orientado el cristal a girar con respecto a
. -> . . .
su eje c se procedif a tomar una equisgrafia Weissenberg

de nivel cero durante 217 hrs. de exposicibtbn y con las

condiciones experimentales incluidas en la tabla N° XII.
Tal eguisgrafia se marcd como Weis 14 y se expone en la
fotografia N° 22, not&ndose en su ecuador las manchas de

referencia azimutal registradas a los azimuts cristalinos

mostrados en la tabla XIX (numeradas de izguierda a dere-

cha) . La equisgraffa Weis 14 muestra un buen patrbn

Weissenberg, con la caracteristica de gue toda man-
cha esté acompafiado de otra mancha gemela; forman——
dose asi dos patrones Weissenberg desplazados entre si,
siendo ei patrén izquierdo un poco mis intenso gque el

derecho. Este doblez de manchas es explicable en té&r-
minos de no monocristalinidad de la muestra como se de-

mostrd al analizar Weis 8 (conclusibn N° 5), sin embar-~
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Tabla N° XIX

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 14

N° de S AZzimut
Mancha Cristalino
h 5 244° 55°' * 2.5 ¢
2 277¢° 55' "
3 321° S50° "
4 355° 45" »
5 .29 15" i
6 '39° 30°' "
7 ° 8o0° 35° "

go el deSplazamiento entre manchas gemelas es mayor en
Weis 14 gque en Weis 8, por lo gue se hace plausible gue
durante el cambio de fibra de vidrio para pasar del eje
; al eje ; como eje de giro se haya inducido mec&nica-—
mente una mayor desorientacidn de un monocristal con -
respecto al otro en la muestra bicristalina. Analiza-
remos Weis 14 tomando en cuenta solo el patrfn izquier
do por ser &ste mis intenso. En tal patr6n se observan
dos hileras inclinadas (foto N° 33 ) gue intersectan el
ecuador de la pelicula, constituidas por manchas de di-
fraccibn producidas poi haces difractados correspondien-
tes a intersecciones con la esfera de Ewald de los ejes

cristalogrificos reciprocos gue definen el nivel cero de

i
i
H
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la red reciproca perpendicular al eje mecinico de giro
(eje ). Tales lineas sirven como Ifneas especulares pa

ra el patr6n completo de manchas (por &sta caracteristi-

ca se han identificado - como producidas por ejes cristalo

grificos), y es de notar que una de estas lineas inter-—

secta al ecuador de la pelicula a 4.5 cm de donde lo ha-

ce la otra, implicando gue los ejes cristalogrificos re-
ciprocos involucrados est&in a 90° uno con respecto del

otro. Poxr lo gue es wvialida la

Conclusibn 28: Los ejes cristalogréificos recipro-

cos A* y B* son, dentro de la incex

tidumbre experimental normales entre

sT.

tal conclusifn, (obtenida analizando Weis 14), unida a
la conclusibn 10 reafirma lo obtenido en las conclusiones
11 ¥y 12 (obtenidas a partir del andlisis de Weis 8), es

decir:

Conclusi6n 29: E1 andlisis de Weis 14 reafirma gue

la muestra pertenece tentativamente
a un sistema cristalino ortogonal,
tal como se encontrb al analizar

Weis 8.

" Para decidir cuil de los dos ejes cristalogrificos recf-
procos (3* 56 B*) aa lugar a cada una de las dos hileras

inclinadas de manchas presentes en Weis 14, primero se
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trazarcn los festones correspondientes (ver la foto N°

34 ) .y en seguida se sobrepone tal eguisgrafia a los

festones trazados sobre Weis 8 (mostrados en la foto N°
'26 }; este traslapamie;to hace evidente gue los festo
nes pertenecientes a la lfinea ¢* en Weis 8 no se sobrepo
nen a los pertenecientes a la linea-espejo izgquierda ni
a los pertenecientes a la linea—~espejo derecha de Weis
14,

lo cual significa que la magnitud | ¢+ | (medida uti-

lizando la linea c* en Weis 8) es distinta a las magnitu-
des | 3* | y |B*| (meaidas utilizando las l1lineas a* y

b* en Weis 14) confirmindose asi, por otra via, gue tenta

tivamente el sistema cristalino buscado es el ortor&Smbico

(conclusidén 20):

Conclusi&n 30: La comparacibfn de los festones de

Weis 14 con los de Weis 8, reafirma
lo encontrado al analizar cuantita-—
tivamente Weis 8 y Osc 29 (conclu-

si6n 20) es decir, el cristal éer—

tenece al sistema ortorSmbico.

El traslapamiento de las equisgrafias Weis 8 y Weis 14
tambi&n evidencia gue un éubconjunto de los festones per
tenecientes a la linea b* en ngs 8 se sobreponen a todos
los pertenecientes a la linea-espejo derecha en Weis 14;

este hecho permite identificar a tal lfnea-espejo como

producida por el eje cristalogrifico reciproco g#, Yy porxr
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complementaridad, a la linea-espejo izguierda como produ-—

cida por el eje cristalogr&fico reciproco ELY}

Conclusifn 31:

Ademﬁs,el

cide con todos los de Weis 14,

O sea:

La comparacibn de los festones de

Weis 8 con los de Weis 14, permite
identificar a las lineas-espejo iz-
quierda y derecha presentes en Weis
14 como correspondientes a los ejes

cristalograficos reciprocos
A*x y B
respectivamente, al cumplir &stos

las ecuaciones de Laue.

subconjunto de festones de Weis 8 gue coin

bajo el traslapamiento,

es el formado por los gue cruzan a la hilera de manchas
. - -\

b* en manchas

(presentes 6§ ausentes) cuyos fndices de re-

flexibn son (ver la foto N° 27 ):

lo que permite concluir gue en Weis 14 se

sistem&ticamente los

fndices de reflexibn
H . K
6 sea:

Conclusifn 32:

= 2n vy L = 0 con n=1,2,3,...,10

han extinguido
festones gque agrupan manchas cuyos

so0on;:

= 2n-1 *y L. = O con =1,2,3,...,10

La comparacifn de los festones que

cruzan a la linea b* en Weis 8 con
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aguéllos que cruzan a tal 1lfnea en
‘Weis 14, evidencfa gue en Weis 14
los festones completos formados por
manchas de djifraccién con indicég

de reflexibn:

H », K impar y L = 0

estin ausentes sistemiticamente.

Tomando en cuenta la conclusidn 31, y suponiendo gue no
hay ausencia sistem&tica de festones gue crucen a la 1%-
nea a* en Weis 14, podemos utilizar la £6rmula N°® (15) pa-

ra calculaxr |a*| (y | b* |) a partir de mediciones de las

distancias Y, (en mm) entre manchas de difraccifn de or-—
den n sobre la linea a* (y b*) y el ecuador de la pelicu-
la. Taleé cantidades medidas (utilizando ei instrumento
Charles Suppexr 955) y calculadas, se exponen en las tablas
Nos. XX Y xx1},§ar5‘las distanci;é Yn a lo largo de

las lineas a* y b*, respectivamente; promediando los va-

lores de | 3aA*| y | B* | mostrados en estas tablas obtene-
mos:

| 3*]. = 0.2569 * 0.0021 RLU

1B*| = 0.09457 * 0.00035 RLU

en los valbres anteriores las incertidumbres son la suma

del promedio de las incertidumbres éistemsticas individua
les mas la méxima diferencia entre el promedio de los va-
vlores‘y cada uno de &stos (el iltimo sumando toma en cuen

' ta las incertidumbres estocisticas, y €l primero las sis-
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TABLA N2 XX .

N: Orden de la Y5 1&* ]

Mancha en la (mm) (RLU)

Lfnea a* + 0.025
1 7.43 0.25863 + .0008B64
2 14.90 0.257133 = .000421
3 22.67 0.256949 * _000D268
4 30.82 0.256171 =% -OOOiB%
5 40.00 0.257115 = .000134
6 50.00 0.255348 * .000094
7 ausencia J— —

Las incertidumbres en ¥, provienen de la precisién del ins

trumento de medicién y las de ['5*[ son las propagadas.



TABLA N=

XXT

N: Orden de la ¥, : Ib*|
Mancha en la (ram)
Lfnea b* * 0.025
.1 ausencia
2 . —_—
3 .
4 "
5 -
6 16.45 0.094393 * ,0001396
7 ausencia '
8 22.30 0.094864 * .0001010
9 ausencia
10 "
11 "
12 34.65 0.094760 & .0000588
13 -
14 "
15 - —_——
16 "
17 .
18 58.05 0.084279 * .0000257
19 ausencia
20 "

Las incertidumbres en Y provienfn de la resolucién del Ins-—
-> . .
trumento de medicién y las de |[b | son las propagadas.
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tem&ticas); El valor de | b* | aquif encontrado coincide

con el medido en Weis 8 por lo gue:

Conclusidn 33: El andlisis cuantitativo de las man-
chas de difraccidn sobre la linea
b* en Weis 14 arroja valores para
- -
las aristas | b | y | b*| gue coin-
ciden experimentalmente hasta 1 x 10”23
RLU con los encontrados para tales

aristas (ver la conclusidn 18) al

analizar Weis 8, y son:

|B* | = 0.0945 = 0.00023, RLU
[
B | = 16.3147 =+ 0.0304 A
Por otro lado, el valor de | 3* | reci&én encontrado

es el doble del medido (y expuesto en la conclusi&n 4)
para tal arista al analizar cuantitativamente la oscilo-
grafia Osc 29 (ver la tabla N° XIII). Este hecho y la
consideracién de que la medicifn de | 3* | hecha sobre
Osc 29 esta libre de Posibles errores causados por asig-
nacibn eguivocada de Srdenes a las hileras de manchés en
wa oscilografia (debido a gue las posibles extinciones
sistemdticas no pueden desaparecer renglones completos
de manchas en tales eguisgrafias), hacen posible afirmar:
. a) el vakor correcto de ]3*_]-és la mitad del reci&n en-—
contrado analizando Weis 14, y b) hay festones totalmente
ausentes pertenecientes a la linea a* en Weis 14 gque in-—

tersectan la linea en puntos colocados en medio de las in
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tersecciones de todo par vecino de festones presentes.

En otras palabras:

Conclusin 34:

" conclusidn 35:.

Puesto gue

PR

El an&lisis cuahtitativo de las
manchas de difraccifn (dado en la
tabla N° XX ) sobre la l1linea a*
en Weiss 14, su comparaci®n con los
resultados obtenidos de Osc 29 (con
clusién 4) y la consideraci®n de
gque las posibles extinciones siste
miticas no afectan &stos Gltimos

resultados, arrojan los siguientes

valores para las aristas | a* | y
la| =

] 2a* ] = 0.1284 * 0.001l1 RLU
121 = 12.01 = 0.09 A

La comparacifn de las magnitudes
| 2a* | medidas en Weis 14 y en Osc

29 permiten asegurar gue en Weis 14,

" los festones completos formados por

manchas de difraccibn con indices

de reflexibn:

H = impar, K 4 L =0

: e L. L
estin ausentes sistemiticamente

los valores de | 3*] vy ]3| dados en la con—
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clusin 34 son mis precisos gue los expuestos en la con-

podemos recalcular con ellos y con los de la
y (19)

clusién 4,
conclusién 18, utilizando las fSrmulas Nos. (18)

-

celda unidad di-

los valores para los volumenes de la

recta (V) y reciproca (V¥*), asi:
(12.01 =+ 0-09)(7-38b3 + .0070)(16.3147 * .,0304) £3

v *
3 :
;
:
{

= 1446.0926 * 14.9359 A
v = (0.1284 * .0011)(0.2089 * ,.00024) {(0.0945 * _00023)RL!
= 0.0025347 * 0.0000309 RLUS
Conclusibn 36: Los volGmenes de las celdas unidad
directa y reciproca (con mayor pre-

.cisibn gue en la conclusidn 22) del
mineral desconocido son, respectiva-
mente: : ' ;

' 3 . o

Ve = (2.53 x 162) = (3 x 10 >)ruu3 |

V = 1446 * 15 A

¥ asi tambi&n podemos calcular un valor m8s preciso para

la masa de la materia existente dentro de una celda uni-

dad: ' .
m = (p) (V) i

= (3.9899 % _432323 gr/cm3)(1446.0926:&14.9359)x 10~

= (5769.7648 * 691.2157) x 10 2% gr. ;

y asf, escribir: s

Conclusién 37: La cantidad de materia (con mayor

precisifn gue en la conclusibn 23)
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en la celda unidad ortorSmbica,

del mineral desconocido es:

(5770 = 691) x 107 2% g

3476 =+ 416 U.M.A.

.Dbe acuerdo a los festones extintos totalmente en
Weis 14 (conclusiones 32 y 35) y a la orientacién rela-
.tiva (ver la figura N° 20) del sistema de ejes cristalo-
gridficos con respecto al bicristal montado en la c&mara
Weissenberg, podemos asignar indices de reflexidn a las
manchas de- difraccifn presentes en Weis 14 tal y como se
muestra en la foto N° 36 . IL.a orientaci&fn del sistema
de ejes cristalogridfico utilizado para interpretar Weis
14 se obtiene de la utilizada, por convencifn, al inter-

pretar Weis 8, por medio de una serie de rotaciones ilus-

tradas en la figura N° 21
Utilizando las f&rmulas 21 vy 22; ¥ los valores
de lg* | (dado en 1la conclusidn 18) para 51 y de
24.9 * 0.03 mm para el radio (r_.) de la pﬁntalla de ren-
dija, es posible calcular el &Angulo (u,) Qe inc}inaci6n
de 1a»c§marauy el deéplazamiento (Dl) de la pantalla de
rendija, necesarios para colocar la c&mara Weissenberg
de tal manera gque la pelifula-capte, siguiendo ‘el mé&todo
de egui-inclinacif&n, los hages difractados correspondien-
tes a puntos de la red reciproca en el primer nivel que

cruzan la esfera de reflexi6n durante el giro Weissénberg
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Fotograffa N2 36
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- . -
con respecto al elje cristalogrdfico c*; obteniéndoses; .

]

My = 5.99548° £0.00691°% 6.00° * 0.011°

D

2.61509 x 0.03458 mm = 2.62 * 0.039 wmm

1

Una vez efectuadas tales correcciones, se expuso duran-
te 160 hrs una eguisgraffa Weissenberg de primer nivel

(con condiciones de operacién anoctadas en la tabla N°

XII ) con el bicristal girando con respecto a su eje

cristalogr&fico &. Tal equisgraffia (identificada como

Weis 16) se muestra en la foto N° 37 , y se aprecian

en su ecuador las manchasg de referencia azimutal, regis-
tradas (de izquierda a derecha) a los siguientes azimuts
cristalinos:

Tabla N° XXIX

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 16

N° de Mancha Azimue cristalino
1 268° 25' = 2.5
2 ' 310° 35°
3 - 4a° 15

Las manchas de referencia azimutal presentes en Weis
14 {(Tabla N° XIX ), y Weis 16 (Tabla N° XXII) permiten
traslapar y compara} porcioneé de los niveles cero y pri-
ro de la red reciproca comprondidos en intervalos azimu-
tales iguales durante ¢l giro Weissenberg con respcecto al

eje cristalogrffico &€ (y &*) . Es posible entonces identi-—
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Fotograffa N® 37
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ficar las hileras de manchas de difraccibfn (ver la foto
N° 38 ) en Weis 16, corresponaiente-a los puntos de la
red reciproca a lo 1a£go de los ejes A h' g*, gque han

. cumplido con las ecuaciones de Laue. Tales hileras, al
igual gue las correspondientes en Weis 14, sirven como
elementos de simetrfa especular para el patrSn completo
de manchas de difraccifn, por lo quel la red reciproca
pesada en intensidades éosee dos planos espejo normales

entre si y paralelos al eje P (eje de giro); o seas

Conclusibn 38B: Las simetrias de reflexisn.mostra—
Aas porxr las eguisgraffas Weis 14
¥ Weis 16, indican gue la red re-
cipropa pesada en intensiéades po-
see simetria

mm

en la direccibSn del eje e,

Los festones correspondientes a Weis 14 se presentan
en la foto N°® 39, donde las cruces denotan las manchas
‘de Aifraccibn observadas. Comparando los festones que
cruzan la linea inclinada b* en Weis 14, con los corresS-
pondientes festones en Weis 16, se hace evidente gue se .
han extinguido sistemiticamente aguellos festones gue agru

- -pan manchas con fndices de reflexin dados por:
H e K = 2n , i = 1 con n = 1,2,3, <.«
[N y asf, escribimos la

hd 1Referencia 15, pags 204 y 205
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Fotograffa N2 39
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Conclusién 39: Comparando los festones gue cruzan
las lineas b* &n Weis 16, con los
correspondientes eg Weis 14, se evi-
dencia gque en Weis 16, los festones
gue agrupan manchas con indices de

- reflexibn:

H s K =2n , 'L = 1

estin ausentes sistem&ticamente

Tomando en cuenta la identificaci&dn anterior de las lineas
inclinaaas en Weis 16, y la conclusiftn 39, se asignaron
findices de reflexifn a cada mancha de difraccifn observa-
da, tal y como se observa en la foto N° 40 . Tambi&n es
evidente en Weis 16, que sistemidticamente est&n ausentes .
todas las manchas de difraccifn pertenecientes a la hile-
ra inclinada correépondiente al eje cristalogr&fico reci-
proco A*. Esta observacién en t&rminos de los fndices de

reflexidn es la

conclusidn 40: Las manchas de difraccifn gue en
Weis 16 poéeen los fndices de re-~
flexién:
H + K =0 , L =1

s estin ausentes sistem&ticamente.

Iniciando la bfisgqueda del grupo espacial al cual
pertenecen las‘operaciones de simetrfa aplicables a la

distribucifn electrb6nica dentro de la celda unidad del



151.

Fotograffa N2 40



. 152,
. . 5 .
. . .
minexral cristalino desconocido, reunimos }as ausencias

sistemiticas de manchas de difraccifn gue provocan la

desaparicibtdn de festones completos e hileras inclinadas

completas (a partir de las conclusiones Nos. 25, 26, 32,
35, 39 y 40)

en la tabla XXIITI.,

Ademis de las extinciones de hileras inclinadas h'4
festones completos, mostradas en la tabla XXITII, en la
eqgquisgrafia Weis 8 observamos gue las manchas de difrac-—

cibn con indices de reflexibn tales gue K + L

= 2n son
las fGnicas. que est&n presentes, o sea:

cConclusidn 41: Las manchas de difraccifn gque en

Weis B poseen indices de reflexién
(H = 0, K, L) tales gue:
K + L = 2n + 1

estidn ausentes sistemiticamente.

'Al observar los indices de reflexi&n asignados ‘a

las manchas de difraccifén presentes en Weis 13, conclui-

mos gque &stos son tales gque k + L

= 2n siempre, por lo
que:

Conclusibn 42: Las manchas de difraccifn gue en

Weis 13 poseen Indices de refle-
xi6n (H = 1, K, L) tales qgue:
K 4+ L = 2n + 1

estin ausentes sistem&ticamente.



Tabla XXIIXII

Indices de reflexisn de manchas
de difracecibn ausentes sistem&-
ticamente gque extinguen:

Indices de reflexifn posibles
de manchas de difraccifn presen-—
que no extinguen totalmente:

Hilera Hilera
engl®n Equisgraffia FestSn . Inclinada Feston Inclinada

Ne wWeissenberg

H K L H K H K L H K L

e )

1 Weis 8 - - - - - H K L H K L
2 ‘Weis 13 1 4n L 1 K o 1 #4n L 1
3 " 1 K 4n 1 o
4 Weis 14 2n+1l K [o] - - .
5 " H 2n+1l (o] - -
6 Weis 16 )24 2n 1 H (o]

g6t
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Similarmente,

observando los Indices de reflexidn

asignados a las manchas de difraccifn correspondientes

a Weis 14, se hace evidente que &stos son.téles que
H=2n y K=2n siempre. N6tese gue ésta cérécteristica
se deriva de gue loé festones (H=2n+l, K ,» L=0) ¥y
(1 ) K=2n+l, L=0) est&n ausentes totalmente segGn los
renglones 4 y 5°'de la tabla XXIII. AsL: .

Conclusi&n 43: Las manchas de difraccifn gue en

Weis 14 poseen Indices de reflexibn

(H,K,L=0) tales que:

H = 2n+1 y/©o K = 2n+l1

estin ausentes sistemiticamente.
Esto es consecuencia de las extin-
ciones de festones completos expues

tos en los rxenglones 4 y‘5 de la

tabla XXIII.
Analizando conjuntamente las equisgraffas Weis 14 y Weis
16, .se manifiesta el hecho de gue todas las manchas de Ai-

fraccibn presentes tienen asignados Indices de reflexidbn

tales qgque K + L es par. Esta caracteristica se derxriva de

gque los festones (H s K=2n+l, L= ) en Weis 14 y (H R

. K=2n, L=1) en Weis 16 estin ausentes totalmente como se

‘muestra en los renglones .5 y 6_de la tabla XXIITI. 2si:
o

-

CanLusién“ddz Las manchas Ade

difraccidn gque en

Weis 14 y Vieis 16 poseen fndices
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de reflexitbn (H,K,L=0) y (H,K,L=1),.
respectivamenté, tales qgque:

K + L = 2n+1
estin ausentes sistemfticamente.
Esto es consecuencia de las extin-~
ciones de festones completos, ex-
puestas en los renglones 5 y 6 de

la’ tabla XXIII.

Podemos sumarizar los resultados de las conclusio-
nes Nos. 41 al 44 en ia t;bla XXIV , los cuales junto.
con los resultados expresados en la tabla XXIII, nos per-
mitiriin primero determinar el tipo de red de Bravais del
nineral bajo estudio y deépués el grupo espacial al cual

pertenece.

Con las taplas XXIITI y XXIV podemos intentar encon-—
trar el grupo espacial correspondiente'a 1a muestra de
intefés. Para &sto es necesario primero encontrar el l1lla-
mado simbolo de difraccifn (formado por el simbolo de ex-—
tincidn precedido por el grupo de Laue) del mineral cris—
talino. El simbolo de ex?inci6n estd constituido por el
conjunto de simbolos asigﬁados al tipo de red de Bravais
Yy a los elementos de simetria traslacionales (ejes de
tornlllo Yy planes de desllzamlento, incluyendo la madni-—
tud de sus traglaCLOnes) eorreépondlentes a la muestra

cristalina. . -



Tabla

XXIV

T H— | g—_— | S— o—

Indices de reflexién

Indices de reflexidn

hengl&n Bquisgraf!a Indices generales
weissenberg de reflexidn de .ausencias sistema de presencias posi-
Ne® ticas observadas ' bles observadas
1 Weis 8 OKL K4+L = 2n+1 K+L = 2n
2 Weis 13 1KLL -~ K+L = 2n+1 K+L = 2n
3 Welis 14 HKO H y/o K = 2n+l1 H y K pares
4 Weis 16 " HK1 K = 2n K = 2n+l1
’
S . weis 14 y 16 HKO y HK1 K+L = 2n+1 K+L = 2n

*9sT
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El tibo de red de Bravais se obtiene comparando las
condiciones gue los Iindices de reflekibfn deben cumplir
para gue ciertas manchas generales de difraccibn -no se
ausenten sistem&ticamente, con las extinciones sistemi-
ticas observadas en las equisgrafias Weissenberg del cris
tal estudiado. El sistema ortorSmbico tiene 4 tipos po-
sibles de redes de Bravais (primitiva, ce;trada en el in-
terior, centrada en las caras y centrada eﬁ una cara),
para cada uno de los.cuales las condiciones para reflexio
nes posibles se danl en la tabla XXV . Comparando tales

condiciones con los indices asignados a las reflexiones

Tabla XXV

‘Renglén  Tipo de red Condiciones para reflexio-
’ nes generales posibles

1 P VNinguna
-2 I H +#+ K+ L = 2n
3 F H,K,L todos pares 6

todos impares

4 c ) H 4+ K = 2n
] s A Y H+ L = 2n
6 A X + L = 2n

1Las columnas 2a. y 3a. se tomaron de la pag. 53,
tomo I, referencia S. -
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presentes eh las equisgraffas Weis 8, 13, 14 y 16 (fotos

Nos. 27 ,. 31 , 36 y 40 , respectivamente), ¥Vcemos que to-—

dos los presentes cumplen con la condieibn:
K + L = 2n

por lo que podemos emitir la

Conclusidn 45: E}l hecho de gque todas las manchas de - -

.diﬁracciéﬂ presentes en las eguis-
grafias Weis 8, 13, 14 y 16, tengan
indicés de reflexidtn (HKL) con K+L
un nfimero par, permite asignar una
red de Bravais tipo: . -

Centrada en cara A

al mineral cristalino bajo estudio.

El renglén 3 de la tabla XXIV indica gue para las
'reflexiones especiales HKO las manchas de difraccifn ob-
servadas poseen todas los fndices H y k pares. El hecho
de que H sea par no es el caso particular cuando L = O
de la condicifbn para red de Bravais tipo A (X + L par)
por lo que podemos afirmar gue existe un plano de desli-

zamiento con traslacifn a lo largo del eje A y con magni-

tud a/2. Asi llegamos a la:

Conclusién 46; El hecho de gque todas las manchas
de” difraccidn corresﬁondienteé a
las reflexiones eséeciales HKO po-

sean fndice de reflexidn H par, no
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siendo &sto un caso particular de

la condicidn K.+ L par, permite

asegurar gue existe el plano de

deslizamiento a con-traslacibn:

a/2

Por otro lado, como la condicidn K par gue se observa
en las reflexiones especiales HKO (renglSn 3 de la ta-—
bla XXIV ) es un caso particular de la condicifn K + L
par, para las reflexiones generales HKL, -no podemos ase-
gurar ni negar la existencia de un planoc de deslizamien-
to a lo largo del eje E vy de magnitud b/2., De igual ma-
‘nera, como la condicib6n H+K par observada en las reflexio
nes especiales HKO, es un caso particular de la unifn de
las 2 condiciones anteriores (H + L par para reflexiones
HKL y H par para reflexiones HKO), no podremos tampoco
asegurar la existencia 6 inexistencia de.gn plano de des-~
lizamiento con traslacifn a/2 + b/2,. Pero-ﬁuesto qﬁé
en las reflexiones HKO hay manchas de difraccifn con In-—

djces tales que H + K #  4n af':i:rmamos1 laz:

Conclusibn 47: El hecho de gue en Weis 14 (reflexio
nes HKO) existan manchas de difrac-
cifn con Indices tales gue:

H + K # 4n

-

indica gue no existe un plano de
deslizamiento con traslacifn:

a b

3 *7

Vexr tabla 4.1.9 en la éag. 54 de la referencia 5
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AnSlogamente, como la condicifn K + 1. par ksegﬁn

rengldn 1 de'la tabla XXIV ) gue se observa en las re-—
flexiones éspeciales OKL -es un caso particular de la con
dicidn X + L par, parxa ias reflexiones generales HKIL,
no podemos asegurar ni negar la existencial de un plano
de deslizamiento a lo largo de la dAiagonal entre B Y E,
y¥ de magnitud b/2 + c¢/2. Similarmente aungue en Weis 8
. se aprecia gue todas las manchas de difraccif6n, pertene-—
cientes a las reflexiones especiales OOL y OKO, poseen

fndices L 6 XK pares, no podremos asegurar ni negar la.
existencia de ejes de tornillo 2l con traslaciones c/2

6 b/2, respectivamente.

En Weis 14, se aprecia gue todas las manchas de di-—
fraccidn, pertenecientes a las reflexiones especiales
HOO & OKO, poseen findices H 6 K pares, respectivamente.
El primer caso es uno no particular de la condicitn K + L |
par para las refiexiones_generales HKL, pero -es uno par—
ticularxr de la condici&n H parxr para las reflexiones espe-—

ciales HKO, por lo gue no obtenemos informacifn acerca

de la existencia de un posible eje helicoidal 2l con tras
laci&n a/2. El segundo caso, es uno particular de la con-
dicidn K + L par para refle;;znés generalgs HKL, por lo

que no arroja conclusiones .sobre la posible existencia de

un eje de tornillo 21 con traslacién b/2.

Sin embargo, puesto gque entre las manchas de difrac-— -

1Ver-tabla 4.1.9 en la pag. 51 de la referencia 5
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cibn pertenecientes a las reflexionesvespeciales OKL,

existen algunas con iIndices X y/o L impares (ver la foto
Ne 40 ), no se saéisfacen las condiciones de presencia
K par 6 L par resultado de las posibles existencias de
Planos de deslizamiento con traslaciones b/2 6 c/2, res
pectiﬁamente. O sea:

Conclusidn 48: El hecho de gue en las reflexiones

OKL existan manchas de difraccién
con K y/o L impares asegura gue no
existen planos de deslizamiento b
6 c con traslaciones:

b/2 & c/2
respectivamente.

De igual manera:

Conclusién.dQ:' El hecho de que en las reflexiones

OKL existan manchas de difraccién
con fndices tales gue K + L # 4n,
permite asegurar gue no existe un

.plano de deslizamiento diagonal con

traslacibn

Por otro lado, como en Weis 14 podemos encontrar
manchas de difraccifn, dentro de las reflexiones especia

les HOO, con fndices H tales gque H + K (= 0) ¥ 4n y pues

to gue las reflexiones especiales HOO son un caso parti-
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cular de las reflexijiones especiales HOL, podemos afir-

mar la . -

Conclusibn 50: Puesto gue las reflexipnes especia
les HOO son un caso particularxr de
las HOL, y puesto que entre las HOO
de Weis 14 existen manchas de difrac
cibn tales gque H + L #¥ 4n, se obtie
ne gque no existe un plano de desli-—

zamiento con traslacifn
c/4 > a/4

Atendiendo a las conclusiones de la 46 a la 50 podemos resunir la

informacifn obtenida del estudio de las extinciones sis-—

temiticas en eguisgrafias Weissenberg, acerca de los ele-—

mentos traslacionales de simetria presentes 6 ausentes en
la celda unidad, ortorSmbica (segfin la conclusifn N° 30)
centrada en la cara A (seglin la conclusifn N° 45). Tal
informacifn se presenta en la tabla N° XXVI ; apoyadés

en ella podemos, utilizando el hecho de gue la red de
Bravais es centrada en la cara A (segGin la conclusisn 45),

emitir 'tentativamente un simbolo de extincisn.

Conclusidn 51: La existencia de un plano de desli

zgmiento a con traslacibn a/2 y el

e

i
I

conociniento de gque la red es tipo

A, permiten proponexy tentativamente
el siguicente sfimbolo de extincibn:

A. a.



Tabla XXVI

Lef'{:ggones ' Regiggigisgogible E.‘!.ex;:nto Traslacional Existencia
. Simetrfa
HKO H = 2n . a . a/2 .sib
. K = 2n h b b/2 no
- H + K = 2n n a/2 + b/2 posible
3 H + K = 4n 4a a/4 * b/4 no
IKL K = 2n b b/2 no
L = 2n c c/2 no
' K + L = 2n n b/2 + c/2 posible
) K + L = 4n 4a b/4 * c/4 no
HOL . = 2n c c/2 no .
H = 2n a ) a/2 st
H + L = 2n a/2 + c/2 posible
H+ L = 4n a a/4 = c/4 no
A HOO H = 2n 21 a/2 posible
OKO K = 2n 2, ’ b/2 posible
OOL L = 2n 21 c/2 posible
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¥ puesto que el grupo de Laue tridimensional (segfn la
conclusién N° 21) es conocido; apoyados en la conclusién

51, podemos emitir tentativamente un sfimbolo de difraccidn

Conclusin 52: El conocimiento del érupo tridimen-—
sional de Laue (mmm) y la suposi-
¢ifn de un simbolo de extincidn po-—
sible, permiten proponer tentativa-—
mente el siguiente simbolo de di-

fracci6én posible:
mmm A. a.

Recordemés gue tal sfmbolo de difraccifn se ha obte-
nido'béjo la aéignacién convencional de los vectores uni-—
dad ;, g h'4 E' a los ejes cristalogr&ficos :, ; e ; respec
tivamente bajo el criterio comGnmente aceptadol siguiente:
c<ca<b . Sin embargo, este criterio ﬁo lleva siempre a
uno de los simbolos de grupo espacial internacionalmente
convenidos, por 16 gue no necesariamente es posible obte-—
‘ner el simbolo convencional del grupo espacial buscado a
partir del simbolo de‘difraccién encontrado experimental-—
mente. ' Para salvar esta dificultad, asignamos ahora su-—
cesivamente los vectores unidad 3, B y &, manteniendo la
restricciSn de obtener sistemas coordengdos derechos, a

.

las seis permutaciores posibles de los ejes cristalogr&-
- .
fiCOS~3, 2 v VW estudiados experimentalmente. Tales asig-—

naciones nos permiten emitir la

1Ver la pigina 107, de la referxrencia 14
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Conclusitn 53: La sucesiva asignacibtn de los vec-—-
. . e -

tores unidad a, b’y ¢ a los ejes

 cristalogrificos experimentales

- - -> .
u, v y w, respectivamente, hace

posible gue el simbolo de extin-
cidn del mineral de interés sea
uno de los seis siguientes:

A. a., cec.., B..b,

A..a, Ba.., C.c.

Los puntos en los simbolos anteriores indican sim-—
bolos de elementos de simetria gque no son directamente

- observables por difraccifn, ya sea por ser &stos no tras

lacionales & por tener condiciones de extincibn sistem&-

tica particulares de condiciones m&s generales. Revisan-
dot exhaustivamente los 354 simbolos de extincisfn gue

son el resultado de las 6 permutaciones de asignaci&n

de vectores unidad a cada una de las 59 asignaciones es-—

tandar correspondientes a los 59 grupos espaciales perte

ﬁeciehtes al sistema cristalino ortorfmbico, encontramos
gque dentro de estos 354 simbolos s&lo-larson congruentes
con los seis simbolos mencionados en la conclusibén 53..
Tales 18 simbolos se muestranh junto con su simbo16 es—
tandar y las asignaciones de vectores unidad correspon-—

dientes, en la tabla N° XXVII. Cuando -se aplica un gru-
po puntual a una red de Bravais centrada, se producen mas
1Ver la tabla 6.2.1 en las pags. 545 a 553 de la ref. S



Tabla XXVII

Sfmbolo . .
Estandar Simbolos para Diversas Asignaciones de los
completo - Vectores Unidad
ab ¢ abce cab beca * adb bac Sba
chzl Cmc2,y A2 ma Bb2jm Bmzlb Cem2,y A2;am
bn21 bn21 Zlcn n2;a czln nazl- 21nb .
Ama 2 . o Ama2 B2mb Cc2m Am2a Bbm2 C2cm
nnZl nn2, 2,nn n2;n n2;n nnz, 2,nn
‘& ¥m Yc 2ym Cmem’ Amma Bbmm Bmmb cCmm Amam ‘
bnn ncn nna cnn nan nnb
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de un elemento de simetrfa en ciertas direcciones, sin.
embargo en el simbolo del grupo de extincibn sélo se co-
loca uno por direccifn; los simbolos de 165 elementos

de simetria presentes pero no tomados en cuenta en el
simbolo de extincién se muestran én la tabla N° XXVII
bajo el simbolo de extincién correspondiente. La con-—
clusibn 48 no permite la existencia de ﬁlanos de desliza
miento con traslaciones b/2 6 c¢/2 segfin la asignacidn
hecha en este trabajo de los vectores unidad a. los ejes
c;istalogréficos encontrados experimentalmente; &sta
restriccidn de manera mis general (para toda posible
asignacidn de vectores unidad a los ejes cristalogriafi-
cos) significa gue existe s81lo un plano de deslizamien-—
to con traslacibfn igual a un medio de una de las aris—
tas de la celda unidad. Este razonamiento nos permite
desechar , de entre los simbolos de extincibtn de la ta-~
bla XXVII, aguellos gue en forma explicita 6 implicita
representan m&s de un plano de deslizamiento con trasla-
cifn igual a un medio de una arista de la celda unidad;
restando como posibles simbolos de extincifn del mineral

‘agui ‘estudiado, s6lo seis. Esto es la

C?nclusi6n 54: La existenéia, demostrada experi-—
mentalmenté (gonclusién 48) , de

T - un soio'plano de deslizamiento con

traslacifn igual a un medio de una

.arista de la celda unidad, permite

afirmar gue el mineral estudiado
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posee un simbolo de extincifn gue

es uno de .entreé los siguientes

seis:
AmaZz2, B2mb, Cc2m
AmZa, -Bbmz, C2cm

Pero todos los simbolos de extincitn de la conclu-—
sifn anterijior son egquivalentes, excepto por una asigna-—
cidn diferente de vectores unidad.a los ejes cristalo-
grificos, y el simbolo completo est&ndar de extinciln_

es (ver la tabla XXVII):

AmaZ2

nnzl
Por lo gue podemos emitir la

Conclusidn 55: El simbolo completo de extincién

del cristal de interé&s es:
aAamaz2

nn2l

Notemos gque, sedgin la conclusibfn 52, el sSfmbolo de
extincién encontrado experimentalmente con la asigna-
cifn de vectores unidad a ejes cristalogr&ficos efectua
da a lo largo de este trabajo, es: A. a., el cual con-
cuerda en el orden de los simbolos que 16 forman con el
sfmbolo de extinci&n enéontraao en la conclusi&n 55. Esto

permite obtener 1la
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Conclusibn 56: YLa asignaci8n, hecha a lo largo
de este trabajé, de vectores uni-
dad a los tres ejes ¢cristalogra-
ficos encontrados experimental-
mente, coincide con la asignacidn

aceptada internacionalmente.

A partir del simbolo de extincidn encontrado y ex-—
puesto en la conclusi&dn 55, y del sfimbolo de Laue gue
es conocido (mmm: ya gue el sistema es el ortorrSmbico

segin la conclusidn 30), podemos constituir el simbolo

de difraccién:

conclusién 57: El sfmbolo de Adifraccisn del cris-—
tal estudiado, uniendo los sfimbo-

los de Laue y de extincién encon-

trados, es:

mmm AmaZz.

nnz1

Tal simbolo de difraccibfn nos permite inmediatamente ase-—

gurar el grupeo espacial de simetrias al cual pertenece

la red cristalina estudiada:

conclusién 58: La red cristalina del mineral es-
tudiado posee elementos de simetria
gue constituyen el siguiente grupo
espacial: .
Ama 2

16 s
C2v (Sschoenflies)

s
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Este grupo espacial, contiene la informacibn necesaria
para decidir de entre los tres grupos puntuales mencio-—
nados en la conclusidn 21, a cuil de ellos pertenece el
cristal: )
Conclusibn 59: La red cristalina del mineral es-
tudiado posee un conjunto ae ele—
mentos de simetria, pertenecientes
al.grupo espacial Ama2, gue macros-—
e6picamente dan lugar a un nuevo
conjunto - .-de elementos de simetria

gue constituyen el grupo puntual:

mm2
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-

CONCLUSIONES

Los resultados experimentales obtenidos durante el
desarrollo del presente trabajo pueden clasificarse en
tres grupos: espectrom&tricos, difractom&tricos y cris-
talogrificos; cada uno de los cuales se presenta a con-

tinuacibn.

A) Resultados Espectrométricos.

Se han determinado, por fluorescencia de rayos

X, las composiciones quimicas semicuantitativas
(atendiendo a los elementos guimicos con N° atSmi-
co mayor gue 1l0) tanto de las diversas secciones

de la matriz mineral villa Aldama (llamadas blanco

rosado, amarillo, rojo claroco y rojo oscuro) como

del interior de las‘formas con habitos bipiramida-
les rSmbicos, gque se encuentran incrustadas en {a
'matriz.mineral_ﬁencionada. El anflisis comparati-—
vo de los datos obtenidos (moétrado en la tabla IX,
del capitulo IV) arroja los resultados expuestos

en la tabla X del capitulo IV, la cual se reprodu-—

ce en esta seccifn como la tabla XXV.

B) Resul tados Difractogr&fico.:

Se han identificado, por dAifraccifdn de rayos X
(utilizando los m&todos de Debije~Scherrer, de Gan-

dolfi, y por difractSmetro de polvos), las fases




ANALISIS CUALITATIVO POR FLUbRESCENCIA DE RAYOS X

TABLA

XXV

. , ELEMENTOS PRESENTES

REGION MINERAL Fe As Sr Mo Ca Si cl S )4

Blancoe Rosado /Y v vy | v v 7

Amarillo s | Y v v 7 VR VR ;
rRojo claro WV P 4 v o | v v v

Rojo Oscuro Cuvd | vvey /Y vV AV v v/

lPolvo Octaedros vV |V 4 Vv VY Vv v v

Nomenclatura:

vvvY Predominante
vvv Mucho

vvY Ppoco

Y Trazas

‘Ut
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cristalinas presentes en las diversas secciones de
la matriz mineral Vvilla Aldama, asi como en el in-—
terior de las formaciones cristalinas como h8bitos

bipiramidales rSmbicos.

En la muestra mineral "“blanco rosado" se iden-—
tificaron plenamente (ver la tabla II del capfitulo
III) en, orden de importancia, las fases: cuar=zo
(s8i0,) y Hematita (a-Fe,0,); ademss éxiste otro
compuesto no identificable debido a su baja concen-

tracidn.

En la muestra mineral "amarilla" se identifica-
ron plenamente (ver la tabla III del Cap. III), en
orden de importancia, las fases: natréjarosité (NaFe,
(So4) 2(OH)g ), cuarzo (5i0.) y hematita (a-Fe;03);
no detectando otra fase qufmica adem&s de las mencio

nadas.

En las muestras minerales "rojo élaro" y "rojo
oscuro” (ver las tablas IV y V del Cap. III) se iden
tifica como fase predominante al cuarzo (SiO;) y a
la hematita como fase.secundaria en el caso de "rxo-
jo claro". Ademé;, en &stas 2 muestras se presenta
un conjunto de 21 seﬁéles de difraccién no reporta-—
das:en los est&nd§res internacionales JC PDS hasta

el afio de 1981, por lo gue muy probablemente exista
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una fase cristalina en estas dos muestras gue no’

ha sido estudiada cristalogr&ficamente. Tal fase

fue llamada "fase X" en este trabajo y surge como

fase secundaria en “"rojo claro" y como fase tercia

ria en “rojo oscuro".

En ‘el intérior de las formaciones cristalinas
con hibitos bipiramidales xSmbicos se identifica
Plenamente como fase secundaria al cuarzo (SiCz2) y

como fase terciaria a la hematita (a-Fe203). La

fase gquimica cristalina primaria, es decir, de ma-

yor abundancia, se hizo evidente con un conjunto de
33 sefiales de difraccifn no asignables por el m&to-

do Hanawalth a ninguna de las fases cristalinas co-
nocidas hasta 1981, segGn los patrones internaciona
les JCPDS. De las 33 sefiales de difraccidn observa
bles, las 24 de mayox distancia inhterplanar se pre-—
sentaron tambi&n como provenientes de una fase des-
conocida (fase X) en las muestras "rojo claro" y
"rojo oscuro", aungue como fase terciaria y secun-

daria, respectivamente. Asi, se encontx$, como cons

tituyente principal del interior de las formaciones
bipiramidales rémbicas, una fase cristalina posible
mente nueva, es decir, probablemente no estudiada

hasta la fecha del inicio de este trabajo. Sobre

tal fase se hizo la investigacifn cristalogr&afica

cuyas conclusiones se dan a continuacibn.
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Resultados Cristalograficos. -

Se encontr6 por medio de equisérafias tipo Laue
que los cuerpos criétalinos con hibitos bipiramida-
les r6Smbicos no son monocristalinos, pero gue sin
embargo, la_materia en su interior esti constituida
por miles de placas monocristalinas. Por medio de
equisgrafia; tip © Gandolfi se hizo evidente gue la
fase gquimica de tales placas monocristalinas coinci

dfia con la fase X encontrada en los anflisis difrac

tomé&tricos. El trabajo cristalogri&fico de monocris-—-

tal agui presentado se desarrolld, sobre tales. pla—
cas monocristalinas, por medio de equisgrafias'de
los siguientes tipos: de Laue, .de Girxo total, de Os
cilacibn, de Weissenberg nivel céro y de Weissenbérg

nivel uno. Los resultados son los siguientes:

1) Loﬁgituaes de las aristas de las celdas
unidad directa y reciproca (segfin las con-—

clusiones 18, 33 y 34):

‘aj, = 12.01 = 0.09 A
., = 16.315:0.030 A

" e, = 7.380:0.007 A
" a2 = 0.1284:0.011 RLU

»
- b* .=  0.0945 + 0.00023 RLU

I+

=  0.2089 0.00024 RLU
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Magnitudes de los parfmetros angulares de
las celdas unidad directa y reciproca (se-—

gGn las conclusiones 10, 11 y 28):

a =g =y = 90° * 1°

a* = Br= y*= 90° * 1°

Sistema cristalino (segﬁn'las

20 y 30):

conclusiones

ortorrbmbico

Volumenes de las celdas unidad directa y
reciproca (segfin la conclusién 36) :
. o3
vV = 1446 * 15 A

V* = (2.53 x 10”3) * (3 x 10" %) RLU>

Masa dentro de la celda unidad directa (se-

gGn la conclusibn 37):

M = 3476 * 416 UMA
ya gque la densidad picnom&trica es de:
4.0 * 0.4 gr/cm3
Tipo de red de Bravais (seglGn la conclusibn
45) :
. TCentrada en la cara A
- ya gue en las reflexiones generales (HKL),

todas las presentes tienen K + L = 2n
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8)

9)
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Masa por m&dulo minimo material o mol&cula:

m = 1738 3 208

UMA
vya gque hay 2 mSdulos minimos materiales

dentro de una celda unidad.

Grupo tridimensional de Laue (segGn la con-—

clusibdn 21):

Simbolo de extincién (segn la conclusi&n 55)

A ma 2

nn 21

ya gue:

en las reflexiones (HKO) todas las presen-—

tes tienen H=2n, implicando la existencia

de un plano de deslizamiento con traslacién

a/2 (conclusibn 46); en las reflexiones (HKO)

algunas tienen H + K #¥ 4n, implicando la no

existencia de planos de deslizamiento con
.. | A

traslacibn %c:% (conclusién 47); en las re-

flexiones (OKL)- algunas tienen K y/o L=2n+l,
implicando la no existencia de planos de

deslizamiento con traslaciones b/2 y c/2

(conclusifn 48) en las reflexiones (OKL)

algunas tienen K + L # 4n, implicando la no
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11)

12)
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existencia de planos de deslizamiento con
traslacidn b/4 * c/4 (conclusifn 49); en
las reflexiones (HKO) algunas tienen H+L»4n,
implicando la no existencia de planos de
deslizamiento con traslacifn c/4 * a/4 (con

clusidn 50) .

simbolo de .difraccibfn (segfin la conclusi&n

57):

m mmAma 2
Grupo espacial (segfin la conclusi®n 58):

A ma 2

16

c2v

(Schoenflies).

Los elementos de simetria de este grupo es-—
pacial son mostrados en las figuras 22 y 23.
Grupo puntual (segfin la conclusi&n 59):

m m 2

-

...
los elementos de simetria de este grupo pun

tual se muestran en la figura 24.
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