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INTRODUCCION

El descubrimiento de la difraccién de rayos X por cristales en
1912 por Lauve, permitié demostrar, entre otras cosas, que los
cristales poseen un orden interno, es decir, que son estructuras
atémicas ordenadas con simetrias, y que, ademas de manifestarse
externamente también se refleja en los patrones de difraccién.
Esto ayuda a determinar la estructura de los cristales, esto es

t

las p de los & que los componen. A partir de

entonces, Ja cristalografla por difracciébn de rayos X se ha
desarrollado rdpidamente y ha sido de gran importancia en quimica,

fislca, metalurgia y mineralogla.

Dentro de los métodos experhinentales de difraccién de rayos X por
cristales se encuentra el métods de chljc:Schcrrcr. Su practica
usual es la Identificacién de fases cristalinas. Tamblén se
utiliza para medir los parametros de red de sustancias cristalinas
pulverizadas. En la practica de este método se presentan diversas
fuentes de error que limitan los grados de exactitud y precisién
con los que los pardmetros de red pueden ser determinades. Estas
fuentes de error provienen de las componentes geométricas entre
los elementos de la camara de Debije-Scherrer, y de las

caracteristicas fisicas que Intervienen en el proceso.

El objetivo primerdial del presente trabajo es desarrollar una

expert al, usando la técnica de Debije-Scherrer,

para calcular con alta precisién y exactitud, los parimetros de
red de sustancias cristalinas.

Para el cumplimiento de dicho objetivo, ha sido necesario:

a) estudiar el origen fisico de todes los errores presentes en el
método experimental de Deblje-Scherrer,
b) conocer el efecto que produce cada uno de ellos sobre las

medidas experimentales,

* Debije, Petrus Josephus W (lthelmus, es conocldo en la lterotura inglesa
como Detye, Peter Jaseph William,



¢} determinar la forma explicita para calcular dichos efectos,

d}  desarrollar una metodologla para corregir las medidas
experimentales y con éstas calcular los pardmetros de red con
la mayor exactitud y precisién posibles.

Para el calculo de parametros de red a partir de las medldas
experimentales de una equisgraffa ,de Debije~Scherrer, se asignan
triadas de Indices a las lineas de velamiento producidas por los
haces difractados. Este proceso s& conoce como indexaclén, y es
facil realizarlo cuande la sustancia cristalina por analizar es
conocida, Sin  embargo, cuando dicha fase es desconocida, es
necesarlo tener una metodologla alternativa. Con este propésito,

un objetivo mas de esta tesis es:

e) desarrollar una metodologia que sea capaz de lndexar patrones

de difracclén tipo Deblje-Scherrer,

El desarroilo de ambas metodologias se i{nicid en el Laboratorio de
Rayos X del Instituto de Fislea de la UNAM, desde hace
aproximadamente seis afios (Clavel, 1986). E! trabajo alcanzado en
fa presente tesls abarca sélo una parte de los objetivos en los
incisos a), bl ¢} y d) anteriores, ya que no sec estudlaron
todos los errores de origen fisico de la dalogia exper al
Las metodologlas de Ind ién  se 1 Whit te a los
sistemas cristalinos cubice, tetragonal, hexagonal y ortorrémbico.
No obstante, es posible aplicar los mismos principios de las
metodologias a los sistemas cristalinos restantes,

Este trabajo se introduce con ires capitujos. En el capitulo I, El
estado cristaline de la mater(a, s¢ exponen las caracteristicas de
la materia en estado cristaline y los principios fundamentales de
la cristalografla geométrica. En el capftulo 11, Los rayos X, se
mencionan las principales propiedades de fos rayos X y Ja manera
de producirios por tubos. En el capltule I, Difraccidn de rayos
X por cristales, se desarrolla la teorla fundamental del proceso
de dispersién  debido a la  interacclén de la  radlacién
electromagnética con 1a materia, en particular, e! fenémeno de

2



difraccién de rayos X como interaccién de rayos X por cristales,
Se pll las dick ias para que ésto pueda

ocurrir. Se exponen br e los étod experimentales

utilizades para detectar y estudiar la difraccién de rayos X por

cristales.

En el capitulo IV, El método de Deblfe-Scherrer, se explica
detalladamente la metodologia experimental para obtener una
equisgrafia de Debije-Scherrer, Se Iinterpreta el patrén  de
difraccion obtenido por este método. Se habla de sus aplicaciones
en general, y se hace énfasis en la aplicacién del cdlculo de
parametros de red de cristales. Se plantea el problema de la
determinacién exacta y precisa de estos parametros debldo a los
errores sl icos pr en la dologia experl al, y
se propone una forma de calcalar el efecta de cada uno de estos

crrores en las medidas sxperimentales,

En el capitulo V, Indexacidn de patrones de Deblje-Scherrer, se
explica detalladamente [a metodologla desarroliada para jndexar
patrones de difraccién de Deblje-Scherrer, la cual se restringité a
los  sistemas cristalinos cilbico, tetragonal, hexagonal y

ortorrémbico.

En el capitulo VI, Cdiculo exacto y preciso de pardmetros de red,
se explican detallad: dos metodolog desarr d para
medir pardmetros de red con alta precisién y exactitud. La primera
de ellas se hace en relacibn a una fase patrén, y se calculan

valores relativos., La segunda, en la que se corrigen los errores
slsteméticos descritos en el capitulo 1V, se calculan valores

absolutos.

En el capitule VII, se presentan los programas computacionales
desarrollados para aplicar los métodos de indexacién y de caleulo
de pardmetros de red absolutos y relativos. Se muestran sus
dlagramas de flujo y una lista de todas las variables, constantes

y matrices utilizadas en cada uno de los programas.



El método experimental de Deb{je-Scherrer se aplicod 2; cinco
pert lentes cada una, a

14

sustancias  cristalinas
alguno de los sistemas cristalinos para las cuales se
desarroflaron  Jas metodologlas de indexacién y de calculo de
parametros de red. Se obtuvieron sus equisgraffas y se indexaron
cada uno de los patrones por el método expuesto en el capituio V.
Con la Indexaclén encontrada, se calcularon los pardmetros de red
absolutos para cada fase cristalina, y los valores obtenldos se
compararon con los valores reportados por las tarjetas del JCPDS.
Los resultados de estos experimentos se muestran en el capitulo
Vi,

Por altimo, en el capitulo [X se discuten los resultades mostrados
en el capftule anterior y se evaltan las metodologlas
desarrolladas discuticndo posibles mejoras y proyectos a futurc.



CAPITULO |
EL ESTADO CRISTALINO DE LA MATERIA

1.~ Introducci6n.
El estado solido de la materia es aquel en el que los atomos
estdn fuertemente unidos entre sl y se mantienen en posiciones
estadisticamente fijJas por medlo de fuerzas de origen
electromagnético.  Tradiclonalmente se ha clasificado de
acuerdo al orden interno de sus 4tomos en sélidos cristalinos
y sétidos amorfos.
Los s6lidos amorfos son aquellos en los que el conglomerado de
agragados atémicos no poesce orden como [a palabra misma lo
indica, ya que, amorfo significa sin forma. Los s6lidos
cristalinos, por el contrario, se caracterizan por la
repeticién traslacional periédica tridimensional de un motivo
atémico o molecular, esto es, poseen un orden,
Otra diferencia entre ja materia cristalina y la amorfa es el
alcance del orden. Toda la materia posee un orden a nivel
atémico que no va mas alla de 10 Angstroms, a lo que se le
llama de corto alcance; sin embargo, en los cristales, el
ordenamiento de las moléculas en el patrén de repeticlén es
por lo menos de 150 Angstroms, se dice entonces que existe un
orden de largo alcance.
Sin embargo, hay estructuras que no se clasifican en nlnguno
de estos dos tipos de materia, sino en una fase intermedia.
Por ejemplo los cuasicristales, descublertos en 1985 por
Schechtman, llamados de esta manera por poseer orden

traslacional de largo at cuastpertddico.

A partir de esta clasificacién, es posible, entonces,
clasificar toda la materia de acuerdo al grade de ordenamiento
interno de sus componentes. La ciencla que se dedica al
estudlo de la materia en estado cristalino, se llama
cristalografta. El orden traslaclonal de los cristales permite
el estudio sistemitico y detaliado de este ilpo de materia,
dando lugar a una clasificacién general de cualquier cristal,

como se verid después,



ia formacién natural de los cristales en la tierra, c‘omo los
minerales, es un proceso largo (de millones de afios), durante
el cual debe haber condiciones favorables de temperatura y
presién sobre ciertos Atomos. Sin embargo, si las condiciones
se crean artificialmente en |aboratorios, es posible crecer
cristales artificlales, medlante un proceso mucho mds rapido,
el cual puede variar, de acuerdo al tamafio deseado del
cristal, de algunas horas a algunos dias.

Cualquiera que sea la forma de crecimiento del cristal, el
estado cristalino se logra cuando el apllamiento de agregados
atémicos se realiza de tal forma que se minimiza la energfa
libre por unidad de volumen dentro del material. Los tipos de
unlén de los 4tomos estdn determinadas por los enlaces
quimlcos (iénico, covalente, etc). La minima energla se
alcanza cuando se cumple la neutralidad eléctrica, se minimiza
fa repulsién en todo enlace l6nico y se satisface que sea
direccional y discrete todo enlace covalente,

El orden interno de los cristales da lugar a ciertas

propiedades macrosedpica: tanto fisicas como geométricas.

Dentro de las caracteristicas geométricas esta la forma
externa, llamada Kkdbito, la cual, bajo clertos amblentes de
crecimiento, presenta caras planas con dngulos diédrices
caracteristicos de la especle cristalina, aunque de tamaifio
variable de espécimen a espécimen; el estudio de la simetrfas
de las forma cristalinas es llamada morfologla cristalina.

Por otra parte e encuentran las propledades flsicas de los
cristales determinadas por el tipo de enlace quimico
prcdomlante'. de las cuales, por mencionar una, estd la
fractura de los nminerales, éstos posecen wuna direccién
preferenclal de clivaje.

De acuerdo a las caracteristicas geométricas de los cristales,
las teorfas apropladas para su estudioc son: teorfa de

repeticiones, teor(a de simetrias y teorfa de grupos.

¥ las propledodes fisicas de los cristales pueden ser mecdnlcas,
eléctricas, magnéticas, dpticas térmicas, ctc. Para un estudio
completo véase Crisialografia Fislca, Fabregat Guinchard, F. J.
Botetin numero 99 del Instituto de Geologla, UNAM.
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Con ayuda de éstas es posible simplificar ia determinacitn de
la estructura cristalina, y pasar al estudlo de sus
propiedades fisicas. Esta tesls s6lo abarca wun estudio
cristalogrifico geométrico, por Jo que en el presente capitulo

se 4n los principios de dichas teorfas.

P

Elementos bdsicos de teoria de repeticlones,

Desde un punto de vista geométrico cada 4tomo o molécula que
constituye el cristal puede considerarse como una copla, o una
repeticidn, de alguna otra unidad molecular escogida, a la que
comunmente se le llama motivo. En teorlz de repeticlones al
proceso de repetir un objeto reproduclendolo en ajgin otro
lugar del espacio, se le tlama operacldn geométrica de
repeticidn. Se dice que el abjeto original y el repetido son
equivalentes, éstos pueden ser de dos cfases: congruentes o
enantiomorfos, Cuando scn congruentes ademds de ser iguales,
san ldénticos, es decir, al desplazarse uno sobre otro los dos
objetos coinciden (figura 1). Des objetos son enantiomorfos
cuando sfendo Iguales, al desplazarse uno hasta sobreponerse

al otre, no coinciden (figura 2)

77 e 7° %

Fig. 1. Objetos congruentes. Fig. 2. Objetos enantiomorfos

Hay cuatro operaclones geométricas de repeticidn elementales y
cuatro operaciones diferentes que resultan de la combinacion
de dos de éstas, a las que se les llama compuestas. A
continuacién se da una descripeién de cada una.

1} Opzraclones geométricas de repeticién elementales.

Traslacién: cada punto del motivo se mueve una distancia .t
en una direccion determinada. E! resultado de
esta  operacién  eés  un  objeto  congruente
desplazade una distancla ¢ {figura 3).



Figura 3. Traslacién.

Rotaci6n: cada punto del motivo se gira un angulo constante
@, en un sentido determinade, y con respecto a un
eje, llamado de rotacién y denotado por Aa. El
resultado de esta operacién es un objeto
congruente (figura 4),

5 .
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Figura 4. Rotacién.

Reflexi6n: esta operacién se realiza con respecto a un
plano  llamado plano especular o espejo, de la
sigulente manera: cada punto del motivo se
desplaza hacla el espejo y perpendicularmente a
€l, por una distancia Igual a dos veces la
distancia que hay entre este punto y el plano
especular, dando por resultado un objeto
enantiomorfo, {figura S5).

Figura 5. Reflexion.



lnversldn:‘esta operacién se reallza respecto a un punto,
Namado de inversién, de la sigulente manera:
cada punto del motivo se desplaza dos veces la
distancta que hay entre este punto y ef punto de
jnversién, en la direccién que jos wune. El
resuitado es un cobjeto enantiomorfo (Tigura 6).

Figura 6. lnversién.

ii) Operaciones compuestas de repeticion:

Deslizamf es la blnacién de una refiexion mds una
traslacién. Esta aGitima se realiza paralela
al plane de reflexién, al que se le llama
entonces plano de destizamiento y se denota
por mu. El resultado de eosta operacitn es

un abjeto enantlomoarfo (figura 7).

pesaes e mnman

”

DO NS S

o~

[¢

R T =
a5
Flgura 7. Deslizamiento.

"~ Hélice o tornillo: es lz combinacién de una rotacion mas
una ftraslacién. Esta Gltima se realiza
paratela al eje de rotacién, ilamado
entonces eje hellcoidal y se denota por



Rotorreflexion:

Rotoinversién:

A Esta operacién da como resultado

a, b’
un objeto congruente {flgura 8).
Aats

I

! '

i j

ok

oA

By

Figura 8. Hélice o tornillo.

es la combinacién de una rotacion mas una
reflexion. Esta ultima se realiza respecto a
un plano perpendicular al eje de rotacién,
al que se le llama plano de rotorreflexion.
Esta operacién se denota por K“. El
resultado de esta operaclén es un objeto

enantiomorfo (figura 9).

o

Figura 9. Rotorreflexitn.

es la combinacién de una rotacién mas una
inversion. Esta o¢ltima se realiza cvespecto a

un punto que esté contenldo en el eje de



rotacién, al que se le llama eje de

rotoinversién, Esta operacién se denota por
A o El resultado de esta operacién es un
objeto enantlomorfo (figura 10).
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Figura 10. Rotoinversién.

{if} Patrones periédicos de repeticién:

ia aplicacion de una
operacién de repeticién,

a un objeto ya repetido por la
misma operacién, producird un tercer objeto equivalente a
los dos primeros. Si esta misma operaclén se aplica n veces
cada vez al nuevo ohjeto repetido, se producird un conjunto
de n objetos equivalentes entre sl y relacionados por la
operacién geométrica de repeticién

A este conjunto de
objetos se le

itama patrdn de repeticldn geométrica
periddica, y a la operacién que los produjo, su generador

Un ejemplo de un ‘patrén de repeticion deslizamiento se
muestra en la figura 11.

¢ ¢ & ¢
TR

Figura 1t1.

Patrén de repeticién periédica deslizamiento.



3.- Elementos de teoria de simetrias y teorla de grupos.

Cuando se realiza una operacién geométrica de repeticlén sobre
todo un patron de repeticién peritdica, y como resultado se
obtiene el patrén mismo, se dice que el patrén periédico tlene
simetria, y a tal operaciéon se le llama entonces operacidn de
simetrta. Toda operacién de simetria se realiza respecto a un
punto, una linea o un plano, a los cuales se les llama
elementos de simetria.

Cuando una operacién de repeticién rotacional repite un objeto
en su objeto congruente, se le llama rotacidn propla y a su
correspondiente elemento de simetria efe proplo de rotacidn. Y
sl el objeto repetldo es su enantiomorfo se dice que la
rotacion es impropia y su correspondiente elemento de simetrfa
eje Impropio de rotaclidn. Las operaci de rotoinversién y

rotorrefiexién son operacliones Improplas, mientras que tas
operaciones de rotacién y hélice son operaciones propias. Las
operaciones de repetici6bn que producen un objeto congruente se
\laman operaciones de primera clase. A este conjunto
pertenecen las traslaciones y las rotaciones puras. Cuando
producen objetos enantiomorfos, se les llama operaclones de
segqunda clase. A este conjunto pertenccen las operaciones de
reflexi6n, inversibn y rotoinversion.

La operacitn elemental para Ja formacisn de un patrén
tridimenclonal periédico, como por ejemplo un cristal, es la
traslacién. Si se impone la existencia de un eje de simetria
rotacional a este patrén, el orden dei eje de rotaclén se
restringe a tomar dnicamente los valores 1, 2, 3, 4, & 6.
Ninguna otro eje de rotacion puede ser consistente con la
traslacién. Este hecho conduce a que los ejes de simetria de
las operaciones de rotoinversion y hélice en un patrén
peritdico, traslacional, dnicamente puedan tomar los valores
7.2,3,368%,y, 1,0 2,.3,, 4,66, respectivamente,
Un estudio pleto d ra que las traslaci que pueden

tomar las opcraciones de tornillo, son las que se indican en
la tabla 1.A, donde e! subindice ¢, significa 1/t de la
traslacién generadora del patrén.

En las tablas 1.A y 1.B se han resumido los ejes de simetria

perimitidos cristalograficamente,
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Tabla 1

A. Ejes rotacicnales.

Elementos de simetrfa de las operaciones geométricas de repeticion.

Operaciones Elemento S{mbolo Simbolo
de repeticion de slmetria escrito grafico
Rotacién eje de rotacion
de orden:
uno 3 ninguno
dos Z
perpendicular
—_—
paralelo
tres 3 A
cuatro 4 [ ]
sels 6 .
Reflexisén plano. de m 6 Z
reflexién
Inversién centro de L 6 T .
inversién
Hélice eje helicoidal
de orden:
dos 2. 2l . ’
tres 3, 3], 3: AAA
cuatro 4, 4., | l
40 4 n .
sels 6, 5], sz . ‘ &
IASEREY X' %
Rotplnverslbn cje ' de
rotoinversién
de orden:
dos K °
tres 3 A
cuatro 7
sels 13 O
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Tabla 2

B. Planos.

Elementos de simetrfa de las operaciones geométricas de repeticién,

Operac [ ones
de repeticién

Elemento
de simetria

S {mboio
escrito

S{mbolo
grafico

Reflexién

Destizamiento

piano de
reflexidn:

perpend f cular
al plano de
proyecc ién

paralelo
al plano de
proyeccién

plano axial de
deslizamlento:

perpend § cular
al plano de
proyeccioén

paralelo
al plano de
proyecclén

plano diagonal

perpend [ cular
al plano de
proyeccién

paraleio
al plano de
proyeccién

plano de
deslizamiento
tipo diamante

perpend i cular
al plano de
proyecc ion
paralelo
al plano de
proyecc idn

de destizamiento:

o100t

ninguno




Una aplicacién repetida des veces de una operacién A a un

objeto, matematicamente se expresa asi:
A-A=A? )
Una tercera aplicacién de la misma operacién se expresa como:
A-A-A=A’ (2)

La aplicacién sucesiva n veces de la misma operacién se
expresa como un producto de n veces la operacidn de
repeticién, es decir:

AA- A= A" )

L n veces J
Por otra parte, supongamos que teneinos una operacién de
repetlclén E, tal que aplicada a cualquler objeto no le hace
absoiutamente nada. Esta operaclén puede ser por ejemplo una
rotacién de 360", o una traslacién de magnitud 0, etc.
Consideremos ahora el conjunto de operaciones de repeticién
{E, A, Az. A:, .y A"} tal que forma un patrén de repeticlén
perisdica. Por el mismo hecho de que estas operaciones
generaron al patrén, la aplicacién de cualquiera de estas
operaciones al patrén de repeticion geométrica lo deja
Invariante, El conjunto de operaciones de simetrfas que deja
Invariante un patrén de repeticién forman un grupo
matemético, esto es, cumple con los cuatro postulados de
grupo, que son:
a) cerradura,
b} asoclatividad,
¢} exlstencia del elemento neutro, y
d) existencia del elemento inverso para todos los elementos

del grupo.

El mismo problema se puede ver de manera Inversa, esto es, el
conjunto de elementos de simetrfas que posea un patrén, forman

un grupo..

* Para un lratamients completo de Teorta de grupos véase, por &Jemplo,
Engel, Peter, Ceometric Crystallography, l19se).
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Cuando una operacién de repeticlén después de aplicarla n
veces hace coincidir al objeto = veces repetido con el
orlginal, es decir cuando:

E=G" -4)
el conjunto de operaciones {A, A, A.eey A, A"=E} forman
un grupo ciclico de orden n. El ejemplo mas comin, es el
conjunto de operaciones de rotacién Aa cuando su angulo de

14 ] A1t

¥ L3 ple la T

a=2n/n .5}

donde n es un nimero entero. A los elementos de simetrla de
estos grupos se les denota por el nimero del orden n. Los
patrones de repeticién aplicados a un punto con el eje de
rotaclén perpendicular al papel, para los primeros érdenes, se
muestran en la figura 12.a. Otros ejemplos de grupos ciclicos
son las reflexiones, con n=2, las rotoinversiones y las

rotorreflexiones cuyos éngulos de r 16 ple la dicié

(5). Los diagramas de repeticién de estos grupos semefantes al
de las rotaciones se muestran en las figuras 12.b y f2.c,
donde se ha indicado con un punto huece aquellos que se
encuentran debajo del papel. En estos patrones una observacién
inmediata muestra que cada uno de de los patrones de
rotorreflexion €5 igual a uno de los patrones producidos por
las operaciones de rotoinversién, por ejemplo §=3. Debido a
esta equivalencia se puede hacer referentia Unicamente a uno u
otro de los patrones, por convencion se toman las
rotoiaversiones.

Las mayoria de estas operaciones Impropias de rotacién puede
descomponerse en la combinacién de dos operaclones de
repeticion elementales.  Asi pues, un eje de rotoinversién de
aorden n, se descompone de la siguiente manera: cuande n es
impar, el patrén se obtlene combinando todas las operaciones
del grupo rotacional de orden n con la operacién inversién, lo
cual se denota como n-i; cuando n es par hay dos casos, n/2
par o impar; st es impar, la combinacion de todas las
operacienes de rotacién del grupo n, con una reflexion en u‘n
espejo perpendicular al eje de rotacién, lo cual se denota por
n/m; cuando n/2 es par, los patrones de rotoinversion y de
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@@
0.0
10,0,

(a)

(b)

00 OO
00 OC
00 OC
00 OC

(e}

Figura 12, Patrones de repeticion peri¢dica de algunas operaciones de:
(a) rotacién, (b} rotorreflexion, {c) rotoinversion.
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rotorreflexién son fguales y no es posible descomponer estas
operaciones en otras elementales. Las equivalencias entre log
ejes de rotoinversién y rotorrefiexién, y su descomposicién en

operaciones elementales, se muestran en la tabla 2.

Tabla 2 .
Equivalencias entre ejes de rotoelnversion y rotorefliexlién.
n impar noopar n impar n

n/z impar n/z par
T=1-1 = 2 Zai/m =1 3.1l =8 T =3
5= 5.1 = 10 §=3/m =3 T= 7.1 = 1§ B =8
9= 9-1 = 13 18=5/m = § TTe 11-L = 22 12 =12
T3=13-1 =28 | Td=1/m = 7 %= 15-1 = 30 16 = 1%

Debido a la restriccién de los 4rdenes de los ejes de rotaclén
consistentes con la traslacién, en un plano Gnicamente pueden
existir 5 ecjes de simetria que lo dejen invariante, los cuales
se pueden combinar con la operacién reflexién, y formar 10
grupes puntuales bidimensionales, los cuales se denotan asi:
i, 2,3, 4,6, m 2mm, Im, 4mm y 6mm.

Sin embargo, en el espaclo es posible la combinacién de
mds aperaclones de simetria, dando lugar a nuevos elementos de
simetrfa. Por ejemplo, cuando se comblnan dos operaciones de
rotacién cuyos ejes se intersectan, dan lugar a un tercer ele
de rotacidn., Si se combinan dos cjes de rotacién cuyos ejes no
se Intersectan, dan lugar a una traslacién. Los posibles
conjuntos de combinaclones de operaciones de repeticién
omitiendo traslaclones, es decir considerando sélo rotaciones
propias e improplas, cuyos efes se intersectan, segin la
construccién de Euler, estan limitadas a ciertos 4ngulos, que
son: 307, 35715'52", 45°, 54°44'08", 60°, 70°31'44" y 90°,
Estas combinaciones determinan solo 32 grupos llamados grupos
puntuales  cristalogrdficos, porque al aplicarlos dejan
Invariante un punto del espacio, es decir no se mueve porque
no Intervienen las traslaciones. En la figura 20 se
representan las proyecciones ortograficas de los 32 grupos
puntuales,




. ORRPD

rw ki Opdnle¥us v fhd kY adsk

Od dtm

PRITY

Figura 20, Diagramas de proyeccién ortografica de los 32 grupos
puntuales,



Una operacién que consiste de una rotacién, propia o impropia,
y una operacién que consiste de la combinacién de la misma
rotacién mAs una traslacién, se dice que son isogonales, ya
que ambas tienen la misma repeticlon angular. Las
combinaciones de rotaciones con traslaciones estan limitadas a
las mismas comblnaciones de sus correspondi rot
isogonal Las binaciones .permisibles de rotaciones con
traslaciones determinan 230 grupos llamados grupos espaciales.
Estos grupos determinan los 230 diferentes tipos de patrones
tridimensionales. Puesto que los cristales estdn formados per
ia repaticién de una misma molécula repetida sistematicamente,
su arreglo espaclal debe pertenecer a alguno de los 230

diferentes tipos de patroncs tridimensionales. Las simetrias

internas de cualquier cristal corresponden a uno de los 230

grupos espaciales,

Morfologla cristalina y grupos puntuales y espaciales.

Como se mencloné en el apartade 1, bajo clrcunstancias
favorables el crecimiento de un cristat da lugar a una
superficle externa que consiste de caras planas, Cada cara es
paralela a una familia de planos racionales de la red. Aunque
la red tiene infinito nimero de famillas de planos racionales
solo unas cuantas, las que tlenen Indices mas simples o
menores, s¢ representan en superficies externas del cristal
por caras. Esto se debe al llamado Principio de Bravalis,
(Fabregat, 1971), segin el cual las caras presentes son por lo
general paralelas a planos con mayor densidad de puntos
reticulares. Siendo éstas las de Indlces més sencillos.

Cuando a un plano (hkl) se le aplican las operaciones de un
grupo las operaci de traslacién produciran una
pila de planos paralelos, y las operaciones de rotacién

repetirdn esta pila de planos en un conjunto de planos
relacionados entre si de acuerds a la simetrfa rotacional del
grupo. Si al mismo plano (hkl) se le aplican las operaciones
del grupo puntual isogonal, lo que se tiene son planos

individuales relacionados con la misma simetria rotacional que
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el grupo espacial. Por esta razén, cuando una cara del cristat
es paralela al plano (hkl) sera paralela al conjunto de planos
relacionados- entre st por la simetrla traslacional, es decir,
en la morfologia cristalina sélo se observan las simetrlas
rotaclonales del grupo espacial, las simetrias traslacionales
se suprimen. Esto explica el hecho de que las simetrlas de la
morfnlogla externa de un cristal corresponden a una de las
simetrfas del grupo puntual. Isogonal al grupo espaclal.
Entonces, un cristal puede clasificarse, de acuerdo a su
morfologifa, en uno de los grupos puntuales, a los cuales se

tes llama clases cristalinas.

Red puntual.

El cristal, como se ha mencionado, es la repeticién
traslacional periédica tridimensicnal de un motivo atémico, al
cual llamaremos mddulo minimo material (segin Amezcua-Lopez y
Cordero-Borboa, 1988). Un modelo del Cloruro de Seodic se
muestra en la figura 13, y en la figura 14, se muestra el
médulo minimo material. Asociado a éste, se encuentra el
mddulo minimo espacial, que es la minima porcién de espacio
con el cual se puede generar todo el espacio que ocupa el
cristal, con la misma repeticién traslacional periodica
tridimensional con la que se construye el cristal,
(figura 15). Un punto cualquiera de é1 se puede utilizar para
repr la posicion del médul ini paclal y a la vez

del médulo minimo material del cristal. El punto equivalente

de todos los médules minimos espaclales producird un conjunto
de puntos geométricos cuyas posiclones representan las
posiciones de todos los moédulos minimos materiales. Todos
estos puntos tienen exactamente los mismos alrededores, y son
idéntlcos en posiclén relativa dentro del médulo minimo
material. Este conjunto de puntos en dos dimensiones
constituye una red. El mismo término de red se conserva para
tres dimensiones, por lo que se le llama red puntual espaclal
eristaling (figura 16) y al conjunto de motlvos atémicos red
cristalina. Hay que hacer notar que en la red puntual existe
un punto por cada motlvo molecular, ¥y no un punto por cada
atomo de la red cristalina. :
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Fig. 13. Red Cristalina Fig. 14. Modulo minimo material.
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1
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[}
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Fig. 15. Modulo minimo espacial. Fig. 16, Red puntual.

Por dos puntos de red puede trazarse siempre una linea a la
que se le llama direccidn raclonal. Si se scoje un punto de
red como origen, se puede crear un sistema de referencia a
partir de tres vectores linealmente Independientes. Cuando
estos vectores van de un punto de red a su vecino mas cercano
en una direcclén racional dada, se les llama vectores
primitivos (figura 17).

T

d i B [ ’

B et |

__________ & (R

Fig. 17. Vectores primitivos. Fig. 18. Vectores unidad.
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Con los vectores primitivos se puede formar un paraléleplpedo
que tenga puntos de red unicamente en sus vértices. A tal
paralelepipedo se le ilama celda primitiva, Sin embargo esta
celda no slempre reflejfa la simetria de la red lo mejor
posible. Algunas veces es preferible definir otro sistema de
referencia que lo muestre. Los vectores que lo cumplen se
llaman vectores unidad y definen un paralelepipede ilamado
celda unidad (figura 19). Las magnitudes de los tres vectores
unldad y los 4ngulos que forman entre ellos se denotan ao, bo,
Co, ao, flo, 70, ¥ sc les llama pardmetros de red (flgura 20).

2
. .
. B
g .
Fig. 19 Celda unidad. Fig. 20. Parametros de red.

Las redes de Bravals.

Con las definiclones anterlores se ha podido abstraer la red
cristalina a conceptos puramente geométricos. Cualquier punto
de la red puntual representa la posicién de un médulo minimo
material del cristal. En este conjunto de puntos, que es la
red puntual espacial, dos puntos cualesquicra tienen idénticos
alrededores. Y, de acuerdo a la forma como se construye, es
claro que’ pueden existic muchos tipos diferentes de redes,
cada una con simetrlas diferentes. En 1848 August Bravals
demostré que solamente existen 14 tipos diferentes de redes
fal Esta deduccién puede hacerse apilando todos los

tipos de redes planas permitiendo que- los ejes de simetria
entre los diferentes planos sean consistentes (M. J. Buerger,
1956).
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Los tipos de redes planas consistentes con la traslaciones

periddicas, se pueden deducir licando los el de
simetria de cada uno de los grupos puntuales bidimensionales,
{t, 2, 3, 4, 6, m, 2mm, 3m, 4mm y 6mm), a una red plana
primitiva y obligando dejarla Invariante, al combinarlos con
las traslaciones bidimencionales, ?l. ?z ¥ 7[&;.

Esta deduccién da lugar a dnicamente cinco tipos generales de
red: paralelogramo (P), 1ridngulo equilatero (E), cuadrado
(S), rectangulo (R), y dlamante (D) La distribucién de los
elementos de simetrfa en los clnco tipos de redes planas, asi
como los grupos puntuales planos con los cuales son
consistentes, se muestran en la figura 21.

posldagrame, P
s b
cudada, S
. R
2 L
mchamqulac, &
-
Trem
Kuarke, O
-
2y

Figera 21. Distribucién de los ejes de simetrfa en los cinco tipos

de redes planas,

Ast como los grupos puntuales bidimensionales originaren solo
cinco tipos de redes planas diferentes, los 32 grupos
puntuales tridimensionales originan un numero determinade de
redes puntuales tridimensionales, las 14 redes de Bravals,
como ya se ha mencionado. Las redes planas simétricas se
apilan  permitiendo que los ejes de simetria entre los
diferentes planos sean consistentes. En la tabla 3 se resume

la deduccién de las redes espaciales.
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Derivacién de las redes espaclales.

Tabla 3

Clase Clase Centroslmétrica Red Plana Red
Cristallna representativa apilada Espacial
1, T T P xyz ip
2, m, 2 2 P (1)0:". 2p

m m P 522 21
R 00z 222p
11
222 R 232 2221
1
2 2 2 R 0>z 222A
2mm mmom 2 { }
2 22 D ?0? 222¢C
mmm b 5 72 222F
“ T 4
m m s ooz 4p
422, 4mm
4 2 2 11
F2m, 4 2 2 mam S 3¢ 41
mmm
3T 5 12
3, 3— 3 E —3-32 3R
32, 3m. 3 2 32
m m E 00z [3?
6, &, & 6
m m
622, 6mm E 00z 3P
~ 622
émz, 6 2 2 mmm
mmm
- 2 -
23, 2 3 = 3 s 001 23P
m m
011
432, 43m S 773 231
g2
4 = 2 m m
m3 e ] »/%\/% 23F




En las primeras dos columpas s¢ muestran los grupos puntuales
cristalograficos consistentes con cada tipo de red. En las dos
siguientes columnas se especifica el tipo de red plana
utilizada y las coordenadas de la celda apilada. En la ultima
columna se¢ da la designacién de la red espacial. En la
figura 22 se pueden observar las celdas unidad de los
diferentes tlpos de red. Las celdas que sélo tienen puntos de
red en sus vértices se llaman celdas primitlvas, y se les
denomina con P. Las celdas que tlenen puntos adicionales se
les denomina de acuerdo a la posiclédn de estos puntos. Un
T de la desi i6n de los diferentes tipos gencrales de

red, asi como la localizacién de los puntos adicionales y el
ndmsro total de puntos por celda, se encuentra en la Tabla 4.

Tabla 4
Designacién de los tipos generales de red,

Localizacién de

S{mbolo Nombre puntos adicicnales de puntos
por celda
P Primitiva —_ 1
1 Centrada centro de la celda 2

en el cuerpo

Centrada
en la cara:
A

A centro de la cara (100) z
B B centro de la cara (010) 2
Cc Cc centro de la cara (001) 2
F Centrada centro de las caras 4
en las caras A, B, yC
R Romboedral | dos puntos: % % L y 3
2112

333 2 lo largo de

la diagonal de la celda

Nimero total
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Figura 22, Celdas unidad de las 14 redes de Bravais.

7.~ Los sistemas cristalinos.

Todos los cristales poseen uno de los 14 tipos de redes
espaciales. Estas redes pueden expresarse analiticamente

tend, 1

g! un

de coordenad: Las expresl mas
simples se cbtienen cuando los ejes coordenados se seleccionan
colineales a los ejes de simetrfa del cristal. Una seleccion
de este tipo no siempre coincide con una celda primitiva
aunque ésta sea el sistema de referencla mas natural. En la

tabla 3 se han agrupado los conjuntos de redes que pueden
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representarse por el mismo tipo de celda simétrica. Las
aristas de estas celdas forman los sistemas de referencia
comunmente utilizados. A estos ejes coordenados se les llama

e Jes cristalogrdficos.

Al conjunto de clases cristalinas representadas por los mismos
ejes cristalograficos se le llama sistema cristalino, Existen
sels sistemas diferentes ({algunos autores consideran que la
celda romboedral da lugar a un sistema més). Sus nombres,
propledades y simetrfas de cada uno se muestran en la tabla 5.

Distanclas interplanares.

Una de las propiedades de la red puntual es que se puede
representar por conjuntos de planos paralelos iguaimente
espaciados. Sin embargo esta representacién no es Unica, pues
una red como tal! posee Infinidad de conjuntos de planos con
estas propledades, La prictica ha demostrado que es
conveniente denominar de alguna manera estos conjuntos de
planos pues estan Intimamente ligados a observaclones
experimentales, (como se verd en el capitulo Iil), Para
denominar a una familla de planos se utillzan los fndices de
Milter.

Por una parte se define un planc racional aquel que contlene
por lo menos tres puntos de la red puntual (figura 23). Al
conjunto de planos racionales que son paralelos entre s! se
les llama familla ce planos raclonales (figura 24).
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Figura 24. Familta de planos raclonales.
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Tabla §

Los sistemas cristalinos,

Clase Tipo de Red Tipo Sistema Pardmetros
Cristalina Espacial de celda| Cristalino de red
a°$b sco
°
1, 1 1P 1P Triclinlico % *8 *r
o o o
aoiboicu
2, m, 2
m 2P, 21 2P Monocl{nico o« b wc
o o »
222 a »b wec
22p e e 0
2mm 22p Ortorrémbico @ =B a7
z2z2 221 o e
mmm « =90°
o
o8 % a =b_#c
4P o o o
422, A4mm 4p Tetragonal « =B =y
- at ° o o
a2m, 42 2 o
’ mmm 10-90
3. 3___ 3p
32, 9m, 3 'E" 3R anubotcn
s
6, ©, 3 3P Hexagonal u°=p°=9o
m
.
622, 6mm 3P 1°=120
Em2. 62 2
mm m
23, 27 a =b =c
m 23p Cibico
432, Tim 231 23p o @, =h =7
4 = 2
= 3 = 23F Isométrico a =90°
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E! proceso de asignacién de [ndices de Miller es el siguiente:

a) se selecciona de entre toda fa familia de planos, el plano
méas cercano al origen, pero que no pase por ¢l (figura 2S),

b} se toman los valores fraccionales de las intersecciones de

este plano con los vectores unidad,

se toman los reclprocos de las Intersecciones fracclonales,

c
d) se toman los numeros primos relativos entre sl. A estos
nimeros se les llama Indices de Miller, y se denotan por

hki.

Un plano se denota por (kkl), y una familia de planos (hki)
par {hkl}. /rm———
/S

=T A

+-—=

.
N\

4
Figura 25. Indices de Miller de la famlilia de planos 010.

A la distancia entre dos planos adyacentes de una familia de
planos racional dada se le llama distancla (nterplanar y se
denota  por dnu {figura 24), Existe una relacibn muy

importante entre la distancia interplanar, dnu‘

de planos {hkl}, y los pardmetros de red. Esta relacién en

de la familia
general es muy complicada pero se simplifica para los sistemas

de alta simetrla. Los valores especificos de dmu y l/d:“. se
muestran en la tabla 6.
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Tabla 6

Relacién entre la distancla Interplanar y los parametros de red.

Sistema

Triclinico

{1 -coszu-coszﬂ-cusz1

+ 2 cosa cosf cosy )

2

a
o

+

2 k°

o

2
(h—-s en‘e+=-sen zB-;-.l_.senz'l
2 bZ cZ

-z—f-’—‘-—(cosucosﬁ - cosy)

a b

L)
2kl (cosBcosy - cosa)
ab

o o
2th (cosycosa - cosfl)}
ca

o o

Cristal ino dhkl l/dhkl
2 2 2
Cibico ho e ko2l
o
2 2 2
Tetragonal ! h : ko :
P v kel o 13? a, %
Hexagonal L 4 (n% nk + k%) + lz
{anPenker?ys3ads 1263 3a o
2 2 2
Ortorrémblico ! + kz + lz
{ n%ra® + k2762 + 1762 a, b, %
o o L
__2_ . __Jﬁ _ 2hk cosy
1 a? 6® a°b° 12
Monocl f nico 2 d 3 +
’lz R iz _ 2hkcosy ;!.2 sen‘y <,
a?  »? ab &t
o o a 0 o
2
sen’y

2 2 2
(h—senzu + k—senza + l—senzr
i 2 2

° ° o
+ _2hk (cosa cosB - cosy)
a b
o o
+ 2kl (cosB cosy - cosa)
ab
o o
+ 2ih {cosy cosa - cosB) }
ca
o o
{1t - cos’a - coqzﬁ - cos’r

+ 2 cosa cosB cosy }
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9.~ La red reciproca,
La red reciproca, introducida por Ewald en 1913, es un
concepto  que facllita Ja Interpretacidn de la difraccién de
log rayos X por cristales. Como se ha visto, la propiedad
fundamental de un cristal es la pericdicidad tridimensional de
una unidad basica repetida por operaciones geométricas de
traslacién. Una descripcidn de  este patedn es lo que
denominamos red puntual, y a la que se le acostumbra llamar
red directa, debido a que estd asociada directamente a la
geometrla del cristal. Por otro lado, la herramlenta béslca
para estudiar un cristal es la difraccién de rayos X, ya que
ta longitud de onda de ecstos ditimos cs aproximadamente def
mismo orden que el espaciamiento de los planos de la red. Como
se verd en el capitulo UL, !a condleibn para que el fenémeno
de difraceién per un cristal ocurra es la triple periodicidad
de la red directa, y, ias propiedades de simetria de la red
raracterizan el patrdn de difracciéon, Desde el punto de vista
matematico, la difraccién puede Interpretarse como la
transformacién del espacio directs a otro espaclo llamado
espacio reclproco. Este concepto y la relacidn entre las redes
directa y reciproca a través de la transformada de Fourler, lo
cual se verd en e! capitulo IH, las introdujo Ewald en 1921,
En este capitulo Gnicamente se darda la definlcién de red
reciproca & través de Ja red directa. Primero sz explicara la
construceién grafica para hacer notar la relacién geométrica
entre ambas redes, y después se definirA matematicamente.
i) Construcclén grafica.
Cosideremos la familla de planos {hki} de distancia
interplanar dm de la red pumtual, y un punto de red
cualquiera. E! vector normal a la familia de planos dada
con origen en el punto de red dado y de magnitud “dmu' da
un punto al final de este vector, {figura 26}, de la red
reciproca, llamado HKL. Sigulendo el mismo procedimiento
para todas las familias de planos de la red directa, se
obtiene conjunto de puntos llamado red recfproca. Esta red
preserva todas las caracteristicas de la red directa, la.
direccién del vector conserva la direccion de la familia de
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i)

planos, su magnitud la distancla interplanar, y el sentido

el sistema de referencia.

wa ¢

Figura 26. Construccién graficu de la red reciproca.

Construccién algebraica: los vectores unidad de la -red
L » »

reciproca, denotados por ao. 30. Z‘u. se definen a partir de

los vectores unldad de la red directa, 30. 50. 35' de Ja

sigulente manera:

b= 2 ,
° b x &
o o [
-
- a, % Eo
c = . {6}
[ -> -* .
a . B x¢
o o o

Hay que hacer notar que 50- 30 X Eo. es el volumen, V, de la
celda unidad de la red directa. Realizando el producto
escalar de las ecuaciones (6) con an' Bo. y .éa' se cumplen

las siguientes reiaciones:
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. .

& -5 =0 3.2 =0 d-a=1
(] o o o (-] o
. v .

b & =0 B .a=0 5.6 =1
o [ o o o o

- . LY

¢ -a =0 c +b =0 ¢ -¢ =l
o o o 0 o o

Cuaiquier punto de la red reciproca con coordenadas (h,k.l)
puede expresarse como la combinacién iineal de los vectores

unidad reciprocos, de la siguiente manera:
> » -
B =nd + kB +18 ..(8)

donde hk y ! son nimeros enteros, Este vector tlene las

tadad

iguientes dos pr jes: es normal a la familia de

planos {hki}, y su magnitud es 14,

iii) Relaciones entre las dimensiones de la red directa y la red

reciproca: los vectores reciprocos definen una celda unidad

reciproca cuyo volumen esta dado por:
v=3. 8% 2 (9
o o L

Multipllcando esta expresién por V, el volumen de la celda

unidad de la red directa, tenemos:
V=3 8% 2.3. 3x2 +..(10)
< o -] o o ]

utilizando la propiedad conmutativa del producto punto ¥y
realizando el doble producto vectorial, tenemos:

Vva 33 8x 2 8x 2

Vva 2.2 1@ 8@ 2)-@ - 0@ B
[ [ o o o o [-] o [ [

aplicando las relaciones (4), nos queda:

vive @ 288" 2
o (-3 - o o o
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es decir, el volumen de la celda unidad de la red reciproca
es el reciproco del volumen de la red directa. :
Sustituyendo la expresién para el volumen de la red directa

en la ecuacién (8), tenemos:
vid- Bx =1
L] o o

U
multiplicando ambos miembros de esta ecuacién por (3ax 2.,):

Vid. 8x2) 8% 2=Bx &)
[] o o o 4 o a
y realizando otra vez el doble producta vectorial, nos da:
ERORY
o blen:
@Bx 2
2ol 2
° v
sustituyendo la ecuacion (9} en esta ditima expresién, nos
da la expresion del pardmetro de red directa en términos

de los pardmetros de la red reciproca, es decir:

B x 2
- -] L
a= T 7 i 12)
° a -8 x¢
o o o

Realizando un procedimiento similar para encontrar los

vectores Eo y Eo equivalentes, se encuentran las sigulentes

expresiones:
W e
(<
R Rl
° & .3 xa
o o o
- B
. d xB
e=—% — (13}
a X c
o o o
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Tabla 7
Relaciones entre los pardmetros de red directa

y los parametros de red rec{procos.

Pardmetros Angulares

- L L
. cosf cosy -cosa« cnsﬂucusyn-cosm°
cos a_ = = 2 = cos a_ = s
senf _seny sannsen1°
. L] L
. cosy cosa -cosf COSy COsx ‘°°SB°
cos B_ = o2 2 cos f_ = 2
seny _senc seny senc
o o o a
* . .
. cosancosB°~coa1° cosancosﬁn-cosyo
cos ¥ = cos ¥ = ——
senx senf sena_senf
° ° ° °
Pardmetros Longlitudinales
.. .
. b c sena b c sena
a' = o o o . a = a o o
0
° v ° v
. .
c a_se
b' - oao nBo b = cna“senﬂq
o v ] V.
L L
a b se
c' - o o nro c = aobosanro
° v v ° v
Volumen

. ¢« v FRC P 2 0 . v
V =abec /l-cos @ - - +
%o o cos Bo cos 7 2::osa:“ct)s[a“t:c'sr°

2 2 2
Vv = uubncu \/ 1-cos « -cos Bo cos 16#2cosa°cos§ cosy

k1)




Las relaciones entre las magnitudes de los pardmetros de
red directa y red recfproca, se muestran en la Tabla 7.

Como se ha visto, la magnitud del vector reciproco # et 5
/d , se acostumbra definir el cuadrado de esta

hkl
magnitud, como Qhu. asf:

A 2
Q= thl Hhkl = lldhll ... (14)

Estos valores en términos de los parametros de red de la
red directa, mostrados en la tabla 3, por lo general son
complicados, pero utllizando las velaclones de la tabla 7
s¢ pueden expresar de una manera mas sencilla. En la
Tabla 8 sc muestra la simpilficacién del valor Q.

Tabla 8
Relaciones entre la distancla interplanar
¥ los pardmetros de red reciprocos.

2
Sistema Cristalino l/dhkl = Qhkl
2 2 2, *%
Cibico h® + k% + L )an
2 2
Tetragonal (n? + kz)a: + lzc:
2 2
Hexagonal (h® + hk + K312 o+ 1%
° °
2 2 2
Ortorrémbico h%a’ + k%' 4+ 1%’
o °
2 2 2
Monocl!{nico hza. + kzb' + lzc' + 2hka-b.c°s1-
o o ° o o
2 2 2
Triclinico hla" + k%" + lzc‘ + tha.b.cosf
o o o o o
.. . .. .
+ 2klb ¢ cose + Zhle a cosB
e o o o




CAPITULO 11
LOS RAYOS X

1.~ Descubrimiento de los rayos X.

El descubrimiento de los rayos catddicos, -durante la segunda
mitad del siglo XIX, y el interés por el conocimiento de su
naturaleza conllevé a otros descubrimientos entre los cuales
ests el de los rayos X.

Llos rayos catédicos se produclan por descargas eléctricas a
través de gases a muy bajas presiones en tubos de vidrio
sellados, los cuales podian ser del tipo de Crookes, de Lenard
o de Hittorf, debidos a sus Inventores, el inglés Sir William
Crookes (1832-1919), el checoslovace Phlllp Eduard Anton
Lenard, (1862-1947), y el aleman Johan Wilhelm Hittorf,
(1824-191 4}, respectivamente.

En el verano de 1895, el aleman Wilhelm Conrad Réntgen,
(iﬂ45—1923). quien en ese tiempo era profesor de fisica de la
Universidad de Wirzburg, dlsefio un experimento con un tubo de
rayos catédicos cublerto con cartén negro, con el fin de
investigar si podian atravesar las paredes de vidrio del tubo
y salir al aire, como lo habia hecho Lenard con unas ventanas
de metal muy delgadas, El 8 de noviembre del mlsmo afio, en el
transcurso de su experimento que realizaba en un cuerto
ascuro, mientras enviaba un pulso de rayos catddicos a través
del tubo, observé que una pantaila hecha de cristales de
Platinocianuro de Bario y colocada a cierta distancia, emitia
luz  ({luorescia). Rintgen se dlo cuenta de que Iz
fluorescencia no se debla a los rayos catédicos, ya que éstos
sc absorbian facilmente por el vidrio del tubo, por el cartén
que lo cubria y por el alre del cuarto. Por medio de una serie
de exper b dedujo que cuando los rayos
c_alodlcos golpeaban el vidrio del tubo, una sefial invisible

pasaba a través del aire y de los objetos hasta lNegar a la
pantalla haciendola fluorescer. Desconociendo su naturaleza la
{lamé rayos X.

Inmedlatamente después, Rontgen desarrolldé un estudio sobre
estos nuevos rayos por medio de experimentos y encontré la
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mayorfa de las propiedades de los rayos X que se conocieron en
los sigulentes 16 afios. Entre estas propledades estén las
sigulentes: 1) todos los cuerpos son transparentes a los rayos
X en menor o mayor grado; 2) muchos materiales, ademas del
Platinocianuro de Bario, cuando son expuestos a los rayos X,
fluorescen; 3) los rayos X sensibilizan las emulsiones
fotograficas; 4) los objetos electrificados pierden su carga
al ser expuestos a los rayos X; 5) la intensidad de los rayos
X varfa Inversamente proporcional al cuadrado de la distancla,
%) los rayos X se pueden colimar por rendijas, demostrando que
viajan en linea recta; 7) los campos eléctricos o magnéticos
no deflectan los rayos X; 8) cuando un haz de rayos catddicos
de muy alta energia golpea un objeto, produce rayes ¥X; 9) los
elementos pesados son wméas eficientes para producir rayos X que
los elementos ligeros; 10) no se observan ni la reflexién nl
1a refraccién de rayos X.

A partir de estas observaciones Rdntgen no pudo encontrar la
naturaleza de logs rayos X; debido a que habla algunos
comportamientos comunes a los de {a luz vislble pero otros que
no se observaban, no se podia concluir que fueran ondas
clectromagnéticas. Sin embargo la seguridad de que no eran
rayos catédicos o luz ultravioleta era completa., Réntgen
concluyé que se trataba de un nuevo tipo de rayos y sugirio
que podrian ser “vibraciones lopgitudinales en el éter”,

El primer comunicado de R¥ntzen aparecié en enero de 1896, en
la Sitzungsberichte, revista de la Wirzburg Physical-Medicine
Society, en un articulo llamado Sobre una Nueva Clase de
Rayos. Su segundo comunicado se publicé dos meses después con
una placa de la radiografia de la mano del profesor Kblliker,
1a cual la habla realizado en una platica al pablico en enero
de ese mismo afio.

Inmediatamente despu¢s del descubrimiento de R¥ntgen otros
cientificos empezaron a investigar las propledades de los
rayos X y muy pronto se aplicaron para obtener radiografias
como una herramienta en los diagnostivos médicos.
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2.~ Naturaleza de los rayos X.

El hecho de que la interferencia de los rayos X con rejlilas
de difraceién, como te se hacla, no se observara era
debido a que la longitud de onda de los rayos X es demasiado
pequefia lo que requeria un enrejado cuyas separaciones fueran
del mlsmo orden de magnitud y la mas alta tecnologla de esa
época no lo lograba. Con las investigaclones de diferentes
clent{ficos se fue descubriendo la naturaleza de los rayos X.

Un acontecimlento importante Inmediatamente después del
descubrimlento de Rbntgen fue que, en 1897, el Inglés Sir
Joseph John Thomson (1856-1940), a partir de una serie de
experimentos, en los que determin6 que la razén’carga/masa era

constante, concluyé que los rayos &dj estaban p !
de pequelias particulas cargadas negativamente, los electrones.
Este hecho sugirié que los rayos X consistian de ondas
electromagnéticas de onda corta, pero no era posible afirmarlo
hasta que se demostrara ¢l fenémeno de difracclén. Otra
propiedad de los rayos X que reafirmaba esta teorfa fue la
propledad de dispersién de los rayos X al pasar por gases y de
la polarizacién de los rayos X dispersados. Esta demostraciéon
fue hecha en 1904 por Charles Glover Barkla (1877-1944), un
fisico inglés de la universidad de Cambridge. E1 utitize
trozos de¢ carbén para dispersar los rayos X. Uno, colocado
directamente a los rayos X incidentes provenientes de un tubo,
servia como dispersor principal, el otro, colocade en una
direccién perpendicular a ta direcclén del haz Incidente,
servia como analizador. Sl el primer haz dispersado estaba
polarizado, el haz secundario solo podria dispersar en Ila
direccién de polarizacién del haz primario. Para medir la
intensidad de los rayos X dispersados por el segundo carbén

) d di 1

midi6 Ia lonlzacién de dos cadmaras en dir

mutuamente perpendiculares, una paralela a la direcclén de
propagacién del primer haz dispersade, .(H figura 1), y otra
pcrpendllculaf a ésta, [V, figura 1). El encontré que la
lonjzacién de la cdmara H era mucho més Intensa que la
ionizacién de la camara V, lo que demostraba que los rayos X .
dispersados por el primer carbén estaban polarizados.
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Figura 1. Diagrama del disefio experimental utilizado por
Barkla para demostrar la polarizacién de los rayos X.

Ademis de esto, Barkla demostrd que cuando los rayos X inciden
sobre la materia lu radiacién dispersada consiste de dos
tipos: rayus X dispersados iguales a los incidentes, y
radiacién caracteristica del! elemento dispersor. De estos
Gltimos, encontrd dos tipos: unos mAs penetrantes, a los que
llamé radiacién K, y otros menos penetrantes a los que llamé
radiacién L. Estas caracterfsticas fueron explicadas hasta que
se entendié ta estructura del atomo.

Otra demostracién que apoyé la teoria ondulatoria de los rayos
X fue la de E. Marx, en 1906, qulen encontré que la velocidad
de los rayos X era aproximadamente igual a la de la luz, con
esto se esperaba que los rayos X fueran ondas
electromagnéticas de longitud de onda corta pero adn faltaba
demostrar el fen6meno de difraccién.

£n 1909, ¢l alemar Paul Petsr Ewald (1888-1985) utilizé un
modelo de un cristal como pequefios osciladores sepaiades
periédicamente en tres dimensiones con 107 em aproximadamente
entre uno y otro. E! alemin Max Theodor Felix von Laue
(1879-1960), sugiri6 que sl esta suposicién era correcta
entonces los planos de los Atomos de los cristales podrian
servir como rejillas de difraccién como las que se haclfan para
la luz visible, Con tal hipétesis se llevé a cabo un
experimente  por los estudiantes Walter Friedrich y Paul
Knipping, en el verano de 1912. Irradiaron un cristal de
Sulfato de Cobre con rayos X colocando una placa fotografica
sensible detrds del cristal, como resuitado obtuvieron un
patrén de puntos arreglados regularmente alrededor de un punto
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central mas Iatenso. ésta era la prusba de la difraceién de

rayos X, y asf, se establecié

rayos X como ondas electromagnéticas.

la naturaleza exacta de los

Otras formas de radiacién electromagnética son rayos gamma,
fuz ultravioleta, luz visible, radiacién Infrarroja y ondas de

vadfo. La posiclon que ocupan los rayos ‘X en {a escala
electromagnética estda entre los vayos 7, y el lejane
ultravioleta  {figura 2). Sy fongltud de  onda esth
aproximadamente entre 0.05 a 100 A.
v A hy
frecuencia fongl tud de onda energla del fotén
(Hz) (m) (aV)
¥ 10* 1o r
T 1Mev - 10° rayos
+ 1A 107! T
" ot -9 - rayos x
T 10 tamZf 10 1kev I 10°
-+ . T gt ultravioleta
+ 10" g 107  evl 19s  luz vistole
T + 107"
THz - 16" +- {nfrarrojo
+ temE 1072 AR
T+, o [ microondas
GHz -f 10 tm 10 T 10~¢ UHF
+ : e VHF TV Radle FM
T . 10, 1 transmisién
MHz 4- 10 1Km 10 L radlofrecuencia
+ T on
KHz 4 10° T 1'% tneas de energia

Figura 2. Espectro electromagnético.

3.~ Produccion de rayos X.
Los rayes X se producen por diversas processs, de los cuales

en este trabajo solo trataremos dos:
electrones viajeros a muy altas  velocidades,
transiclones de los electrones cercanos at

debldo a los cambios en el estado energético de
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Los espectros de emisién que se producen en cada uno de estos
dos procesos se conocen como espectro continuo y espectro
caracteristico  respectivamente. Antes de pasar a la
explicacién detallada de cada uno de estos espectros, se
analizard la produccién de rayos X en tubos convencionales
usados para experimentos de difraccién de rayos X por
cristales.

A} Tubos convencionales de filamento productores de rayos X.
Las partes esenclales de un generador de rayos X (figura 3}
son:

a) un generador de electrones precedentes de un citodo,

b} un metal que es bombardeado por los electrones que
funciona como blanco y anticitodo o 4ncdo,

¢) vn acelerador de alto voltaje, y,

d) un sistema de enfriamiento para evitar el sobrecalen-

tamiento del blanco.

bbode wes

Tlaments
= handsrmader

transformmder du alto:

= zabh -
hares Sowarrio
audotuny 130 volls ac.
110 volts ac

Figura 3. Diagrama de un tubo de filamento productor de rayos X.

A continuacién se describen las caracteristicas generales
de un tubo productor de rayos X del tipo empleado en el
Laboratorio de Rayos X del IFUNAM. Este tipo de tubos,
llamados de filamento, fueron . inventados por el
norteamericano William David Coolidge (1873-1975S), en 1913,
Consisten de un tubo de vidrio pyrex al alto vaclo, aprox.
1 x10° mm de Hg., el cual en un extremo tiene un 4nodo,

que es por lo general una pieza de W, Cu, Co, Fe u otros
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metales, y por el otro un citodo, que es un filamento, por
lo general de Tungsteno, (figura 4). Una terminal ‘de alto
voltaje se aplica al filamento, y la otra al anodo, el cual
estd al mismo tlempo conectada a tierra. El filamento se
calienta usando corrientes entre aproximadamente 2 y 3
amperes, produciendo electrones ilbres fdciles de escapar,
por el efecto termoeléctrico. Estos elcctrones son
fuertemente atraldos por la diferencia de potencial, de 20
a 100 KV, aprox., entre éste y el anodo. Debido a que casi
el 987 dc la energia cinética de los electrones se
convierte en calor al chocar con el 4nodo, se¢ introduce un
sistema de enfriamiento por circulacidn de agua. Una
pequefia cubferta de metal alrededor del filamento se
meantiene al mismo voltaje que éste y repele los electrones
emitidos, afocandolos en una 4rea del anodo llamada &rea
focal. El &rea focal emite rayos X en todas direcciones
escapando del tubo a través de dos o mas ventanas, Estas
ventanas se fabrican de materjales que sean tanto
transparentes a los rayos X como lo suficlentemente
reslstentes para conservar el vaclo dentro del tubo;
algunos ejemplos son: Berilio, Aluminio o Mica.

chierks do melal

Figura 4. Seccidén transversal de un tubo de filamento de rayos X.

B) Espectro continuo.
i) Caracteristicas generales.,
El - espectro continuo es una mezcla de diferentes
longltudes de ondas andlogo a la luz blanca, por lo que.
también se le llama espectro blanco. Su Intervalo
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empicza a partir de una longitud de onda llamada limlte
de longltud de onda corta, Amm. en donde la intensidad
de la radiacion es cero, y a partir de la cual se
Incrementa répidamente llegando a un valor maximo para
un cierto valor de longitud de onda llamada Almux’ y
. luego decrece de una manera menos abrupta, La intensidad
de la radiacibn aumenta en general para todas las
longitudes de onda cuando se aumenta el voltaje del
tubo, y los valores de disminuyen,

{figura S).

Ammy AIrm-m

Todansidnd  vaidede weleive

Figura 5, Espectro continuo de rayos X.

i} Origen del espectro continuo.
El espectro continuo se produce cuando electrones de muy
alta energfa cinética son desacelerados al incidir sobre
la materia. La energla cinética que alcanzan los
electronies acelerados ¢n un tubo de tayos X, antes de
Hegar al &nodo esta dada por {Cullity 1967, p.4):

;'mu’=ev ll)

donde e=l.6 X 10™'° coulombs es la carga del electron,
m=9.11 x 10 kg es su masa, v [m/s] es su velocidad
Justo antes del impacto, y V [Volts] es el voltaje que
se Mmantiette entre el citodo y el 4nodo del tubo. De

acuerdo a la relacién de Planck-Einstein, la energla de
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un fotén de frecuencia v de la radiacién emitida esta
dada por {Bockhoff, 1976, p. 36}

E=hv=hc/A .{2)

donde ¢ es la velocidad de la luz en el vacio. Los
electrones que pierden toda su energla cinética de un
solo Impacto, la convierten en energia de radiacién cuya
longitud dec onda corresponde a A i’ Entonces, igualando
las ecuaciones (1} y (2), se llega a la slgulente

expresién:

he
A= A &)

Sin embargo, la probabilidad de que esto ocurra es cero,
1a mayoria de los electrones convierten su energla
cinética en energia de radiacién en varlos decrementos
de energla AE correspondientc a varias colislones
sucesivas con los atomos del 4nodo, produciendo fotones
de menor energla qQue la correspondlente a la longitud de
onda A ain® Estos fotones de longitud de onda mayor
forman el espectro continuo.

iil} Variaclén de la Intensidad del espectro continuo.
Un aumento en el voltaje del tubo, produce un aumento en
la Intensidad del espectro continuo ya que los
electrones del filamento del tube son acelerados hasta
lograr una mayor velocidad de Impacto. Ademas, en la
ecuacién (3) se puede observar que un aumento de voltaje
causa que el limite de longltud de onda corta disminuya.
Lo mismo ccurre para la longitud de onda l‘w. La
Intensidad  Integrada  del  espectro  continuo  es
proporcional al 4rea bajo una curva, del tipo mostrado
en la figura 5, y depende del nomero atémico Z del
metal del 4nodo y de la corrlente | de electrones que
pasa por el tubo, de la sigulente manera (Cullity, 1967
p.6):

Azv" . (4)

1 =
espectro contlaue
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donde A es una constante de proporcionalidad y m es un

valor constante aproximadamente lgual a 2,

C) Espectre caracterlstico.
Cuando el voltafe de un tubo de rayos X rebasa un clerto
valor, caracteristico def metal del 4nodo, se cobserva que
sobre. el espectro continto aparecen lneas discretas de
Intensidad méxima en longitudes de onda caracteristicas del
clemento del 4anodo. Estas lneas, llamadas I{neas

espectrales, forman el espectro caracteristico {figura 6).

Ian ket meihode  wlkiven,

A 5.

4
2 o4 [ o8 Y] X3
Loaghed Jo wadi (A

Flgura 6. Espectro caracteristico de rayos X,

sobre el espectra continuo.

‘U Origen del espectra caracteristicoe.
Los electrones de los atomos estan agrupados en capas o
niveles de energla, designadas K, L, M, N, O, P, Q, en
orden de distancia creclente a partic del naclea. La
energia de los electrones que llegan al Anodo del tubo
de rayos X puede ser sufuciente para sacar uno de jos
efectrones de las capas internas. Cuando un electrén de
la capa K sale deja un hueco y se dlice que el dtomo estd
en e estado cuantica K. Otro electréon de jas capas.
internas ¢n un nivel superior, o quizds un electrén de
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‘valencia, o un electrén libre, puede caer en ese hueco
de la capa K. El cambio energético del electrén, llamado
transicién, se manifiesta en un fotén cuya energla se
encuentra en la region de los rayos X. El electrén que
ocupa el hueco de Ja capa K puede provenir de las capas
L. M, N, etc., cuando el electrén proviene de la capa L,
a la linea de emisién de rayos X se le denomina Ka, a la
que proviene de la capa M, KB, y asi sucesivamente Ky,
etc. Lo mismo ocwre para las capas L, M, etc. Sin
embargo las transicl son mas lejas, pues cada
nilvel de energla puede tener subnlveles de energla. Las

transiclones que pueden ocurrir en un 4tomo deben
satisfacer las llamadas reglas de seleccitdn. Los
eiectrones en cada capa estdn clasificados con respecto
2 su moniento angular y su direccion de spin. Cada uno de
estos parametros estd designado por un ntmero cuantico,
los cuales pueden tener s6lo clertos valores, y deben
cumplir el principlo de exclusion de Pauli, es declr,
dos electrones no pueden tener un mismo conjunto de
nimeros cuanticos. En la tablal se muestran las
deslgnaclones de los nameros cudnticos, sus nombres, su
significado y las reglas de seleccién permitidas.

Cuando una translcién va del estado K al estado Lm de
un Aatomo, a la linea espectral se le denomina Kul.
cuando va del estado K al estado L”. s¢ le denomlna
Kaz. Un ejemplo de los niveles de energia para el &tomo
de Plata se muestra en la figura 6, donde se han
indicado las transicl posibles con flechas, y sus

designaclones. La notacién empleada para las lineas

espectrales debidas a un elemento particular es

anteponiéndoles el simbolo del el to a cada una de
ellas , por ejemplo, las llneas espectrales del Cobre
son: Cuke , CuKal. etc. )
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Tabla 1
Numeros cuanticos

Valores Reglas de
Sitmbolo Nombre Significado Permitidos Selecclén

n Principal Especifica lacapa 1, 2, ...,n B8n20
(n=1 corresponde
a K, n=2a L, etc)
y determina la
energia del electrén.

i Azimutal Determina su 0, l,...,(n-1) Al=kl
momento angular.
orbital.

m Magnético Proyeccion del 0, t1,...,%1 ——
momento angular ()
sobre el campo
magnético; indica
ta orientaclén de
el orbjital enun
campo magnétlico.

s Spin Pescribe la +d -
orientaclién de la :
direccién de spin.

J Precesion Vector suma de I y [ 4
interna s.

Bj=t1,0

n=

Bamgls (ancals logartunios)

Figura 6. Diagrama de -los niveles de energia del atomo de Plata

eon sus transiciones permitidas Indicadas con flechas.
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i1} Intensidad: }a Intensidad de una linea caracteristica de
rayos X depende de la probabitidad relativa de que
ocurran las transiciones respectivas de electrones. Por
ejemplo, en la serie X, las Intensidades relativas de
Kal, Kaz, K;!I y Kﬁa son 100, 50, 15 y 5 respectivamente,
¥y son proporclonales a las probabilidades refativas de
las transicién de un electrén a {a capa K de los niveles
Lsr, Lu, Mug y Nuro Estas probabllidades cambian con
Z, debido al némero de electrones que hay en sus capas,
por elemplo, el espectro L no se observa para los
elementos ligeros debido a que su capa M no est4 llena.
Debido a que el valor de la longitud de onda de la linea
lm‘ es muy parecido al valor de la longitud de onda de
1a lfnea Kax. en algunos experlmentos no se logran
distinguir Jcs efectos que producen cada una, observando
comoe si el efecto proviniera de una sola longitud de
onda, que es la sobreposicion de las dos longitudes de
onda. En estos casos se consldera un valor de longitud
de onda promedio, AK;. pesada do acuerdo a las
intensidades relativas de las lincas Ka‘ y K;x!. esto es:

2AKa +AKa
1 z

u(a - .{5)

3
Lo mismo ocurre con las lineas Kal KB:. el simbolo K8
indlca ¢! promedio de estss dos lineas,

4.~ Absorcién de rayos X.
Cuando un haz de rayos X atraviesa un materfal, el rayo
transmitido es dec menor intensidad que el rayo Incidente. Se
ha demostrado experimentaimente que la fraceién di que decrece
la cantidad 1, es proporcional a la distancia atravesada dx y
a la intensidad Incidente, como se muestra en la sigulente
expresion:
dl

-1 = qdx (6}

donde «, la constante de proporcionalldad, es {lamado el
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coeflclente de absorcion lineal, y depende de ja sustancia que
atraviesa el haz, y de la longitud de onda da los rayoes X. El
coeficiente de absorcién Hneal « es proporcional a la
densidad p, lo que significa que la cantidad a/p es constante,
A esta razén se define como el coeflclente de absorcidn de

masa
§=op (7

Integrando la ecuaci6n {6), se obtiene la siguiente expresién:

Lox  -ppx
lx=loep =loe .. (8)

donde lo e l.'r son las intensidades del rayo incidente y del
haz transmitido que pasa a través del grosor X,
respectivamente,

El coeficlente de absorcién de masa varfa dependiendo de la
longitud de onda de los rayos X incidentes, como se muestra en
la figura 7. La funcién de variacién del coeficiente de
absorcién de masa con el nimero atémico de el elemento y la
longitud de onda, puede expresarse mediante [a sigulente

ecuacién:

;.la=I(RJZ= (9)

donde K es una constante que diflere para cada rama de la
curva. El coeficiente de absorcién de masa mide dos fendémenos:
la dispersidn y la absorctdn. El fentmeno de dispersion es
similar al de la dispersién de la luz por partlculas de polvo
en el aire. Este fendémeno se analizard con mas detalle en el
capitulo Ill. E! fenémeno de absorcién es causado por
transiciones electrénicas dentro del Atomo. Asl como un
electréon con suficlente energia puede excitar un electrén de
un 4tomo y entcpces originar emiclén caracteristica, un fotén
de rayos X con energla sufliciente, Wk, puede expulsar un
electrén, al que se le llama fotoelectrdn, y emitir radiaclén
caracteristica, llamada radigecldn fluorescente. dsta se emite-

en todas direcciones y tiene exactamente la misma longitud de
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onda 'qué el fotén de rayos X que lo origino, que es
precisamente la longitud de onda en la que €l cambio del
coeficiente de absorcién de masa sufre un cambio abrupte. A

* esta discontinuidad abrupta se le llama arista de absorcldn, y
e5 caracteristica del elemento al que incide la radiaclon X.

L L

Coefleignte de Bhamwash Momica

boagiled & aeds (A}

Figura - 7. Variaclén del coefleiente. de absorcién atémica con
respecto a la longitud de onda del haz Incidente.

5.- Flltros
La mayoria de los trabajos en difraccion de rayos X requieren
un haz monocromético, aunque esto no es posible totalmente, se
ha encontrado la manera de ajslar la llnea caracteristica mas
intensa (la componente «, en la figura 8) del resto del
espectro. Para disminuir la radlacién de la lfnea KB se hace
pasar el haz de rayos X incidente a través de un fiitro.

Estos flltros se hacen de un material cuya arista de absorcién
esté entre las longitudes de onda de las lineas K y K8 del
4nodo. El material del fiitro tiene por:lo regular un numero
atomico menor en 1 ¢ 2 unidades que el del material del anodo.
Estos filtros absorben mas comp e K8 que la ) e Ka,
ya que el cambio abrupto de su coeficiente de absorcién ests -

entre esas dos longitudes de onda.
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En la figura 8 sec muestra el resultado de aplicar un flitro de
Niquel {Z=28) a la radiacién caracteristica del Cobre (Z=29).

e
A
A
/. 1
*® ’/ {
. )
J‘ ’ :Kd
3 }
“e H
I
3 1 -
] -
K Ut
Ke
13 lf! ic is ix 7 [ 18
At A (A
a) Sin filtro. b) con fllitro de Nickel.

Figura 8. Comparacién del espectro de la radiacién caracteristica
del Cobre: (a) antes, y, (b) después, de pasar a través
de un filtro de Nickel. La linea discontinua representa
el coeficiente de absorcién de masa del Ni cn funcién de
la longitud de onda.
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CAPITULO It
DIFRACCION DE RAYOS X POR CRISTALES

1.~ Introcducclon.
La interaccién de los rayos X con la materia es uno de
nuestros intereses predominantes. Cuando una onda
electromagnética Incide sobre un 4tomo o melécula interacclona
con la nube de electrones enlazados, impartiendo energla al
&torma. Podemos Imaginar el proceso como si el nivel de energia
mis baja o base del atomo se pusiera en vibracién, La
frecuencia de oscilacién de la nube electrénica es igual a la
frecuencia impulsora v, es decir la frecuencla del campo
arménico E de la onda incidente. La amplitud de oscilacién
serd grande Onicamente cuando v esté en la vecindad de la
frecuencia de resonancla del Atomo. En efecto, en resonancia
podemos emplear la descripcién simple del &tomo como si
estuviera primero en su estado base; al absorber un fotén (que

iclen a un

tiene la fr ia de T la), hace la ftr
estado exitado. En medlos densos, 1o mais probable es que el
&tomo regrese a su estado base hablendo disipado su energia en
forma de calor. En gases rarificados el Atomo generalmente
hard la transicién hacla abajo emitiendo un fotén, en un

i

efecto como radiacidn de r ta.

A frecuenclas inferiores o superiores a la resonancla, los

clectrones que vibran con respscto al nocleo se pueden
iderar como dipol eléctricos oscilantes y como tales

rerradiaran energla electromagnética con una frecuencia que
coincide con la la luz incidente. La extraccién de energia de
una onda incidente y la reemisién subsecuente de alguna
porcién de esa energla se copoce como dispersién. Este es el
mecanismo fisico operativa bisico en la reflexién, refraccién
y difraccidn; el efecto de dispersién es por esto fundamental.

Ademas de los osciladores electrénicos, que generalmente
tienen  resonancias en el ultravioleta, hay osciladores
atémicos que corresponden a la vibracién de los Atomos que

forman una molécula. Debidoc a sus grandes masas los
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osciladores atomicos generalmente tienen resonancin en el
infrarrojo. Ademds, tienen amplitudes vibraclonales pequefias y
por consigulente son de poco Interéds por el momento.

La amplitud de un oscilador y por consigulente la cantidad de
energia extraida de la onda Incidente aumenta conforme la
frecuencia de la onda se aproxima a la frecuencia natural del
4dtomo. Para gases de baja densidad donde las interacciones
Interatémicas son despreciables, la absorcién serd
insignificante y la onda esparcida o rerradiada llevara cada
vez mas cnergia conforme la fuerza [mpulsora se acerca a una
resonancia.

Lord Rayleigh fue el primero en deducir la dependencla de la
frecuencia de la densidad de flujo esparcido. De acuerdo a la

l6n de la [rradiancia, dada por:
2 4
106) = —E:—r- —ie—"—:‘—’— w1}
32n ce r

que describe el patrén de radlacién para un dipols oscilante,
la densidad de flujo esparcido es directamente proporcional a
ia cuarta potencla de la frecuencia impulsora. La dispersion
de luz por objetos que son pequefios en comparacién con la
longitud de onda se conoce como dispersidn de Rayleigh. Este
esparcimiento ocurre con frecuencias del fotén incidente
diferentes a las que corresponden a los niveles de energla
estables del atomo. En este caso el fotén serd Irradiado sin
ningdn retraso apreclable y muy a menudo con la misma energla
que tenla el cuanto absorbido. El proceso se conoce como
dispersidn eldstica o coherente porque hay una relacién de
fase entre los campos incidente y dispersado.

Es también posible que un Atomo excitado no regrese a su
estado inicial después de la emision de un fotén. Ya que el
Atomo cae a un estado provisional, emite un fotén de energia
mas baja que el fotén primario Incidente en lo que
generalmente se dice que es una transicidn Stokes. Sl el
procesc ocurre rapidamente (aprox. 1o’ seg.) se llax;ra
fluorescencia. Mientras que si hay un retraso apreciable (en
algunos casos segundos, minutos y aGn varias horas), se conoce

como fosforescencta.
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2.~ Descripcién general del proceso de dispersién.
Siempre que cualquier tipo de radlacién electromagnética
incide con la materia, ocurre, en menor o mayor grado, el
fendmeno de dispersién.
Vamos a jerar que la radiacl incidente es una haz de

rayos paralelos, aunque la radlacién dispersada es reemitida
en todas direcciones. La distribucién espacial de la energia
en el haz dispersado depende del tipo de proceso de dispersién
que toma lugar pero hay caracteristicas generales comunes a
todos los tipos de dispersion.

Supongamos que un haz de rayos paralelos monocromatico incide
sobre un centro dispersor O (figura 1), La intensidad de
radfacién de este haz se define como la energla por unidad de
tiempo que pasa a través de una secclon  transversal
perpendicular a la direccién de propagacién de la radlacion.
Asl, para la radlacién Incidente su intensidad se puede

describir como la potencia por unidad de seccién trsversal del
haz. Sin embargo, la radiaclén dispersada radia en todas
direcciones con alguna distribucién espacial alrededor del
punto O. En la figura se muestra un cono de rayos con apice en
O representando los rayos dispersados dentro de un pequefio
dngulo s6lido en una direccién particular. En este caso la
intensidad de la radiacién dispersada dependerd de la
distancla a partlr de O dismi do la Intensidad segin la
ley del inverso del cuadrado. De esta manera, la intensidad de

la radiacién dispersada se describe como la energfa dispersada
por unidad de tiempo por unidad de 4angulo so6lido en una
direccién particular, lo cual es una medida de lo que sucede
en el dispersor mismo.

La variacion con el tiempo del desplazamiento de la radiaci6n
incidente que llega a O se puede describir por la ecuacién:

vlx=0,t) = A cos 2nvt «..(2)

donde v es su frecuencia.
Para la onda dispersada, la funcién de onda correspondiente
cambiard en amplitud y fase en un punto P alejado de O por una

distancia y, de acuerdo a los sigulentes tres factores:
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a) Se introduce un corrimiento de fase con respecto a la onda
dispersada en O de -2ny/A donde A ¢s la longitud de onda de
la radiacién Incidente. También puede expresarse como
-2nyv/u donde v es la velocldad de propagacién de la
radiacién.

b) El mismo proceso de dipersién puede introducir un corrimien

to de fase o al que se le llama corrimiento de fase

dispersor, con respecto a la onda Incidente en O,

La amplitud de radiacién dispersada disminuye inversamente

proporcicnal a la distancia r, conforme la ley del inverso

del cuadrado de la intensidad de la radiacién.

De acuerdo a esto, el desplazamiento de la radiacién

[

dispersada en P se puede describir como:
=y A - )
vl(20,y,t) = fop 7 cos(2av(t y/u)-a'l (3}

La cantidad IZB es una constante de proporcionalidad, a la que
Uamaremos longitud de dispersién, que tiene dimensiones de
longitud y depende del angulo de dispersién {se le denota como
20 para relacionarlo con la teorla de difraccion de rayos X
como se vera subsecuentemente).

Es méis conveniente expresar una ecvacién de onda en forma

compleja:
¢ =y explzniv(t-x/v))
V=¥, cnleruv(t-x/u)]&lwoscnlzmv(t-x/u)l (4]

donde "o es la amplitud de la onda, Ja parte real es su
desplazamiento y la relaclén parte Imaginaria/parte real es la
tangente de la fase del movimiento ondulatorio en el punto

(x,t) con respecto al origen {0,0).

s oniend, 1 a la A

esta (3) se puede escribir

asi:
w(28,y,t) = fza % :xplZulv(!-y/c)—lz’] ...{5)

Y la amplitud de la perturbacién en P debido a un punto
dispersor es:

A
¥ 20y £50 2 r(6)
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y la fase con respecto a la onda incidente en O es:

% = 2nvy/e + @ {7

La intensidad del haz dispersado en términos de la potencia
por unldad de angulo sSlido estd dado por:

F,q = Kiv 20,07y = £} KA°

=i ..(8)

"29 200

donde K es la constante de proporcionalidad e XO-KA’ es la
i dad del haz incld sobre el dispersor.

io!

Figura 1. Representacién de la radiacién incidente y dipersada por
un punto dlspersor.,

3.~ Dispersién por un par de puntos.
Una vez que hemos considerade el proceso de dispersién por un
punto, Ideremos la st ién cuando la radiacién incide

sobre dos centros dispersores Idénticos 0l y Oz. separados
entre si por un vector de posiclén r. Si consideramos la onda
resultante en un punto P alejado una distancia y de 0l siendo
ésta muy grande comparada con la distancia de separaci6n, r,
entre 0I y 0, la radfacién dispersada que llega a P tendra
aproximadamente el mismo angulo de dispersién, 28, de Ctl y de
0:. como se muestra en la figura 2.
c 0, &%

cdiacicn
ncidente

fadincion
d'.s\.eaad.-

Figura 2. Dispersién por un par de puntos dispersores.
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Ya que los dispersores son idénticos, el corrimlento de fase
dispersor, LA sera el mismo para cada uno, entonces, la
diferencia de fase de la radiacion que llega a P dispersada

por oz con respecto a la radlacién dispersada por 0l es:
2n

L (co;ozn) -.(9)

Sl definimos dos vectores unidad §o ¥y § que determinen las

direcciones de los haces Incidente y dispersado, entonces:

co, =r-$,0D=-r-§
2 (] 2

y asi, de (9),
a

§ -3
%o0e = 2P (T % ...{10)

La cantidad entre paréatesls puede remplazarse per un vector
equivalente:

5= (G2 L)

dando:

%er © 2nr-s .{12)

El vector s tlene un alto significado pues se utiliza para
describlr una posicién en el espacio de difraccién, como se
verd en la seccién 10, de la misma manera que r se utiliza
para describir una posicion en el espacio real. En la figura 3

se muestra la relacién geométrica.

Figura 3. Relacién entre s y So y §.

So/A y 8/ en las direcciones de Incidencia y de dispersion
tienen 1a misma magnitud 1/A. En la figura se observa que 5 es
perpendicular al biscctor del angulo entre So y § y que su
magnitud esta dada por:

5 = (2senB)/a ..{13).
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Si el desplazamlento debido a la radiacién Incidente en OI se
describe por la ecuacién (2), entonces la perturbacién en P, a
upa distancia y de O‘, estara dada por:

¥(20,7,8) = £,0 %{explzmv(t—y/u]-lm'] +
expl2niv(t-y/u)-lo +2mir =}

A
= fig Texp[2nlv(t—y/u)-l«:lltllrexp 2nir-s) ...(14)

La amplitud de esta resultante es:

¥,,(20.y) = fog —;—(Hexp 2nir-s)

la cual, usando la ecuacitn (6), se puede expresar en términos
de la amplitud de dispersién a partir de un origen comin como:

wm(ze.y) 40(20.y)(1¢exp 2nir-s) . (15)

Esta ecuaclon se puede intecpretar por medio de un diagrama
vector-fase como se muestra en la figura 4,a. La amplitud de
la perturbaclén en P debido al dispersor en 01 esta
representado por el vector AB y debido al dlspersor 0z por BC,
Ambos tlenen la misma magnitud wa(ze.y) y el angulo entre
ellos es igual a [a diferencia de fase de la radlacién
dispersada por 0l ¥ 0, 2nr-s. La resulatnte AC tlene la
magnitud w“(za.y) y difiere en fase de la radiacién
dispersada en O, por el angulo ¢. Si ahora, no colocamos el
origen en la posicion de uno de ios dispersores, sino en un
punto arbitrario O, y las posiciones de Ol y 0?_ con respecto a
O estan dadas por los vectores royr, la ecuacién (15) se
puede expresar:

wu(ze,y) swn(ze.y)exp(:!n(rl . sosztrz- s} ..{16)

cuyo diagrama vector-fase se muestra en la figura 4.b.
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a) b)

Figura <. Diagrama vector-fase para un par d= puntos dispersores
con: (a) uno de los puntos como origen de fase, y (b) un

punto general como origen de fese.

4.- Dispersién de una distribucién general de puntos dispersores.

Para un caso méas general, consideremos ahora la situacién de
un sistema de puntos dispersares idénticos Ol. 02, veer 0".
Vamos a encontrar !a amplitud de la perturbacién en una
direccién correspondiente al vector de dispersion s a una
distancia que es grande comparada con la extensién del sistema
de los dispersores.

Si 1a posicion del dispersor en ()J se denota por su vector
desplazamiento r a partir de un punte de origen O, entonces,
por extensién del tratamiento anterior expresado en la

ecuacién 16, encontramos:

n
wm(ze.y) = (28,y) );|exp2n(r1~s WW17)

Esta ecuacién se aplica a dispersores Idénticos, como puede
verse por el factor wozlzo.y) que aparece fuera de la suma.
Cuando los dispersores no son equivalentes Ja amplitud de la
dispersién debe escribirse:

n
¥_(20.y) =1); 'hbn(ZO.y)l | exp2nlr s

= Ay
wm(za,y) ==y J)_I.(fz,,lfxpzﬂlr, s .. (18)
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donde ahora la longitud de dispersion aparece dentro del
stmbolo de suma. El diagrama vector-fase para dispersores no
{dénticos se muestra en la figura 5 para el caso n=6. Se
supondra que aunque ellos sean dispersores no ldénticos,

tienen el mismo valor asociado L Esta es la situacién real

en la difraccién de rayos X. Sin embargo algunas veces es
posible tener los dispersores con un corrimiento de fase
diferente, En la seccién 7 se verd que la ecuacién {18) es la

ecuaclén basica para descrlbir el fendmeno de difracclén de

rayos X.

ane.8

Figura 5. Diagrama vector-fase para seis dispersores no idénticos.

5.~ Dispersién de Thomson.

Hemos discutido los resultados de dispersién por una
distribucion de dispersores sin considerar su naturaleza o el

proceso de dispersién. En lo que sigue consideraremos que los

dispersores son los electrones. La teoria de dispersion de

ondas electromagnéticas por electrones libres fue dada por

primera vez por J. J. Thomson,
Et mecanismo bdsico de la dispersién de Thomson es

siguiente: cuando una onda electromagnética incide sobre un

electrén el vector de campo eléctrico oscilante imparte al

electrén upa aceleracién oscilante y la teorfa electromagnéti-

ca clasica nos dice que cuando la aceleracién de una particula

cargada cambia emite ondas electromagnéticas. Asl, el proceso
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puede ser tratado como la absorcién ¥y reemisién de la
radlacion y, aunque la radiacién incidente va en una
direccién, la radlacién dispersada serd emitida en todas
direcciones. Si consideramos el caso de linea recta donde la
radiacién incidente es una onda continua y monocromatica,
entonces la aceleracién del electrén tendra una varfacién
armoénica simple y tanto la radiacién incidente comc la
reemitida tendran la misma frecuencia.

Si un electrén en O, de carga e y masa m, se ha puesto a
oscilar, de tal manera que la aceleraci¢én es periédica con
amplitud a (figura 6), entonces la teorfa nos dice que la
radiacién dispersada en P, la cual ha viajado en la direccién

0P, tiene un vector eléctrico de amplitud:

ea sen ¢
Es= —‘;—"c-—:c—z— (19}
o

el cual es perpendicular a OP y estd en el plano definido por
OP y &.

& ?
\:‘_’_#___—l—
[ v P

Figura 6. Relacién del vector eléctrico de radiacién electromagné-
tica dispersada en un punto P al vector aceleracién de
un electrén en 0. Los vectores estdn en el plano del

diagrama.

“ En la figura 7 un haz paralelo de radiacién electromagnética
viaja a lo largo de OX incidiendo sobre un electrén en O.
Deseamos determinar la naturaleza de la dispersién en P. La
amplitud del vector eléctrico, E, de Ja onda incidente es
perpendicular a OX y se puede descomponer en sus componentes
E; y E perpendiculares entre st y en el plano OXP. El

electrén  tendra sus corr diente: P tes de la

aceleracién de amplitudes:
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eE)

aq =

a =25 110 (20)

Figura 7. Relacién entre las componenetes del vector eléctrico de
la radiacién electromagnética dispersada en P a las
componentes del vector eléctrico de la radiacién incidente.

Sustituyendo estos valores en la ecuacién {19) encontrames las
componentes del vector eléctrico de la onda dispersada en P

como;
o?
E{ = E
L L
4m:°rczm
y
e® cos 20
E' == 22" ¢ ...{21)
41u:nrc"rn .

La cantidad ez/4ncoclm, la cual tiene las dimensiones de
longitud y es Igual a 2.82 X 107"* m, es considerada en la
teoria electromagnética clasica como el radio del electrén,

14,

A hemos ade una onda electromagnética, simple
monocromAitica y continua, toda la teoria descrita se puede
aplicar cuando la radlacién Incldente es de forma compleja.
Una onda incidente complicada se puede analizar en componentes
simples y la aceleracion del electrén y la rerradiacion
resultantes se pueden encontrar sumando los efectos de cada
componente. Asf E; y E se pueden considerar como las
compenentes de la  amplitud de  cualquier radiacién
electromagnética que llega a O. :

65



Si 1a intensidad de la radiacién incidente es Io y sl la

radiacién es no polarizada, entonces:
2 2 1
Ey =E o H la

= Clo ... (22)

La i idad de la radiacién dispersada, definida como la
potencia por unidad de &ngulo sélido dispersada en un &ngulio
26 esta dada por: '

1 "t et
80 = o= FUEDHEN

“ 2z
e 1+cos728 ) (23

¥ z

20 ln F;;carczm)z
Esta es la llamada fdrmula de Thomson para radlacion de
dispersion por una carga libre, y el factor entre paréntesis
se le llama factor de polarizacidn. El factor 1/m® muestra
porqué los electrones son los Gnicos dispersores efectivos del
&tomo, ya que los protones que son los. méas ligeros del nicleo,
aunque tienen igual magnitud de carga que el electrén, tienen
1837 veces la masa del electrén.

La dispersién de Thomson es coherente, es decir, hay una
relacién de fase definida entre la radiacién incidente y la
dispersada; en el caso de un electrén libre el corrimiento de
fase de dispersion es n. En todos los procesos concernientes
con la dispersi6n de rayos X los electromes estan ligados en
los atomos y en la seccién 8 se investigara la forma de la
dispersibn de un conjunto de electrones contenldos en un
4tomo.

Es importante determinar la porcién de potencia de un haz

incidente sobre un material el cual sera dispersado. Primero
calculamos la dispersién total por cada electrén individual.
En la figura 8 el punto O representa el electrén y OX la
direccién del haz incidente. La potencia total dispersada en
el &ngulo so6lido df2, definida por la regién entre las
superficies de los conos de semiAngulos 7 y v+dy, es:

dP = §_ dQ
¥
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y ya que dd=2nsenydy e 51 estd dado por la ecuacién (23)

tenemos:

2
4P = n(.___.ez_.)l(locoszza)lnsewd‘: .(24)
4m:°rc m

De aqui que la potencla total dipersada por un solo electrén

es:
et 2 7
P = nf. ) II(I +cos”20)senydy
2 o
4ne re'm o
o
2
- g" __e_’_.)‘lo_ ..e(25)
ane re'm

Para un material que contiene n elsctrones por unidad de
volumen Inmerso en un haz Incidente paralelo con érea de

seccién transversal B, la p ia del haz Incldente es ﬂla
(ya que lo. la Intensidad, es la potencla por unidad de area
del haz incidente). E! nGmero total de electrones atravesados
por ¢l haz por unidad de longitud de trayectoria es nf y de
aqul que la potencia total dlspersada por unidad de longitud,
por la ecuacién (25), es:

8m & 2 6)

P = -3_(——-——-—4“: O ) nBlo. (2
[

La relacién de P a la potencla en el haz Incidente, Bl, es
ilamada la potencla de dlspersién del material y es:

P 2
c=—t =88 & 4 (2D

Blﬂ 3 Muznrc'm

La cantidad ¢ es la fraccion de la radiaci6n incidente
dispersada por unidad de longitud de la trayectoria {1 m en
unidades del SI).

Si se supone que todos los electrones en un material son
libres podemos hacer una estimacion de la f{raccién de la
radlaclén incidente que es dispersada. Para un cristal
comunmente usade en difraccién de rayos X se encuentra que
Onicamente el 27 o menos del haz incldente de rayos X es
dispersado.
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6.- Dispersién de Compton.
Experimentalmente se ha encontrado que la radiacién dispersada
por los materiales consiste de dos partes. La primera parte,
asoclada con la dispersién de Thomson, tiene ia misma longitud
de onda que la de la radlaclén Incidente; la segunda parte
tiene una longitud de onda mas grande que la de la radiaci6n
incidente dependiendo del angulo de dlspersién. Esta Gltima
componente se debe al efecto conocido como dispersién de
Compton y es inccherente con la radlacién incidente. Se
describe mejor cn términos de una colisién elastica de un
fotén con un electrén. En la figura 10.a el fotén incidente se
mueve a lo largo de la trayectoria PO y, después de la
colisién con ol electrén, se musve a jo largo’'de 0Q mientras

el electrén se desvia por Ia trayectoria OR.

Enetqla dal
/ o dugennie
momento
, A' A) Md%d“
Eneryls dal \R Eregla Md) moments
C.\.n tncidente: T decedn gt (b)) fatdn iecidemte hfy

A

Flgura 10. Diagrama de la dispersién de Compton.

De la conservacién de la energla en la colisién elastica,

encontramos que:

he _ _he . -l—m z
L v P Ad

o, haclendo aproximaciones:

_.__dh‘: A = %muz ...(28)
A

Ademés de la energia, también se conserva ei momento come se
muestra en la figura 10.b. Es aproximacion valida ignorar el
cambio en la’ magnitud del momento del foton dispersado, ¥y asi,
se deduce de pura geometria que:

1 h .
ZMY = 3 send ...{29)
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Eliminando v de (28) y (29) tenemos:

dA = —g—)l-senzo
mc

h
mc

Sustiyendo e! valor de las constantes fisicas, se encuentra:

da = {1 ~cos20) ...{30)

dA = 0,024(1 -cos28)A ...(31)

Se observa que el camblo de Ja longitud de onda es
independiente de la longitud de onda de la radiacién incidente
y depende sélo del angulo de dispersién. El cambio miximo
posible de longitud de onda es para 28=n y da dA=0.048A.
Aunque este cambio en la longitud de onda es muy pequefio, es
muy slgnificativo para loes rayos X cuya longitud de onda es
del orden de 1 A,

La dispersién de rayos X por &tomos.

Ahora vamos a conslderar come los rayos X son dispersadoes por
los electrones que no estan libres sino ligados en estados de
energla definidos en los A&tomos. Ya que el electrén puede
existlr sélo en estados discretos de energia entonces la
dispersién de Thomson debe corresponder a no cambiar la
energfa del electrén y la dispersién de Compton a cambiarla.
Este iltimo cambio podria ser entre un estado energético y
otro o la expulsién completa de un electrén del dtoma.

En general ocurren ambas, pero para determinar la cantidad
relativa de cada tipo se debe hacer un tratamiento completo de
mecanica cudntica del proceso de dispersién. Tal tratamlento
muestra que para un electrén atémico particular la intensidad
total de dispersion, ambas de Thomson ¥ de Compton, igualan el
valor dado por la férmula de Thomson, ecuacién {23). Ademas,
se muestra que la componente coherente se puede encontrar de
primeros principios tomando en cuenta el hecho de que la carga
electrénica estd distribuida y no localizada en un punto, La
solucién de la ecuacién de onda de un electrén atémico da una
funcién de onda, ¥ de la cual se puede encontrar la

distribucién de carga electrénica, dada por:
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p= 1w’ (32)

donde p representa la densidad de carga de un electrén por
unidad de volumen. En el caso especial cuando I¥F, y entonces,
p. tiene simetria esférica, podemos representar la densidad
electréonica por  plr). Si, por ejemplo, expresamos los
en coardenad esféricas polares con

Py T

parametros Ix
respecto al centro del Atomo como origen, entonces la carga
asociada con un pequefio elemento de volumen es p(r)rzsen;bdrdo/:d¢
(figura 1l). Asl, si el vector de dispersi6n es s y si el
sistema de coordenadas cosiderado es tal que 5 es paralelo al
eje a partir del cual se mide ¢, entonces la amplitud total de
la radiacién dispersada se puede encontrar de la ecuacién {18}
reemplazande la suma por una integral. La amplitud de la onda
dispersada por un pequefio clemento de volumen As es
proporcional a la carga. Si Cs es la constante de

proporcionatidad que depende del vector de dispersion s, la

amplitud de un electrén completo es:
© T an 2
F(s)=CI J plrir‘exp(2nirscosy)senydrdydd ...[33)
* rao’ gm0’ Puo

ya que r-s=rscosp. Nbtese particularmente que los limites de
integracién para ¥ y ¢ cubren todo el espacio. Si la densidad
de  distribucién  electrénica es esféricamente  simétrica
entonces también es centrosimétrica, y esto simplifica 1la
ecuacion (33). Para cada punto P con coordenadas (r,p,¢) hay
otro puntoc P' con coordenadas {r,m-y,n+¢) (ver figura 11), con
la misma densidad electrénica. La contribucién de Jos dos
elementos de volumen alrededor de P y P’ dar&n una resultante,

cuya forma se puede apreciar sumando dos términos tales como:
expl2nirs cospltexpl2nirs. cos{n-¢)l
=expl2nlrs cospleexpl-2nirs- cosyl

=2 cos(2nrs- cosy|
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Flgura 11, Elemento de volumen en coordenadas esféricas polares.

En este caso de distribucion de densidad electrénica
centrosimétrica F(s) es una cantidad real para toda 8 y la

ecuaci6n (33) se puede reescribir como:

@ M an .
f (')-C’I J plrir ‘cos(2arscosp)senydrdydd .34}
rag® Yoo’ duo

El hecho de que p(r) es independiente de ¢ y ¢ esta integral

se puede resolver sobre dy y d¢ dando:

senZnrs
2 senznurs .

(]
f(l)MuCJ it 2o

...{35)

Para un valor dado de s podemos expresar la amplitud
dispersada de pi{r) comec una fraccién, P, de la amplitud £(0)
dada por un electrén puntual en el origen. Dando pir)=3(r), en

la ecuacién (35), slendo & la funcién delta de Kronecker gque

tiene las siguientes propledades:

3(ry=0, 0,
3lr)=o r=0,

Ia(r) du=l

donde la integracién se puede hacer sobre cualquier volumen

finito del espaclo alrededor del origen, no hay contribucion

en la ecuacién (35) mas que para el arigen, y ya que:

lim sen2nrs

Mo Zurs t
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y, por definiclon:

8]
J' rirfar = 1
ruo
entonces se sigue que:

(A) =C .+.(36)
s'o s

De esto encontramos que:

o
= f(s) = qnf p(r)rz-—s—e—;ng—ri— dr . o (37)
()} r=o

donde se ve que p depende sélo de la magnitud de s. Sl un
atomo contiene Z electrones entonces la densidad total de
electrones, pa(r). serda la suma de las densidades de cada uno
de los electrones individuales, l.e.

pu(r) =§ pj(r). ...{38)

J=1

La amplitud de la dispersién coherente de Ila densidad
electrénica total se obtiene al sumar las amplitudes de los
electrones tomados Indivudualmente. Ahora definimos el factor
de dispersidn atdmico, fu{S)' como la relacién de la amplitud
de la dispersién coherente de un 4tomo a la de un clectrén
situado en el centro atémico. Este derivado de las ecuaclones
{37) y (38), es:

Gl Z
= 2 Sen2mrs _
£ (s)= 4n fr_upn(r;r S a1 6), (39)

Los factores de dispersién atémicc estdn tabulados en el
volumen IIl de las International Tables for Crystallography.
La forma exacta de p(r) s6lo se conoce para el dtomo de
Hidrégeno, para otros atomos se han usado varios modelos. Para
Atomos ligeros se utiliza comunmente el método de Hartree-Fock
mientras que para Atomos pesados se utiliza la aproximacién de
Thomas-Fermi.

Ahora investigaremos la naturaleza de la -dispersién de Compton

para dtomos. De la ecuacién (8),

2
26 = f26l,
donde en nuestro caso, f26 =p. ¥ (.f’)=lo, podemos ver de la
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ecuaclén 37 que la Intensidad de dispersién coherente_ de un
electrdn atémico A' es p:928 y de aqui, ya que ia {ntensidad
total de dispersién segtn la mecdnica cudntica es .728, la
intensidad de la dispersién de Compton debe ser (I -p:”za. Sin
embargo la dispersién de Compton de un electrén atémico es
incoherente con respecto a la dispersada de cualquler otro y
de aquit que la Intensidad total de todos los electrones se
obtlene sumando la intensldades Individuales de cada uno de

los electrones. De esta manera tenemos:

z
2
.‘)‘:"mm"| -ng(]-(p')J} X ¥y ...(40)

F4 2
P .{ ng(p')‘,} X %35 41)
De la ecuacién 37 se ve que si s=0 (6=0} tenemos:

llm senZnrs

30 2nrs =1

entoﬁccs po-l. De aqul que la radlacién dispersada en la
direccién del haz Incidente no tlene componente Incoherente,
Conforme 8 crece p decrece pero la razén de decrecimiento es
menor para los electrones que estdn mdis fuertemente atados al
&tomo.

Disperslén de rayos X por una celda unidad.

Ahora deduciremos la expreslén para la dispersién de rayos X
por un conjunte de 4tomos colocados en posiciones definldas en
una «elda unidad, cada uno descrito por el vector de posiclén
r, respecto al orlgen comén O definido por los vectores unidad
de la celda. Este cambio de origen respecto al que se
consideré en la deduccién del factor de dispersion atémica,
para el l-ésimo Atomo se expresa como rer, por lo que la

expresién {33) en este caso es:
@ T 21 2
r‘(ul-cf J J' plrirexpl2nir+r - s)senpdrdydg
s {
g’ mo¥ Bao

= f‘exp(2nlrl- 8) (42} -
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donde !l es el factor de dispersién atémico para el Atomo [
La onda total dispersada por todos los stomos estd dada por la
suma de cada uno de ellos dentro de la celda unidad, la cual
se expresa por:

C-(s)=f‘ tf, s f" =1§1f' :xp(2nlr‘-s) ...{43}
Esta ecuacién representa la transformada de Fourler de la
molécula, a lo que se le lama transformada molecular, y
representa ¢l patrén de difraccién de una sola molécula.
Debido a Ia débll disperslén de rayos X, no es posible
observar las transformadas de moléculas individuales, es
necesario cristalizar el compuesio para que la suma de cada
una, arregtadas en forma perisdica traslaclonal, se refuercen

unas con otras y juntas formen la transformada molecular.

birraccmn de rayos X por un cristal.

Ahora vamos a analizar el caso de la onda de dispersién por un

arreglo peribdica  tridimensional de Atomos, es decir un

cristal. Primero conslderaremos el case de un arreglo

peritédico unidimensional de celdas unidad, después pasaremos a

un arreglo bidimensional, y, por Gitimo, al caso re'al de tres

dimensiones.

A) Difraccién de rayos X por un arreglo unidimensional de
celdas unidad.
Consideremos una hilera de n celdas unidad separadas una de
aotra por una distancia 30. La amplitud de dispersion en fa
direccion 8 en una distapcia grande comparada con 30,
expresada en términos del factor de dispersién atdmico o
blen de G, para la primera celda unidad simplemente es
Gls); para la segunda celda unidad refativa al mismo origen
suponiendo que el angulo que forma con respects a s es el
mismo que para la primera, es G(s)exp(2u130~s]; y asf
sucesivamente, para Ja J-¢sima celda unidad sera
Glslexp(2ull -1 )20-5). E la suma de la dispersion de
todas las celdas unidad serd la onda total dispersada, y se

expresa como:
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Fis) -f Glalexptantlj-1)3 -a) ...(44)
J=t

Si el nGmero de celdas unidad es grande, la onda total
dispersada F(g) ser& aproximadamente del mismo orden que
G(s). Sln cmbargo, cuando las ondas dispersadas de cada una
de las celdas unidad tiene una fase que es maltiplo entero
de 2, la onda total se refuerza dando una onda de
dispersién de intensldad maxima a lo que se le llama haz
difractade, La condlclén para que haya haz difractado se

expresa como:
2n(j-1 )35 - g=2rm
con m un entero, o bien, ya que J-1 tamblén es un entero,
s=h ... (48)

donde h es un entero. Esta es la primera condicién para que
exista difraccién, y se aplica en difracclén de rayos X
cuando se tienen celdas unldad en una sola direccién,
La misma condicién se puede encontrar desde un punto de
vista més fisico. En la figura 12 se muestra una hllera de
4tomos pertenecientes a la hllera de celdas unidad,
separados entre sf por una distancia a. La radlacién
incldente en la direcclién So hace un dangulo « con el
renglén.  Consideremos la radiaclén dispersada en la
direccién § que hace un 4ngulo « con respecto al renglén.
Para que la radlacién dispersada de los 4tomos veclnos se
refuerce la diferencia de camino optico a lo largo de la
traycectoria descrita debe ser un maltiplo entero de veces
la longitud de onda. Haclendo referencia a la figura 12, lo
€xprasamos como:
CB - AD = hA

donde h es un entero, o bien:

an(cosaz - cosa ) = hx ...(46)
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Figura 12. Relacién entre el haz incidente y el haz difractado de

B

rayos X con una hilera de Atomos separados por el

vector 3 g
o

Se debe hacer nowar que las direcciones §a y § no son
necesariamente coplanares, Para un angulo particular L el
nimero entero h define un cono de semidngulo « cuvo eje es
el renglén de Atomos. Diferentes valores de h definen una
familia de conos cuyas superficies Indican direcciones en
las cuales la intensidad difractada es diferente de cero.
Para h=0, de la ecuaclén (46) se obtlene @ =a, y entonces
el haz Incidente esta sobre la superficie de este cono.

Se puede observar que las condiciones (45) y {(4G) para que
la difraccién ocurra son equivalentes, ya que, sustituyendo
s de la ecuacién (11) en la ecuaclén {45) tenemos:

M3 .8-2.8)=h .47
[ o

[}

en donde se puede ver que 3u~ §a=a°scosan. v 30- §=cluscosa..

Difraccién de rayos X por un arregio bidimensional de
celdas unidad.

Ahora consideremos el caso de dos arreglos unidimenslonales
de celdas unidad cada uno definido en términos de los
vectores 3° y B)o. La condicion para que la radiacién
dispersada por todos los Atomos del arreglo interfiera
constructivamente se puede expresar por separado para cada
uno de los renglones como se hizo para el caso de una
solahilera de celdas unidad. Esto es, que se cumplan-
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simultaneamente las sigulentes dos ecuaciones:
d.a=h
°
B.a=k ..(48)

donde A y k son enteros.

Haclendo la misma interpretacién que en el caso anterior,
donde el haz incldente hace dngulos oy o .8‘, ¥ B, con las
direcciones 30 y 3‘1 respectivamente, las condiclones para
que haya difraccién se pueden escribir como:

@ (cosa ~ cosa ) = hA
bﬂ(cusﬂ - cosﬂa) = KA ...(49)

Estas dos ecuaciones definen dos familias de superficles
cénicas con ejes a lo largoe de las direcciones 30 y 3n
respectlvamente, y la direcclén del haz difractado estd en
la intersecclén de esos dos conos.

Difraccién de rayos X por un arreglo tridimensional de
celdas unidad,

Similar a los casos anteriores, la condiclén para que
exlsta la difracclén se puede expresar como tres
condiciones por separado, siendo cada una la condicién de
los arreglos unidimensionales definidos en términos de los
vectores 30. 30 Yy 'Eo, {figura 13). Las tres condiclones

son:
d.smn
o
B.gmk
o
2.s=k ...(50)
o

a (cosa - cosa } = hA
ba(cosﬂ - cosBol = kA
cu(cos1 - cos1°) = A .(51)

donde los dngulos estin definldos' como en los casos
anteriores. Estas ecuaciones son conocidas como la
ecuaclones de Laue, quien fue el primero en dar una
expllcaclén al fenémeno de difraccién, y son de primordial-
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Importancia en cristalograffa de rayos X.

hat incidenle

har

difractado

Figura 13. Relaci6én entre el haz incidente y el haz difractado de
rayos X, con los vectores que definen ¢l arreglo
tridimensional de atomos 3 .3 y 2.

Cada una de las ecvaciones (51) define una familia de conos
para cada valor entero de h, k y !, Un haz difractado se
producirfa en la direccién de la interseccion de los tres
conos con un origen comin. Sin embargo, es muy diflcil que
esto ocurra cuando el haz incidente tiene una direccién
arbjtraria en relacién al arreglo determinade por los
vectores 30, 30 ¥y E’o. Si queremos conocer la condlcién para
que el haz difractado exista debemos encontrar los angulos
de incidencia, a. .Bo y 7, aproplados para que los valores
«, 8 y ¥ scar direcciones posibles del haz difractado, ya
que estos angulos no son independientes. Otra manera de ver
el problema es buscar el vector s que satisfaga las
ecuaciones (50). Si se encuentra este vector existen un
nGmero completo de famllias de soluciones, pues como se
verd en la seccién 15, cuando se hace girar al cristal
respecto a un eje en fa direccién de alguno de los vectores
unldad, la familia de conos correpondiente queda inalterada
mientras que las otras dos giran hasta que en algin momento
intersectan con ella. En esta solucién se puede observar

que para un vector de dispersién & dade, los haces
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Incidente y difractado deben estar en una direccién tal que

los vectores Sa. § y 8 sean coplanares.

10.- Factor de estructura.

Reescriblendo Ja ecuacién (44) de la sigulente forma:
Flg) = Z s, expl2ni r, +8) ...(52)
J'l
donde el vector de posiclén T, del  j-ésimo 4tomo tlene

coordenadas {rac¢lonales xJ, ¥ J.z I3 es decir:

» . -
ro=xa + bio + cho -..(53}

entonces:

rJ-:=x13°'Ify130-1+z130~-
y por las ecuaciones de Laue, podemos expresarlo de la
sigulente manera:

I'J'l’le +ka +zll .e{54)

sustituyendo la ecuacién (54) en la ecuacién (52} tenemos:
Flhkl) = )_j r exp(zm(x/. tyks z, 1)) ...(55)
J=

A F(hkl) se le conoce como factor de estructura, y se
acostumbra escribir como:

talhkl)

F(hki} = F{hkl) e ...(56)

donde F(hkl) es la amplitud de la onda y «(hkl) es su fase,
que estdn dadas por:

IFthkt) 1 3= AGhKI) + B(RKL)® ..(87)

B(hki)
Alhkl)

tan «(hki) = {58}
donde Alhkl) y Blhk!) son:

Als) = z f cos(err s}
J-
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11.-

N

= . +..(59

B(s) ng 1 sen(2n r, ) (59)

La intensldad del rayo difractado de todo el cristal es
proporcional al cuadrado de la magnitud del factor de

estructura, &sto es:
F(hkl) = Fihkl) - F (hii)
« IF(hkL)I? ...(60)

Por lo que, de ias ecuaciones (57) y (59), tenemos:

N T N 2
Fhkl )= {J);I fjcos(Zm'J-l) + JZ:I sten(varJ-s)}

N N
“En E lf‘fJ(coserr[ . scos?.m-]- s+sen2nr, - ssenanJ~ s)

N N
«y ¥ f[f cos Zn(r‘-r )-8 ..(61)
tmt et J !

De aqui podemos ver que la intensidad de un haz difractado
depende sélo de las posiciones relativas entre los 4tomos y
no de las coordenadas de los 4tomos dentro de la celda
unidad,

Ley de Bragg.

En 1913 W, L. Bragg dio la primera Interpretaclén matemitica
de las posiclones de los puntos en un patrén de difraccion de
un cristal por rayos X. Consideremos un haz de rayos X que
Inclde sobre el cristal. Al cristal lo podemos representar
por una familia de planos hki de la red puntual cuya
distancia interplanar es dnm' {figura 14).

80



Figura 14, Condiclén para la difraccién de rayos X segin Bragg.

Si el haz consiste de rayos paralelos, tendrin un frente de
ondas comtn y estardn todos en fase en XX' como se muestra en
la figura, e nclden con un Angulo 8, respecto a- los planos
de la familia de planos hki. Cuando el rayoe la liega al punte
A, el rayo 1 esta en el punto C. Cuando el rayo 2 llega a B,
el rayo la estd en D. La diferencia de trayectorlas
recorridas por los dos rayos es CB-AD. Para que la suma de
los rayos dispersados sca constructiva, es nccesarlo que esta
diferencia sea un namero entero de longitudes de onda de la

radiacién incidente, es decir:
CB-CA=nm ...(62)

donde n es un entero.
De la figura se observa que CB:ABcosol. ¥y que AD=ABcossd.
donde @ g &5 un angulo cualquiera de dispersién, Sustituyendo

estos valores en la ecuaclén (62), tenemos:

AB (cosel - cossd)u nx ...(63)
tomando el caso particular cuando n=0, tendremos:
cos8, = cos, .. (64)

lo cual se cumple cuando 8|=e K Esta es la primera condiclén
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para que exista difraccién: el dngulo de difraccidn debe ser
tgual al dngulo de (ncidencia.

Ahora, analizando los rayos 1 y 2, la diferencia de
trayectoria es FE + EG. Para que en YY' lleguen en fase, es

necesario que se cumpla:
FE + EG = nA .. (65)

donde n es un entero. Y como FE-dulsene y EG=dMlsenB.

entonces:

delsmem1= nA ...{66}

esta expresién es conocida como la Ley de Bragg, y nos permite
conocer el dngulo de difraccion, em, en términos de la
longitud de onda, y de la distancla Interplanar dh“ de Ja
familia de nlanos hki, Aqul se gbserva porqué a Jos haces
difractados se les acostumbra Ilamar “reflexiones™ y porqué el
4ngulo entre el haz incidents y el difractade forman un anguio
28. El haz difractado de primer orden ccurrird cuande se
cumpia la ley de Bragg a un &dngulo OM‘ para nh=l, el de
segunde orden cuando n=2, etc. En una reflexién de primer
orden los rayos dispersades [’ y 2' podrian diferir en
longitud de trayectoria por una longitud de onda, los raycs 1°'
y 3 por dos longitudes de onda, y asi a través de todo el
cristat. Los rayos dispersados por todos los Atomos en todos
los planos estardn completamente en fase y se reforzardn uno
con otro para formar un haz difractado en 1a direccién
mostrada.

Una manera equivalente a la ley de Bragg, y que se usa

comunmente es la siguiente:

d
Rkt
Ax=2 o Sen 6, ...(67)
definiendo:
d
LI
— = dmu. ...{68)

Ia ecuacién (67} queda:
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A=2d sene ..(69)

Puesto que d,  es la distancia interplanar de la familia de
planos  hkl, dMRL serd una distancia entre planos no
ractonales. A los indices HKL se les llama {ndices de plano o
{ndices de reflexidn.

Otra forma de la expresion {66) es la sigulente:

-2 . sen @, «..(70)
2 daut
Aqui podemos ver que, ya que la funcién sen(x) es menor o
{gual a uno, se tiene que nA 35 2 dm' o bien, cuando n=l,

As2d, (71

En un cristal cuya dlstancia Interplanar sea del orden de
3 K. es necesario que A sea del orden de 6 k. De esta manera
se puede determinar l!a longitud de onda de la radiacién
incidente para que exista difraccién, si se conocen las

separaciones entre centros dispersores.

Construcclén de Ewald de la difraccién.
La condicién para que la difraccién de rayos X por un cristal

) ocurra, puede ser expresada ya sea en términos de la ley de

Bragg, ccuacién (69), o bien, en términos de las ecuaclones
de Laue, ecuaciones (S0).

Ewald (1921) propuso una construccién geométrica muy simple
que relaciopa las dos condiclones anteriores, y da una
descripcion muy atil de la difraccién, que se ilustrara en
seguida,

Sea una circunferencia de radio 1/A {figura 15). Ya que un
triangulo inscrito en wuna circunferencla cuyo dismetro
colncide con la hipotenusa del tridngulo, resulta ser un
tridngulo rectangulo, entonces, escribiendo 1a ley de Bragg
de la sigulente manera:

17d
sen o, = — (72)
2/

83



se puede relaclonar el segmento OP del tridngulo de la figura
154, con 1/d“’_ y ¢l &npgulo opuesto con smu.' Se 'demuestra
enseguida que el dngulo PCO es Zam“_.

Los angules PAO y PCO tienen la misma longitud de arco PO. El
triangulo CPA, es lIsésceles, por lo que tiene dos 4ngulos
iguales, CAP y APC, que es emﬂ_. El dngulo PCO es un dngulo
externo de este triangulo, por lo que la suma de los angulos
iguales del tridngulo CPA debe ser igual al &ngulo externo
del &ngulo diferente, es decir: zPCO=25"KL.

Esfera de
Ewald

a} b)
Figura 15. Construccién de la esfera de Ewald.

Recordando que a cada conjunto de Indices se le asocia un
v O .

vector de la red reciproca n=h3° + kgn + lgo; cuya magnitud es

l/d"KL=(25cn6mL)/)«. donde BHKL

direccion es normal a la familia de plancs {hkl). encontramos

es el angulo de Bragg, y su

las sigulentes relaclones: el segmento OP coincide con ﬁm“_.

la direccién del haz incidente dada por §o. hace un &angulo
0"“_ con la familla de plunos {hkl} del cristal colocado en C,
el segmento CP coincide con §, y, de acuerdo a la ecuaclén

(11), el vector ﬁmu coincide con el vector ?, esto es:

2Zsen 9‘”". 1
=

A d
HKL

isl = .. {73)

Desde este punto de vista la condicién para que la difraccién
ocurra, es que la punta del vector 2 esté justamente sobre la
superficie de una circunferencia de radio 1/x. En tres
dimensiones el circulo se convierte en una esfera, a la que

se le conoce como esfera de Ewald o esfera de reflexidn. .
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13.~ El problema de la fase,
En la ecuacién {18) se expresa la amplitud de dispersitn de

una distrlbucién de n dlspersores por:
n
. . (18)
nﬁm(ze.y) =J§I[w°(29,y)l Jeaq:znu- e (

donde !wo(za.y]l’ es la amplitud de dispersién a una
distancia y del j-ésimo dispersor a un &ngulo 20 con respecto
a la radiacién incidente. SI en vez de una distribucién
discreta de centros dispersorés tenemos una distribucién
de densidad electrénica plr), expresada en electrones por
unidad de volumen, entonces una diferencial de volumen tendra
una carga puntual efectiva p(r)dv electrones. De esta manera,
fa amplitud totai dispersada de la distribucién de densidad
electrénica, esta dada por:

F{s} =J plrlexp(2nis- ridv ...(15)
v

donde la integraci6n se realiza sobre todo el volumen del
espaclo en el cual p(r) es diferente de cero, F(s) es la
transformada de Fourler de p(r). Si suponemos que la
transformacién inversa es valida, entonces:

plr) = J. F(l)exp(ann-r)du. (78}
"l

donde la integraclén se ileva a cabo en el volumen del
espacle reciproco donde s estd definido.

Hay un resultado muy importante en cristalograffa que se
Hega a través de considerar la naturaleza perlédica de la
densidad electrénica en el eristal. Asi pues, se dice que la
amplitud de dispersién total del cristal es el producto de la
transformada de la densidad electrénica dentro de una celda
unldad del cristal con la transformada de . un conjunto de
funciones & colocadas en puntos de una_ red representando las
celdas unidad cubriendo todo el volumen del cristal. La
transformada de este conjunto de funciones delta, es otro
conjunto de funciones delta colocadas en los puntos de la red

reciproca. Asl pues, la amplitud difractada para todo ot
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cristal, se puede considerar como la transformada de Fourler
de la densidad electrénlca de wuna celda unldad, F(s),
colocada en puntos de {a red reciproca, :=k3:#k3:+l'3:. donde
la amplitud de disperslén correspondiente al punto (hkl) de
la red reciproca estad dado por (l/V)Fm.

Reemplazando la integral de la ecuacién (76) por sumatorias
ya que F(s) es diferente de cero dnicamente en los puntos de

red reciproca, tenemos:

l . o ©
p(xyz)s—v—z T I Frklexpl-2althx+kys+iz))  ...(77)
h=-Q)=-C0l=-03

De esta manera, sl se concce el factor de estructura para
todas las reflexiones del patrén de difraccién, es posible
conocer la densldad electrénica para cada punto xyz, dentro
de la celda unidad. La funcién de densidad electrénica
representa la estructura del cristal.

Del patrén de difraccién sb6lo es posible conocer las
Intensidades, y de ellas la amplitud del factor de
estructura. Sin embargo, toda la informacién sobre la fase sc
plerde. De aqui que sea imposible determinar la estructura
del cristal directamente del patrén de difracelén.

Este problema, llamado problema de la fase, es el problema
basico para la determinacién de cualquier estructura
cristalina. Para resolver el probiema hay varios métodos de
los cuales sélo se mencionan algunos a continuacién: método
de Patterson, métodos directos, método del dtomo pesado, y
método de dispersion anémala.

Extinciones sistematicas.

A partir de la ecuaclén (55) es posible calcular el factor de
estructura para casos muy simples como los siguientes.

a) Factor de estructura para un solo &tomo: supongamos que el

atomo se encuentra en el origen, entonces:

F = f expl2niO) = f
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F= £ ...(78)

b) Factor de estructura para una celda centrada en la base:
esta celda tiene dos puntos equivalentes localizados en
000, y en %—;'0 » por lo gue:

F = fexp(2ni0) + fexp(2ni(H/2 + K/2}))

= f (1 + explnt{H + K)) L {T79)

ya que {H + K) es siempre un ntemero entero, y:

explnn) = -1 cuando n es impar,
¥
explnr) = 1 cuando n es par,
entonces:
F = 2f cuando H y K son ambos pares o Impares,
¥
F=0 cuando H y K son m1{xtos,

Cuando sucede que H y K son mixtos, es decir, uno es par y
el otro impar, el haz de difraccién correspondiente a estos
indices no aparece. Se dice entonces que se han extinguldo
sistematicamente.

C,

-

Factor de estructura para una celda centrada en el cuerpo:
esta celda tiene dos puntos equivalentes cuyas coordenadas

son: 000 y i%o,mtonces:

F = fexpl2ni0) + fexp(2ni(H/2 + K/2 + L/2)}

= f{l + explni(H + K + L))
por lo tanto:

F=2f cuando {H + K + L) es par
¥

F=0 cuando (H + K + L) es impar.

d

=1

Factor de estructura para una celda centrada en las caras:
los puntos equivalentes para una celda de este tipo son:

000, % ;' 0, 210 % y O %;-. entonces:
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F = fexp(2ni0) + fexp(2mi{H/2+K/2)) + fexp(Znt(ﬁ/Z«—L/Z)) +
Fexp{2nl {(K/2+L/21}
= flt + exp(ni{H + K)}} + exp{nt{H + L)} + explui{K + L}

St H, K y L son todos pares o todos impares, es decir, no
mixtos, entonces las tres sumas (H + K), (H + L) y (K + L),
son todas pares. Si H, K y L son todos impares entonces la
suma de {os tres términos es ~1, entonces:

y F=4f para indices no mixtos,
F=0 para (ndices mixtos.
Un r de las extincl sistematicas para cada tipo

de red espacial se muestra en fa tabla 1.

Tabla ! -
Extinclones slstemiticas en los diferentes tlpos de red,

Red de Reflexjones Reflexiones
Bravais presentes ausentes
Primitiva Todas Ninguna
Centrada en:
cara A K y L. no mixtos K y L mixtos
cara B H yL nec mixtos Hy L mixtos
cara C Hy K ng mixtos H y K mixtos
el cuerpo H+K + L par H + K + L impar
ias caras H, Ky L no mixtos H, K y L mixtos

15,~ Métodos experlmentales.
Como se recordara en la seccitn 9 se expresd el hecho de que
la condicién para que exista un haz difractado cuande un haz
de rayos X incide sobre el cristal no ocurre en cualquier
direccién de éste, sino estd determinada por las ecuaciones
de Laue, ecuaclones {S0). Sin embargse €5 posible encontrar un
ntmero de soluciones cuando se alinea correctamente el
cristal, o se glra con respecto a un eje colineal a une de

los vectores unidad.
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En esta secclén sé verd como se puede mover el cristal hasta
colocarlo en una posicién en la que un haz de dl.fraccibn
particular exista. .

Supongamos que tenemos un cristal al que !e incide un haz d

rayos X monocrométice, de longitud de onda A, en la direccién
§° Y consideremos un vector de la red reciproca s=h3°+kg°+lzo
como se muestra en la figura 16 en donde tamblén se ha
dibujado la esfera de Ewald, SI el cristal se gira con
respecto a un eje perpendicular al papel, entonces toda la
red reciproca gira con ¢l y el vector s determina una
trayectoria clrcular como se Indica en la figura. Después de
haber girado un angulo a« al cristal, el vector s intersecta
con la esfera de Ewald y un haz difractado emerge de &l en la
direccion §.

esfera
Limitante

«Red
tec (ch.

Figura 16, Movimiento del vector s para originar un haz de
difracclon en la direccién §.

Como se observa en la figura, todos los puntos de la red
reciproca que estin dentro de la esfera de Ewald en algtn
momento 1a intersectaran produciendo ccada une uyn haz de
difraccién particular, Ademis, no sélo estos puntos, sino en
total todos aquellos cuya magnitud cumpla la relacién
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s52/A .+.(80)

en alghn momento Intersectarin la esfera de Ewald.

Este proceso lo podemos generalizar a tres dimepsiones,
girando el cristal con respecto a toda una serie inflnita de
ejes dando posibilidad a todss los vectores de la red
reciproca cuya magnitud cumplan la condicién (80) a producir
un haz de difraccién. Esta dici6 bl sélo un namero

determinado de puntos de la red reciproca capaces de
difractar a los rayos X incidentes para una longitud de onda
dada. A la esfera de radlo 2/A centrada en O, se le llama
esfera limitante.

En un erperimento de rayos X lo gue se nbtiene es un dizgrama
de los haces de difraccién producidos durznte el experimento.
Este diagrama normalmente se regisira sobre una pelicula
fotografica o por medio de un contador electronico, el cual

permite:

a) Identificar el cristal (si es desconocido),

b) reconocer la siemtrla del cristal y las dimensiones de la
celda unidad, y

c} determinar las posiciones de los 4tomos en la celda
unidad, esto es, determinar la estructura cristalina.

Distintos métodos nos dan diferente informacién, sl se quiere

obtener informacién sobre la distribucion de los stomos en ta

celda unidad del cristal ecs necesario tener un monocristal;

si, por el contrario, lo que se quiere es s6lo caracterizar

un determinado compuesto a partir de su diagrama de

difraccién, es posible identificarlo a partir de una peqﬁeﬁa

cantidad de polve cristalino, aunque no es posible determinar

su estructura cristalina.

Los métodos experimentales mas utilizados en cristalografia

de rayos X se muestran en la Tabla 2, en donde se ha

especificado el tipo de muestra, radiacion y detector

utilizados, asi como la informacién suministrada que se puede

obtener del mdétodo,
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En el presentc trabajo lo que se requiere es el céleulo de
parametros de red con alta preclsién y exactitud, por lo que

se utitiza el

Tabla 2
Métodos Experimentales de Difraccién de Rayos X mis utilizados.

método de polvcs de Debije-Scherrer.
siguiente capitulo se dedicard a este método.

El

Métodao

Radiacioén

Muestra

Detector

Informacién
Suminlistrada

Laue

Girou
Oscllacién

Weissenberg

y
Precesion

Difracté-
metro

Debi je-
Scherrer

Pol icromética

Monocromatica

Monocromatica

Monocromitica

Monocromdtica

Monocristal

Monocristal

Monocristal

Monocristal

Polvo
Cristalino

Polvo
Cristaline

Pelfcula
Fotografica

Pelicula
Fotografica

Pelicula
Fotogralica

Coatador
Electrénico

Contador
Electrénlco

Pelicula
Fotografica

Simetria
cristalina
(Grupo de Laue)

Parametros
cristalinos

Simetria
cristalina
{Grupo espacial)

Pardmetros
cristalinos

Identificacién
de estructura
cristalina -
por medio de las
intensidades
difractadas’

Simetria
Cristalina
(Grupo espacial}

Parametros
de Red
Analisis
cuantitativo de
fases cristalinas
por medio de las
intensldades
difractadas

Paradmetros
de Red
Identificacidn
de fases
desconocidas®

Por las tablas de i{denti{ficacion: Crystal Data, U.

Commerce {N¥,B.5.) y Jjoint

Por los tar jetax de (dentiflcaclon: Powder Data,

Joilnt Committee on Powder
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CAPITULO IV
EL METODO DE DEBLIE-SCHERRER

1.~ Intreduccién,
Dentro de los métodos de difraccién de rayos X para estudiar
sustancias cristalinas, se encuentra el método de polvos de
Debije-Scherrer, llamado asl debido a sus inicladores alemanes
P. Debije y P. Scherrer en 1916. Aunque en un principlo se
utilizaba so6lo para estudiar propiedades cristalograficas,
actualmente sc utiliza come un medic de identificacién de
fases cristalinas ya que, a partir del diagrama de difraccién,
es relatlvamente fécil y directo, el calculo de distancias
interptanares que cumplen la ley de Bragg, las cuales son
caracterfsticas de cada sustancia. Ademas para el anilisis es
necesarlo sélo una cantldad muy pequeBia de materlal cristalino
pulverizado, es decir no es neccsario tener un monocristal
para su identiflcacién. Otra de sus aplicaciones es el calculo
de parametros de red con alta precisién y exactitud, los
cuales se pueden calcular, aunque de manera menos directa, a
partir de las distancias Interplanares. Sin embarge, el valor
real de estos valores, se ve alterado por las fuentes de error
fnvolucradas en la metodologia experimental, En este capitulo
se dard una explicacién detallada del método experimental tal
.y como se reallza actuatmente en el Laboratorio de Rayos X del
Instituto de Fisica de la UNAM. Después, haciendo uso de fa
teoria de difraccién de rayos X por cristales, se explicard el
fenémeno de difraccién de rayos X por el polvo cristalino para
poder Interpretar su patrén de difraccién. Con estos elementos
serd poslble obtener la Informacién necesarfa para sus
aplicaclones, de las cuales se hard énfasis en el célculo de
parémetros de red, ya que es el tema central de esta tesis,
Dentro de este tema s= incluyen los estudios de los factores
tanta fislcos como geométricos, que alteran la determinaci6n
precisa y exacta de los valores experimentales, y la forma de

corregirlos.
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2.- Procedimiento experimental.
La muestra por analizar pude ser cualquier fase cristallna,
patural o artificial, orgénica o Inorginica. Un ejemplo es el
monocristal de NaCl que se muestra en la figura !, el cual fue

crecido artificialmente en el Intituto de Fisica de la UNAM.

Figura 1. Cristal de NaCl puro.

Preparacién de la muestra.

Para pulverizar el cristal, se puede moler en un mortero de
Agata como se muestra en la figura 2, o si se trata de un
metal puede limarse, Para homogenelzar ¢! tamafio de grano
del polvo, se clerne por un tamiz o cedazo con claro de .05
mm aproximadamente {figura 3).

Con el polvo cernldo se forma una muestra cilindrica de 0.5

mm de didmetro y I cm de altura aproximad te. El

P

de la muestra (T) puede calcularse con la sigulente

férmula:
2
T = e
m (r)

donde p es el cocficiente de absorcion lineal de la muestra
para la longitud de onda utilizada.
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Flgura 2. Cristal de NaCl pulverizandose en el mortero de 4gata.

Flgura 3. Polvo cristalino de NaCl cirnléndose por un cedazo de
.0S mm de didmetro.
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Aunque idealmente la muestra deberla contener s6lo el polvo
cristalino bajo estudio, para mantener unidos los granos de
polvo es necesario Introducir algan otro material. Este
debe ser tal que no afecte el patron de difraccion de la
muestra por analizar. Escenclalmente hay tres formas de

preparar la muestra las cuales se describen a continuacién,

a) Método del tubo capilar: se introduce el polvo dentro de
un tubo capilar, ya sea directamente, o bien, mezclado
con algun djluyente (Licopodium, tragacanth o algin
almidén) para obtener una consistencia ¢ptima. El tubo
capllar debe ser lo mas delgado posible pues la
radiacién lo atraviesa dos veces disminuyendo su
intensidad. Los capilares utilizados tienen entre 0.3 a
1 mm de didmetro y estdn hechos de vidrio Lyndemann muy
deigado. Una de las terminales del tubo capilar se
clerra con una pequefia flama, y por la otra, se
introduce el polvo haclendo que calga al fondo con
ligeros golpes en la pared de! tubo, (figura 4). Una vez
lleno se observa a través del microscopio para

cerciorarse de que el polvo esté compacto y no haya

huecos. Entonces se sella con cera suave (figura 5).

Figura 4. Polvo cristalino introduciéndose en un capilar de vidrio.
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Figura $. Muestra preparada por el método del capilar.

b) Método de la fibra: se coloca el polvo en un
portaobjetos. Se sumerge una fibra de vidrio Lyndemann o
vidrio pyrex, de aproximadamente .| mm de didmetro, en
cemento, goma, celulosa u otro adhesivo que sea

compatible con el material bajo estudio, y en seguida,

se rueda sobre el polvo hasta que se cubra con ¢l

(figura 6).

Figura 6. Preparacién de la muestra por el método de la fibra
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¢) Método del cigarrillo: se coloca el polve en un
poriachjetos y se le agrega un aglutinante, por cjlemplo,

cemento Duco (figura 7), con el cual se mezcia hasta

formar una pasta suave uniformemente densa (Figura 8).

Figura 7. Preparacién de la muestra por el método del cigarriiio

Figura 8. Preparacién de la muestra por el métado del cigarrilio
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Se  coloca sobre ella un segundo  portaobjetos
comprimiendo la pasta por presién de los dedos sobre los
vidrios {figura 9), hasta formar una pelicula de la
mezcla entre los dos vidrios. Se desplaza el segundo
portacbjetos sobre el primero hasta que se separen
quedando una pelicula delgada sobre cada uno de los dos
vidrios (figura 10).

Figura 9. Preparacién de la muestra por el método del cigarrillo

Figura 0. Preparacién de la muestra por el método del cigarrille
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En seguida, sin dejar que la mezcla endurezca, se corta
un rectdngulo de aproximadamente 0.5 a 1.0 cm y se

levanta del vidric con una navaja (figura 11)

obteniendose una
los dedos formando un cigarrille lo més

laminilla de la muestra la cual se

enrrolla con
delgado y homogéneo posible (figura 12).

Figura 11. Preparacién de 1a muestra por

el método del cigarrillo

Figura 12. Preparacién de la muestra por el método del cigarrillo
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La muestra, preparada por cualquiera de estos tres métodos,
se coloca en un casquillo de cobre cuidando que el eje del
cilindro de la muestra coincida con el eje del casquillo.
Este casquillo esta listo para montarse en la camara

(figura 13).

Figura 13. Muestra preparada por el método del capilar montada en

un casquillo de cobre.

ii) Montaje de la muestra en la cdmara.

Este paso consiste en colocar el portacasquillos con la

muestra en la camara. Para la mejor comprension de este

paso y los sigulentes, se da una descripcion detallada de
la cdmara de polvos de Debije-Scherrer.

A) Descripcién de la ¢dmara. La ¢Admara est4d hecha de metal
cromo plateado, (figuras 14 y 15), y consta escencial-
mente de cinco partes que son las siguientes:

1) Cuerpo de fa camara (a) y tapadera (b),

2) Sistema para el haz incidente y el haz transmitido:
colimador {¢) y captor (d),

3) Portacasquillos {e) y sistema de alineamiento: torni=
llo de alineamiento (f), y tornillo cardioide (g),

4) Sujetador de la pelicula (h), y

5) Base o soporte del cuerpo de ta cAmara (i).
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Flgura 14. Camara de Deblja-Scherrer, vista frontal.

Figura 15. Cadmara de Debije~Scherrer, vista lateral.
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Cada una de estas partes se describe a continuacién:

1) Cuerpo de la cimara y tapadera: el cuerpo de la
cdmara es un cilindro de metal de 3.937 cm de altura.
Una de sus bases estd pegada a éI, y la otra es la
tzpadera que sella perfectamente para evitar el paso
de luz al Interior de la camara. Su radio puede ser
de dos tamafios: 57.296 cm, a la que se le llama
cdmara grande, 6 28.648 cm, a la que se le llama
cdmara chica, Ambas son Jguales excepto por el
tamafio, por lo que la presente descripcion se aplica

a cualqujera de ellas.

2) Sistema de haz incldente y transmitido: la superficie
de] cilindro tiene dos orificios uno frente a otro.
Por uno se Introduce el colimador, y, por el otro, el
captor, ya sea que se atornillen, o entren a presién.
Por el colimador entra la radiacién al interior de la
c4mara, y el captor detiene el haz transmitido.

El colimador consiste de un tubo hueco de forma
cénica apuntando hacia el centro de la camara, En la
parte interna tlene dos discos de plomo con una
" abertura central para definir el haz incidente que
entra en Ja camara en un haz de rayos lo mas
paralelos posibles {figura 16).

colimodor

Figura 16, Seccién transversal del esquema dei colimador y del
captor en la cdmara de Deblje-Scherrer.
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La forma como se colima el haz incidente se'muestra
en la figura 17. La fuente de radiacién (S) se
muestra en forma cuadrada de altura h, y las dos
aberturas circulares, de didmetros d, separades por
una distancia v, donde u es grande comparada con d.

I
J

L

Flgura 17, Esquema de un celimador circular de radio d.

Los rayos convergentes de los vértices de la fuente
se cruzan en el centro del colimador y entonces
divergen. Fl 4ngulo mdximo de divergencla estd dado
por:

2d

8 =

L radianes . (2)

y el centro del colimador se puede considerar como el
origen virtual de estos rayos divergentes. Del
colimador emergen no s6lo rayos paralelos y
divergentes, sino también convergentes, cuyo 4ngulo
maximo estd dadu por:

d

Ll radjanes . 43)

donde w es la distancia de la salida del colimador al
cristal. De estas dos ecuaciones se puede calcular la
diferencia méaxima entre rayos no paralelos. Para
valores tipicos de d=0.5 mm, u=5 cm, y w=3 cm, nos da
8= 1.15° y a= 0.36‘, lo que da una diferencia de
0.79°.
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Al pasar los haces por la abertura 2, ef plon'\o puede
producir llneas de difraceion, por lo que se coloca
un tercer diafragma (figura 16) al final del
colimador, para detener esos haces difractades y no
se confundan con el patrén de difraccién de la
muestra por analizar.

Hay dos tipos de colimadores de acuerdo a la forma de
las aberturas de los discos internos del tubo,
circulares y lineales. Los primeros tienen forma
circular, y los seguncos forma reétangular. Los
colimadores lineales tienen los lados mayores del
rectangulo paralelos al eje de la muestra, por lo que
aumenta el volumen de muestra expuesta a la
radiacion. Esto tiene la ventaja de disminuir el
tiempo de exposicién, pero requlere mayor precision
en la alineacién de la muestra en la camara,

El captor es un tubo similar al colimador, pero no
tlene hendiduras internas, y el final estd cerrado
por tres discos de diferente materiai en el siguiente
orden: papel negro para impedir el paso de luz
externa al interlor de la camara, pantalla
fluorescente con vista al frente para asegurarse que
hay hoz transmitldo cuando se¢ monta la cAmara a la
fuente de rayos X, y, finalmente, una pieza densa de
vidrlo de plomo para prevenir la salida del haz
transmitido al exterior y proteger al operador cuando
realiza las observaciones.

Ademas de las funciones descritas de! colimador y del
captor, ambos tlenen la funcién de minimizar la
extension de aire que atraviesan el haz incidente y
el haz transmitido, y asl, disminuir la dispersién
por alre. La separacién entre los vértices ' del
colimador y del captor es de 11 mm para una cAmara
grand.e. Su forma afilada evita, lo mas posible, la
interferencia de los haces difractados a pequefio y
grande angulo.
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3) Portamuestras ¥ sistema de alineamiento: en la base
del cuerpo de la camara se encuentra centrada un
disco (a, figura 18) gque a su vez tiene centrado un
cilindrite  hueco (b, figura 18) donde entra el
casquillo que porta fa muestra. Este disco puede
girarse por medie de un tornillo cardicide que se

encuentra en Ja parte trasera de Ja cdmara
(g figura IS)

Figura 18, Portacasquillos de la cdmara de Debije~Scherrer.

En Ja parte superior de! cuerpo de la cimara se
encuentra el tornillo de alineamiento (f flguras 14 ¥
15), el cua} permite desplazar el disco hacia abajo
como se muestra en Ja figura 19,

Figura 19, Esq



4} Sujetador de la peifcula: la pelicula se peg'a sabre
ta superficle interna det cillndro de la camara,
dejando una de sus terminales en un sujetador fijo
(s’ figura 20), y Ia otra en un sujetador deslizable
(s figura 20), que se mueve por medio de una placa
{p figura 13) que se encuentra en la parte superior
det cuerpo de la camara. Un tornilio (h figura 13}
mantiene fija la posicién correcta de la pelicula.
Este arreglo geoméirico de colocar fa pelicula en la
cAmara se le debe a Straumanis (1949). La forma de la
pelicula, para este arregle, debe ser un rectdngulo
cuyas medidss sean, cast el perimetro de la camara,
es decir casl 360 mm para cdmara grande, o casi 180
mm para camara chica, de lado mayor, y de lado menror,
un poco menos que la altura del cilindro de la
camara, es decir, 35 mm aprox. A la pelicula se le
hacen dos orificies por donde pasan el colimador y el
captor.

Figura 20. Sujetador de 1a peticula en una camara de Debije-
Scherrer preparada para un arreglo de Straumanis.

e} Base o soporte del cuerpo de la camara: Ja base de la
cdmara estd hecha de metal pesado, tiene forma
rectanguiar con hendiduras por debajo para deslizarse
en el brazo del equipo de rayos X.
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Dos tornillos (q y q' figuras 14 y 15} sujetan la
posicién de 1a cdmara en et brazo, y un tornillo
large (v figura 13) en la parte delantera sirve para

abrir la ventana del generador de rayos X.

Para colocar la muestra en el portacasquillos de la camara,
es mas facil introducic el casquilic con unas pinzas ¥y

habiendo retirado previamente el colimador y el captor.

iff) Alineacién de la muestra en la cimara.

v

)

Upa vez que se ha colocado el casquillo de cobre en la
cémara, el sigulente paso es de primordial importancia para
obtener una buena eqlsgrafia, y consiste en alinear la
muestra en el eje de la camara. La forma basica para una
buena alineacién es la siguiente.

Se coloca el colimador a Ia cdmara, una lente de aumento en
la entrada del colimador y una pantalla iluminada en ia
entrada del captor. Con el tornillo cardioide se gira la
muestra observindola simultineamente a través de la lente.
Cuando la muestra se encuentra en la parte mas alta del
claro del colimador, se desplaza hacia abajo con ayuda del
tornillo dc alineamiento, hasta que la muestra se observe
en la parte media de! campo visual. Sc regresa el tornillo
de alineamlento, y se vuelve a girar la muestra. S1 se
observa que ésta sube y baja, se vuelve a repetir el
proceso de bajaria con el tornillo de alineamiento, hasta
que se observe que la muestra ya no se mueve. De esta
manera el eje del cllindro de la muestra habra colncldido
con ¢l eje central de la cAmara, y se dice que la muestra

estd allneada.

Colocacién de 1a pellcula en la cAmara.

Una vez que la muestra ha sido alineada, se prosigue a
colocar una pelicula virgen, sensible a los rayos X, en la
camara, para lo cual es necesarlo trabajar en la oscuridad
total. .
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La pelicula previamente cortada y perfarada, se expande con
los dedos sobre la superficle interna del manto del
cilindro. Una vez blen colocada se sujeta con el tornillo
de ajuste. Se colocan el colimador y el captor, y se tapa.
De esta manera la cdmara ha quedado cargada.

Colocacién de la cdmara en el equipo de rayos X.

El siguiente pasc es colocar la cimara directamente en el
generador de rayos X para la exposicién, pero muchas veces
es necesaric hacer un paso previo de alineacién de la
cAmara, por lo que antes de proseguir, se hard una breve
deseripcién  del generador utilizado en el desarrollo de

este trabajo, y después del proceso de alineamiento.

A) Descripcién del generador de rayos X.
El generador de rayos X del Laboratorio de Rayos X del
IFUNAM, es de marca Philips, modelo PW 1729 (figura 21).
Tiene cuatro ventanas, dos de las cuales pueden
utilizarse para camaras de Debije-Scherrer (2 y 3 figura
22). Debajo de cada una de estas ventanas, y casi

perpendfculatmente, hay un rilel por donde puede

destizarse la cdmara (r y r’ figura 22).

Figura 21. Generador de rayos X, marca Philips PW 1729.
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La ventana tiene una abertyra circular que se cubre con
un disce (I figura 23) que gira para permitir el paso
de! colimador a ia ventana. Esta se abre por medio de un

botén (b figura 22} que se encuentra debajo de este

disco y por encima del riel.

Figura 23. Camara de Debije-Scherrer colocada a fa ventana del
generador de rayes X.
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B)

Al introducir la camara por el brazo del riel, el
tornillo. largo de la base de la ‘cAmara aprieta este
botén simultancamente a la posiclén  correcta  del
colimador en la ventana (figura 23). Para evitar la
salida de radiacién al exterfor al pasar de la ventana
al colimador, se coloca un dispositivo de metal llamado
tunel Azdrof (a figura 23), que consiste de un pequefio
tubo de cobre cuyas term!nales embonan perfectamente,
por una parte al colimador, y por la otra a la ventana
del equipo. Detrds de Ia ventana hay un disco (d figura
23) que contiene diversos tipos de filtros: V, Mn, Fe,
Ni y 2r. Este disco se gira para escojer el filtro
deseado, o también hay una posicién para la cual no se
filtra la radlacién,

Alineacién de la cdmara en la ventana.

Cuando e! haz de rayos X entra a la cAmara, la pantalla
del captor debe fluorescer, si ésto no sucede, qulere
decir que el haz de rayos X no ha entrado a la camara.
Puede ser por dos razanes: que la ventana no haya sids
ablerta, o que la posicion del colimador en la ventana
no esté a la altura adecuada ¥y sea el mismo tunel azarof
el que [mpide entrar la radiaclén en la cimara. Cuando
se trata del primer case, simplemente debe asegurarse
que el tornillo abra la ventana. En el segundo caso debe
hacerse un alineamiento del riel para subir o bajar la
cdmara, segln sea necesario. Para este alineamiento se
utillzan los tornillos niveladores que se encuentran en
Ia base del brazo (t figura 21). Durante este proceso se
debe emplear la camara vacia pero cerrada y observar la
pantalla del captor. Cuando ésta fluoresca a su mAxima
intensidad, entonces se tendrd la altura adecuada, y se
dice que la cdmara estd alineada. Para mayor eficiencia
de trabajo este paso debe ser previo a la preparacién de
la c4mara, para que no sea necesario descargarla y
volverla a cargar.
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vi) Exposicion de la muestra a los rayos X.
Durante la exposiciéon de la muestra a los rayos X, se gira

la muestra con un motor eléctrico (figura 24). El tiempo de
Irradlacién depende de la muestra, de

la intensidad y
longitud de onda del haz de rayos X, y del tipo de pelicula
sensible.

Figura 24, Motor eléctrico para girar la muestra durante la

exposicién a los rayos X.

vii} Revelado de la pelicula.

Al término de la exposicion, se revela la pelicula

obteniendose un patrén como el que se muestra en la

flgura 25,

111



Zona de transmisién,

Zona de retrorreflexion.

Figura 25. Patrén de Debije-Scherrer de TiO2.

vill) Lectura y medicién de la equisgrafia de Debije-Scherrer.

Para el analisis experimental, una vez que se ha obtenido
la equisgraflfa de Debije-Scherrer, se prosigue a medir
directamente de la pelicula, la longitud de las
separaciones entre cada pareja de arcos. Para esto se

utiliza un vernler-caja de luz (figura 26).
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Flgura 26, Equisgrafla de Debije-Scherrer sobre el vernier-caja de luz.

Esta caja tiene una pantalla de vidrio épalo traslucido que
se ilumina con una fuente de luz frla que se encuenira en
el interior de la caja, y suficientemente separada de la
pantalla para evitar expanciones térmicas de la escala
millmétrica que tiene la pantalla. Esta escala abarca 360
min. Por medio de un cursor se desliza una lente de aumento
cuyo aumento es de 2.5 X. Debajo de la lente hay una marca
lineal, delgada, perpendicular a la escala. E! cursor puede
deslizarse paralelo a la escala de dos formas: manualmente
para colocarlo en alguna marca de la escala milimétrica, y
con la ayuda de un tornillo micrométrico, cuya resolucién
es de .025 mm, para desplazarle entre milimetro y
milimetro,

Para medir las separaciones entre arcos, se coloca la
pelicula sobre la pantalla de manera que la zona de
transmisién quede al lado izquierdo del observador, y la
zona de retrorreflexién, al lado derecho {la zona de
retrorreflexién se distingue de la zopa de transmision
porque en ella se resuelven los dobletes de la radiacion

Ku.l y Kaz)‘ Al colocar la pelicula hay que culdar que la

113



- direccién del lado mayor de la pelicula quede paralela a la
escala de la pantalla (figura 27).

doblete debido a:

Kal--— Kuz
haz transmitido ’-—
(({Co ) (Lo )]))
Transmision Retrorref lexién

Figura 27, Diagrama de una equisgrafia de de Debije-Scherrer,

Para facilitar el procedimlento, se siguen las sigulentes
definiciones y convenciones: cada pareja de arcos tiene un
arco derecho y un arco izquierdo, donde izquierdo y derecho
se definen sobre la pelicula, asf colocada, con respecto al
haz’ transmitldo {figura 28). Cada uno de estos arcos tiene
un limite externo y un limite interno, es decir cada arco
tiene un ancho determinado. El limite interno es el mas
cercano al haz transmitido, y el limite externo es e! mas
alejado, Cada pareja de arcos se numera en forma creciente
conforme la separaclén entre arcos aumenta. A los arcos
provenientes de !a radiacién Kz se les asignaran ndmeros
enteros, a los provenientes de la radiacién K“. y Kc:z se
les asignar4 el numero entero correspondiente mas .1 y .2
respectivamente, ¥ a los arcos provenientes de la radiacién
KB, se les sumara .4,

HAZ TRANSMITIDO

ARCOS 1ZQUIERDOS ARCOS DERECHOS ____,}__Anoos IZQUIERDOS

:, |
o ‘

i i
L ! NS - -
LnaTE LMTE LaTE
& ” rmm: NTEPG LhG NTERG ) TEve, € TEm0
]
[ £
[l . [Rasal
Figura 28. Definici y it de la equisgrafia de

Debi je-Scherrer para su medicién.
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3.- Fundamentos tetricos.

A continuacién se interpretard el patrén de Deblje-Scherrer

con base en los fundamentos teéricos explicados en el capltulo

I, y se obtendrd wuna relacién entre las medidas

experimentales y las propiedades fisicas de la muestra

pulverizada.

i} Geometria de la difraccién segin el tratamlento de Ewald.
La muestra pulverizada que se utillza en este método
consiste de un gran nlmero de pequefios cristalitos, cada
uno de ellos tiene su red puntual, y por lo tanto su red
reciproca, orientadas al azar respecto al haz incidente.

Debido al gran ntimero de orientaciones es muy probable que
existan todas las orientaciones posibles que la red
reclproca puede tener, de tal manera que un un vector
cualqulera de la red reciproca, digamos ﬁuu. tendrd todas
las orlentaciones posibles respecto a un origen comun, al
cua! llamaremos O. El numero Infinito de puntos de las
posiciones de este vector formardn la superficle de una
esfera (figura 29).

La red reciproca del espécimen serd la superposicién de
todas las redes reciprocas. En total, la red reciproca del
espécimen es una familia de esferas concéntricas en 0, de
radios (#, 1.

haces
difiet

Figura 29. Interpretacién de la difraccién segin Ewald.

Las esferas de la red reclproca que intersectan con la

esfera de Ewald, son aquellas que cumplen:
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i1 ¢c2n .e(9)

La interseccion de una esfera de la red reclproca con la
esfera  de Ewald es una circunferencia, por lo que las
direcciones de los haces difractados, son conos de
difraccién como se muestra ep la figura 30. Asi, los haces
difractados por toda la muestra, dardn lugar a un conjunto
coaxfal de conos de haces de difraceion. Cada uno de estos
conos se identifica con la triada de indices HKL del vector
reciproco nm.

o -

- conos de ~
5’ difraccion s,

Figura 30. Interseccién de la red recfproca con la esfera de Ewald.

{i} Geometria de la difraccién segan la ley de Bragg.
Como hemos dicho el espéeimen de este método consiste de un
gran nimero de pequefios cristalitas orlentados al azar.
Cuando un haz de rayos X de longitud de onda A inclde sobre
ella hay una gran posibilidad de que un subconjunto de los
cristalitos estén orientados con respecto al haz incidente
de tal manera que alguna de sus familias de planos de red,
por ejemplo la familia {HKL} con distancia interplanar
d

HEL'
de Bragg:

forme con el haz un &ngulo EMKL' que satisfaga la Ley

A= deu_ sen BHKL «.(10)

donde HKL son los Indices de reflexién, no de Miller.
Cuando esto ocurre, cada grano del subconjunto difracta un
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haz a un angulo Zoun con respecto al haz incidente. €l
conjunto de haces difractados por este subconjunto de
granas forma el manto de un cono cuyo Angule semiapical es
28"“ y cuyo eje coincide con la direccion del haz
incldente. Lo mismo sucede para todas las familias de
planos de la red cristalina del espécimen, cuyas distancias
interplanares tengan posibilidad de satisfacer la ley de
Bragg con la longitud de onda de ja radiacién incidente. De
esta manera, los haces difractades por teda la muestra, dan
lugar a un conjunto coaxial de conos de haces de
difraccién. Cada uno de estos conos se Identifica con la
triada de indices (HKL) de la familia de planos que le dié
origen,

Hemos encontrado que ambas Interpretaciones, la de Bragg y

la de Ewald, son completamente equivalentes.

{ti) Interpretacién del patrén de difraccién de Debjje-Scherrer,
Cada cono de difraccion velara la  pelicula, colocada
alrededor de la muestra, produciendo un par de arcos o
lineas denominadas HKL (figura 31). El conjunto de estos

pares constituye el patrén de difraccisn de rayos X de
Debije-Scherrer.

TT 3T T 5 T

Figera 31, Interseccién de los conos de difraccién con la pelfcula.
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Las arcos que se encuentran alrededor del orlficlo del
captor son producidos por los conos de difraccién con
.-fngulos ZBHM menares que 90°. A esta zona de la pelicula
se le llama zona de transmisidn. Los arces HKL producidos
por los conos de difraccién con angulos semiapicales
mayores que 90°. se encuentran alirededor del orificio del
colimador. A esta zona de la pelicula se le llama zona de
retrorreflexidn. Una caracteristica importante del patrén
en esta zona es que resuelve los pares producidos por la

radiaclén Kzl de los producidos por la radiacién Kaz.

a) Relacién entre el 4ngulo de difraccion v la longitud de
la separaciones enatre cada pareja de arcos ds=l patrén:
sl el 4ngulo semiapical de un cono de difraccién es
29"”_, el 4dngulo de la abertura total de un cono serd
40"‘“_. como se muestra en la figura 32.

Naz de rayos X
incldanie

Flgura 32. Relacién entre ef angulo de difraccién @ y la

HKL

longitud entre la separacién entre arcos SHKL'

Las longitudes de arco SHKL medldas sobre la pelfcula,
guardan la siguiente relacién con el dngulo emu.:

48, R=S (11

donde R es el radic de la cdmara y el 4ngulo estd en
radianes. Despejando Bmu. de esta wltima obtenemos:
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b

S
HEL {mm]
9"“ frad] = AR Tl . (12)

y convirtiendo a grados se tiene:

180° 1

S Tmm]
9 xe {grados} = ety v-ur el {13)

Pero la camara ha sido construida expresamente con un

radio de:
R =280 (o l18)
n
para cdmara grande, y:
R = -20 fun) .15

para cdmara chica.

Sustituyendo (14) y (15) en (13), nos queda:

S
_ _HKL wi{16)
aHKL lgrades] = e
para cdmara grands, y:
S )
HKL w(17)
eHKl. [gradas) = 3

para cAdmara chica,

Relacion entre las poslclones de las lineas y la
distancia interplanar,

A partir de la medicién de las separaciones entre arcos
del patrén de difraccién, es posible calcular el angulo
de Bragg por medio de las ecuaciones {16) 6 (17) segun
sea el caso, Con él, entonces, se pueden calcular las
distancias interplanares correspondientes a cada pareja

de arcos del patrén, susth.uyend9 1] en la ley de

HAL
Bragg, ecuacién (10), y despejando d -

d - A «.(18)
HKL 2 sen enu .
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y las incertidumbres son:

A+ A
a'd - I____r_______)_ -d l (18]
HEL 2 sen BH“ - A8 HKL

HKL

A-m —d

By = | Z sén (6, + 86, ) ml ...(20)

L HKL
De la ecuacién (18), se puede observar que el valor de
la distancia interplanar disminuye conforme el &ngulo de

Bragg aumenta.

¢) Relacién entre cada pareja de arcos del patrén de
difraccién y los {ndices de reflexi6n.
Cada parefa de arcos del patrén es producida por una
familia de planos {HKL}. Al proceso de asignar a cada
pareja de arcos del patron sus fndices HKL
correspondientes, se le conoce como tndexactdn.
Sin embarge, no hay una manera directa de reallzar este
proceso, pues la Onlca informacién que se obtlene del
patron de difraccién, es el 4ngulo de Bragg, y, a partir
de &1 se puede calcular la distancia interpianar de la
familia de planos correspondiente, pero no asf, sus
indices. La forma como se relacionan los Indices con la
distancla Interplanar, es por medio de las ecuaciores de
la Tabla 3 del capitule I. Estas ecuaciones relacionan
la distancia Interplanar con los indices, por medio de
los pardmetros de red de la celda unidad del cristal.
Asl, sl se conocieran estos ultimos valores, se podria
indexar facilmente el patrén de difraccién, pero en

realidad estos valores son d 1d iniclal te.

Hay varios métodos para la indexacién de patrones de
difraccion de Debije-Scherrer, en el capitulo siguiente
se muestra la metodologia desarrollada que es parte del

presente trabajo, para indexar este tipo de patrones.
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4.~ Aplicaciones.
1) Identificacion de fases cristalinas.
Esta es una de las aplicaci mas les del método de
polvos, determinar la composieldn quimica de un cristal. No
importa que el cristal sea la mezcla de varias fases, por
este método es posible determinar sus componentes, y de

alguna manera, el porcentaje de cada elemento. Existen
otros métodos para la determinacion de ia composiclon
quimica de un compuesto, como son métodos quimicos,
micoscopio polarizador, espectroscopla optica,
flucrescencia y absorcién de rayos X, etc., péro Onicamente
por difraccin de rayos X es posible identificar todas las
sustancias cristalinas. Los otros métodos son andlisis
complementarios, particularmente cuando se trata de una
mezcla muy compleja.

Cada (fase cristalina diferente origina un patrén de
difraccién caracteristico de esa fase. De la mlsma manera,
si dos polvos originan patrones de difraccion iguales,
querrd decir que los dos materiales son el mismo, no hay
materiales iguales que den patrones diferentes. ésta es la
base para la identificacién de fases cristalinas
desconocidas. El método fue propueste por J. D. Hanawalt,
H. W. Rinn y L. K. Frevel en 1938. Actualmente se le conoce
como Método Kanawalt. Existe un catilogo \lamado Powder
Difraction file, putlicado por el Joint Committee an Powder
Dif fractlon Standards (ICPDS), consiste de un {ndice y una
colecclon  de  tarjetas individuales. El indlce contiene
todas las sustanclas cristalinas estudiadas por alguno de
los métodos de polvos, {difractémetro, Debije-Scherrer o
Gandolff) y las tarjetas contienen la informacién de cada

sustancia. Cada tarjeta contiene la sigulente informacién:

a) Los valores de las distancias interplanares e intensida-
des relativas, de las tres lineas m4s intensas en orden
de mayor a menor intensidad. Las intensidades se

determinan con base a 100 sobre la linea mas intensa.
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b) El nombre del materiat, férmula quimica, nombre mineral
o férmula estructural, segin se trate de un minerai o de
un compuesto organico.

¢} Técnlcas y condiclones experimentales utilizadas. Grupo
o personas que hicferon el estudio.

d) Datos cristalograficos como son: parametros de red,
grupo espaclal, etc.

e) Datos dpticos.

{) Observaciones del material bajo estudio.

g) Una lista completa de las distancias interplanares de
todos los haces de difraccién observados en el patrén
del método leado, las Intensidad

relativas y los

(ndices de reflexién determinades, si es posible.

En la esquina superior lzquierda aparece un ntGmeroc por el
cual se identifica la tarjeta, el primer namero se refiere
at volumen de la coleccién de tarjetas, y el segundo al
nimero de tarjeta de ese volumen. E! National! Bureau of
Standards ha publicado durante aflos, datos de alta
precisién para los compuestos m&s comunes. Estas sustancias
estan marcadas con una estrella.

El indice se utiliza para encontrar la tarjeta, ya sea,
convciendo el nombre quimico de la sustancia o conoclendo
los valores de las distanclas Interplarares del patrén de
difraccion. Consiste de dos volomenes, uno para fases
organicas, y otro para fases Inorgsnicas. Ambos se publican
anualmente. En la primera parte de cada volumen, se
ordenan, en orden decreclente, trladas de los valores de
dmu de las lfneas mas intensas con sus (ntensidades
relativas. En la segunda parte se ordenan las sustancias
por su nombre quimico, en orden alfabético. Hay una segunda
lista de las sustancias que sean minerales, o bien, si se
trata de compuestos orgdnicos, los nombres quimicos
seguidos del contenido de carbén en orden creciente. Cada
lista da el numero de volumen y de tarjeta que contiene

toda la informacién.
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El método Hanawalt para identificar una sustancia
cristalina a partir de los valores experimentales de las
distancias interplanares de cada una de las lfneas del
patrén de difraccién, y de sus intensidades relativas, es
el sigulente: primero, se escogen las  distancias
interplanares de las tres lineas mas intensas del patrén de
difraccién y se buscan en cl indice; segunde, se busca la
tarjeta que contiene la Informacién, si el valor de todas
las dlstanclas interplanares del archivo coln¢ide con todo
el conjunto medido, asi como sus intensidades, entonces la
fase bajo estudlo podrfa ser identificada como la fase

archivada.

i) Determinacién del sistema cristalino.

En el método de polvos las simetrfas del sistema cristalino
se plerden en el patron de difracclén. Sin embargo, cada
slstema cristalino tiene clerta distribuclén general de
lineas.

Para el sistema cbico las reflexiones pueden ocurrir en
‘una de las tres secuenclas ilustradas en la figura 33.
Cuando la red es primitiva se observan slete lineas
espaciadas regularmente seguidas de un espacio y siete
ltneas mas, etc. Para las redes centradas en el cuerpo, ¥
centradas en la cara la secuencia se reduce de siete lineas

a tres y dos.

red
primttiva
red centrada L

100
uo
113
0
210
201
220
223,300

-]

en el cuerpo
hekelm2n

red centrada
en las caras
h,k,l, no mixtos

i

Figura 33. Distribucién de las lineas de difraccién en un patrén
de  Debije~Scherrer  producido  por un cristal
perteneciente al sistema cabico.
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Cuando el nimero de lineas es atn bastante mas pequefio,
pero las reflexiones estdn agrupadas en grupos menos
regulares, €s muy probable que el material pertenczca a une
de los sistemas uniaxiales. Conforme la densidad de llneas
aumenta, es muy probable que la simetrfa decrezca. Un
ejemplo del incremento de llneas en el patrén de
difraccién, conforme la simetrfa de la celda unidad
decrece, se muestra en la figura 34. Aquf se muestra la
representacién grafica de los patrones de difraccién
calculados por Gerward et al. (1986). Los autores
presentan la forma de desdoblamientos de las ilneas del
patrén de difraccion, a partir de las deformaciones de una

red con celda FCC (chbica centrada en las caras).

celda fcc distorcionada

111 200 220 311 222 400 331 420

[ T T re

T T T 0T LI romsostrat
T T T T T I cetragonas
N A 1 R
N 1 O 1 IO
1 1 1 T
{1 A T T
[T T T bl T cifer er riciimien

Figura J4. Efectos de la distorcién de una celda FCC sobre los

patrones de difraccién de Debije-Scherrer.
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ili) Determinacion de la red de Bravais.

Iv

)

A partir de las extinciones sistematicas, es posible
determinar el tipo de red de Bravals que forma el
compuesto. Si ya se tlene indexado el patrén de difraccién,
bastar4d observar qué relaciones guardan los (ndlces entre
si. De acuerdo a la tabla 1 del capitulo III, si los
fndices KL son no mixtos, se trata de una red tipo C, etc.

Determinaclén de los pardmetros de red.

Cuando se tiene indexado el patrén de difraccién de
Debi je-Scherrer, es fécil calcular los parametros de red
por medio de las relaciones entre los pardmetros de red y
las distancias interplanares, Tabla 6 del capitulo I.

Para cada sistema cristalino hai_y que resolver un sistema
de N i con N Incdgni Por ejemplo el caso mas

sencillo es el sistema ctibico, el cual tiene solamente una

Incégnita, a'a' Asi, para este sistema sustituyendo dIlI(L' se

" tiene:

...{22)

Es decir, conociendo el angulo de Bragg y los Indices
correspond de Iquis; linea del patrén, en

principlo, se podria calcular el parametro de red de una

fase crisatlina pertencciente al sistema ctbico.

En los sistemas tetragonal y hexagonal hay dos Incégnitas,
au y co. por lo que se necesita resolver un sistema de dos

dos 1 fera Aangulos de Bragg del

1 1d.

patron de difraccién, onu y ana por ejemplo. De
s 222

esta manera, se tendrfan los sigulentes dos sistemas de

siendo las incégnit 17d* ¥ 1/¢%,
a o
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2
11
h o+ kI . L Az
2 2
a <, 4 sen eh‘*‘ll
...(23)
2 2 2
hz + kz lz a2
e S P
a c 4 sen @
@ e hkt,
para e! sistema tertragonal, y,
h + hk + K2 © 2
1 1 1 A
2z + 2 = 2
a ) 4 sen eh K1
[N}
..{24)
h? + hk + k2 12 2
2 2 2 A
2 2 2
a e, 4 sen’s, |,
222

para ¢l sistema hexagonal.

Sin embargo el procedimiento que se sigue en general para
calcular los parametros de red es mas largo, pues e€n la
practica se observa que no se obtiene el mismo valor al
calcular los parimetros de red con diferentes A4ngulos de
Bragg. El caso mis sencillo de observar es el de una fase
perteneciente al sistema cubico. Por ejemplo, para el NacCl,
el comportamiento del valor del pardmetro de red en funcidn
del angulo de Bragg se observa en la Grafica 1.

Este comportamiento se debe a los errores involucrados en
la metodologla experimental. Hay dos tipos de errores
asoclados con cualquier medida experimental, estocasticos y
sistematicos. La dispersién de los puntos a una curva
ajustada, se debe a los errores estocisticos, mientras que
el comportamiento en general de la curva, la cual en
ausencia de errores sistematicos deberla ser una recta, se
debe a Jos errores sistemdticos. En lo que resta de este
capitulo se analizan las diferentes fuentes de error
presentes en el métode de polvos difraccién de rayos X de
Debije-Scherrer para determinar ja comportamiento de esta

curva,
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Grafica 1. Parimetro de red del NaCl calculado a partir de datos
experimentales, en funcién del Zngulo de difraccion @ HAL'
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5.~ Fuentes de Inexactitud e imprecisién en la determinacién de
los parametros de red.

En esta seccién se estudian todas las fuyentes de error que
intervienen en cl método de polvos de Deblje~Scherrer. Esto
eg, conocer su origen fisico, Ia forma como alteran el valor
experimental de la longitud de arco entre cada pareja de
lineas del patrén de difraceién, y la manera de corregirla. La
metodologla experimental desarrollada para corregirlos se
explica detalladamente en el capitulo VI.

1) Errores estocsticos.
Estos errcres provienen de la Jectura de las posiciones del
cursor sobre las llneas de la  pelicula para la

determinacién de las separaciones S L.a Incertidumbre

asoclada a esta medida es comunm'el:te la mitad de la
resolucién del tornillo micrométrico con la que se mide. O
blen, sl se qulere una mayor precisién, se pude realizar un
conjunto de medidas y obtener el promedio y la desviacién
estandar. En el caso mds pesimista, la Incertidumbre

asoclada puede ser hasta la mitad del ancho de la linea.

11} Ervores sistematicos.
Hay diferentes tipos de errores sistemiticos, todos ellos
afectan lz posicién correcta de las lneas de velamiento en
Ia pelicula de una manera sistematica, lo que ocasiona una
discrepancia entre el valor medido y el tedrico. Sin
embargo, el error relativo del parimetro de red disminuye
conforme el sngulo de Bragg tiende a 90°. Esto se puede
demostrar diferenciando la ley de Bragg con respecto a

O uxt’
Ad
HEL
2 sen + 2d cos 8 o 0
a8, HKL HRL HKL
ad
HEL
= ~cot 8 46 «.(25)

axL HXL " HKL
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Para el caso del sistema ctbico:

ad Aa
RS — +..(26)
HEL
por lo que:
aa
= =cot am(L ABHKL ..{27)

°

El valor relativo de a, disminuye conforme gHKL aumenta y

se hace cero en 90°.

Los errores de este tipo provienen tanto de ias componentes
geométricas entre los elementos del tubo de rayes X, camara
y muestra, como de las caracteristicas fisicas que
Intervienen en este proceso. A continuaclén se analizan
todos las fuentes de error sistematicas que se presentan cn
este método.

a) Absorcién de rayos X por el espécimen.
Cuando la radiacion pasa a través de la muestra, su
Intensidad disminuye de acuerdo a la ecuacién {6) del
capitulo 1I. En ausencia de cualquier tipo de error se
esperaria que el perfil de intensidad de la iinea de
velamlento fuera simétrica, con un maximo de Intensidad
en el centro de la linca, Sin embargo, devido a que Ja
muestra absorbe radiacién, cuando su coeficiente de
absorclén es muy alto, sélo la superficie externa puede
difractar rayos X, corriendo el punto de intensidad
méxima de la linea hacia dngulos de Bragg mayores. En la
figura 35 se muestra este efecto representando la
secclén transversal de la muestra circular, y suponiendo
que los rayos incidentes en ia direccion XA, paralelos,
bahan [a muestra completamente y un haz difractado en la
direccién 26‘"". paralelo al rayo central AB sale f.:le
ella, Se muestra el perfil de intensidad del haz
difractado donde 1a regi6n sombreada representa la

distancia que recorre la radiacion a través de la

muestra. El efecto de la absorclén desplaza el centro de

130



la linea de velamlento como se muestra en la grafica del
perfil de intensidad de la linea en la figura. Este
defecto decrece conforme el Angulo de Bragg aumenta y se

o
hace cero en 8"”_:: 90 .

Figura 35. Efecto de absorclén por el espécimen.

Es posible corregir el error en la determinacién del
&ngulo de Bragg por este efecto. Uno de los primeros
métodos mas eficlentes fue propuesto por Kettmann (1929)
qulen sugerfa que en la gridfica del valor del parametro
de red, calculade de cada linea del patrén, contra el
valor del angulo de Bragg correspondiente, se dibujara
una curva suave a través de los puntos. Una
extrapolacion de la curva a 90° darfa el valor det
parametro de red correcto.

Bradley and Jay (1932) propusieron que en vez de
graficar directamente contra em(L‘ se graficara contra
cos'eHKL, ya que para valores cercanos a coszenn=0 la
curva se aproxima a una recta la cual es mas facil de
extrapolar. De esta manera se corrige al mismo tiempo,
segln los autores, por los errores de absorcibn y
excentricidad de la muestra.

Cohen (1935), propuso un método para ajustar la recta a
la funcién de Bradley y Jay por minimos cuadrados.
Investigadores  posteriores propusieron otro tipo de
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funciones, algunas de ellas son las sigulentes:

2
cos 0
_fas ——O—Hi Bradley y Jay (1932}
ae HEL
cos™0
R Jay (1944)
ae n KL
Aao ’ 2
g X oot 8, cos6,, Buerger (1942}
2 2
fao cos’ 8"”_ . cos aun Taylor y
ao sen O, 00 Sinclair (1944}

Nelson y Riley (1945} hicleron un estudlo experimental
graficando los valores de los parametros de red contra
todas las funciones siguientes:

2 2
GIMKL' com"u, cos’ 6"“. cntBHKl-cos 6”“.
2 2
cote ( 1 +cos emu. ) cos 6”". y
' .
HKL F3 sen BMKL
2 2
1]
1| o5 e, %% Cum
2 sen OHKL OH“

Elios encontraron en primer Jugar que la funcion
cos'B"n es lineal sélo en un pequefio intervalo y que no
difiere mucho de la grafica contra 8"“_. En segundo
lugar se observd que la grafica deberla ser contra la
funcién cotGHKL o alguna similar, ya que en ella se

observaba linearidad en todo el intervalo.

La grafica contra cotemu misma muestra un cafda de la

linearidad a Qngulos muy grandes, y la grafica contra
2

coteyu‘cos eth da la desviacién opuesta. Una media
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b)

aritmética de estas dos funciones

2
1 + cos eHKL

)

coté . Kl.( 5

muestra una mejoria, pero atn cae a angulos grandes. La
2
cos 8"“

—————~, como
sen am(L

grafica contra la media geométrica,

lo es la grafica contra la funcisn muy similar

, €s aparentemente Hneal, sin embargo, un

examen cuidadosc muestra que en la primera funcién la
recta ajustada a los puntos correspondientes a &ngulos
grandes tlene una pendlente ligeramente menor que la
recta afustada a todos los puntos, mientras que la
segunda funcién muestra el comportamiento contrario. De
acuerdo a estas observaciones, una buena grafica lineal
se obtiene graficando contra la media aritmética de
estas dos funclones:

cos’e,,, ~ cose,

—_ + ...{28)
2 sen g, ]

Esta funci6n es conoclda como la funcién de
Nelson-Riley, aunque también fue deducida sobre bases
teéricas por Taylor y Sinclair,

Ademas de estos estudlos, Straumanis en 1949 propuso un
nuevo arreglo de colocar la pelicula en la camara de tal
manera que se lograran captar los conos de difraccién de
la zona de retrorreflexién, ya que en ese tiempo el
arreglo que se utilizaba, llamade simétrico, era colocar

la pelicula desde un lado del colimadi al otro, d

por el captor. De esta manera captaban todos los arcos
de Ja zona de transmisién, pero no los de
retrorrefiexiéon que son los que mayor precision dan.
Refraccién de los rayos X por el espécimen.

Toda la radiacién electromagnética se refracta al

atravesar una frontera optica. Para los rayos X~
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comunmente usados en el método de polvos, el Indice de
refraccién de casl todas las sustancias esta entre
0.99997 y 1.00003 aproximadamente. La forma como afecta
este fenémeno a la posicién de las lineas en la pelicula
fue estudiada por Taylor y Sinclair (1945}, y sélo es
necesario considerarlo cuando se quiere alcanzar una
precision menor de dos diezmilésimas de Angstrom. En el
presente trabajo aGn no es posible alcanzar dicha
preclsion por lo que no se ha estudiado a fondo esta

fuente de error.

c) Distribucién inh ¢ en la intensidad de fondo.

En toda la pelicula se observa un velamiento de fendo
que es mas intenso en l1a zona de transmisién que en la
zona de retrorreflexién. Esto se debe a la dispersién
por el aire de la radiacién Incidente al pasar del
colimador a la muestra y de ésta al captor. La
intensidad de la radiacién dispersada decrece conforme
el 4ngulo de incldencla aumenta por 10 que es mas
afectada la zona de transmisién que la 2ona de
retrorreflexién. El material mezclado con la muestra, o
el vidrio capilar, cuando es el caso, también
contribuyen a la intensidad de fondo. Algunas veces la
respuesta de velamiento de la pelicula misma es
inhomogénea.

La distribucién de la i idad sobre la pelicila es la

suma de la Intensidad de la radjacién de fondo mas la
det haz difractado. La intensidad no uniforme de Ia
intensidad de fondo produce un perfil de I[ntensldad
asimétrico de la linea del patrén de difraccién sobre la
pellcula, corriendo el pico de maxima intensidad hacia
angulos de Bragg menores (grafica 2). Este efecto
produce un corrimiento en la posicién de la linea en la
pelicula originando una longitud de arco menor por una
fraccion Asmu.'
forma exacta de la funcitn del velamiento de fondo se
podria cuantificar.

que en principio, sl se conociera 1la
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Grafica 2. Efecto de la radiaclén de fondo en el perfil de

d.

intensidad de una linea de difracclén.

Esta fuente de error no ha sido aln estudiada pero en la
secclén correspondiente del capitulo VI proponemos una
forma de cuantificar la fracclén de error producido por

este error.

Excentricldad de! especimen con respecto al eje de la
cAmara,

Como se mencioné en el procedimiento experimental, hay
un paso de alineamiento de la muestra, que consiste en
colocarla en el eje central de la cédmara. Sin embargo,
aunque esta allneacién se haga lo mejor posible, puede
suceder que la cdmara misma esté excéntrica, por lo que
la muestra (B, figura 36.a), se encuentre desplazada del
centro geoméirico de la una distancia p, y un &ngulo ¢,
respecto al haz incldente.

Bradley y Jay (1932) demostraron que el desplazamiento
se puede considerar como un vector dividide en dos
componentes: p sen ¢ y p cos ¢, como se muestra en las
figuras 36.b y 36.c.
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Figura 36, Efecto de la icidad del espéci en el eje de
la cdmara.

El desplazamiento p sen ¢ produce un cambio neto de
ZASNKL = —AS’ML + AS"”. = 0,

Mientras que el desplazamlento p cos ¢ produce un cambio
neto ZAS’M = 2p cos ¢ sen 28””_ lo que produce un error

fraccional en a, de:

p cos ¢ 2,
da =a [ B A 2 ) cos B, -(29)
R
y un error fraccional en S‘m_. de:
dS"n-«(-chusﬂsenzamL ~(30)

Al factor -2pcos$ le lamaremos Fe, Sfuctor de
excentricldad, y al {uctor pcosg lo denotaremos Fe’.

€) Radio real de la camara.

Para el calculo del &ngulo de Bragg a partir de la

separacién entre arces Smu. se ha supuesto que el radio
de la camara es 180/m, (6 90/n para cdmara chica). Sin
embargo, aGn suponiendo que la camara haya sido
construlda con alta exactitud, la pelicula que te coloca
en ella, ademas de tener un grosor, puede sufrir un
encogimiento o estiramlento debido al proceso de
revelado y al lent: Por esta razén dicha

suposlcién deja de ser valida ¥ es necesario hacer una
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correccién en et valor real del radle de la cimara. De

aqui el nombre de esta fuente de error.

]
HKL
de arco Ideal que se obtendrfa con ese radio,

{figura 37). Entonces, para el angulo de difraccion B"KL
se cumple la siguiente expresién:

Sea R' el radio ideal de la cdmara , ¥ S la longitud

t t
...(3
Suxe ™ % O R @h

hax
difracicdo

Figura 37. Efecto que produce el radio real de la cAmara R sobre
r
la longitud de arco SHKL'

Mientras que si R™ el radio real de la cdmara, o mejor
dicho, aquel que tendria de acuerdo al tamafio actual de

la pelicula, entonces la longitud de arco medida S;u

es:
- -
S ™ 4 B R ...(32})
Dividiendo ambas ecuaclones tendremos:
t R
Smu. = ? Smu, ...(33)

Esta ecuacién expresa la longitud de arco esperada en’
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términos de la longitud de arco experimental, y Ja
relaclon de radios R/R' al que llamaremos Fr, factor de

radio.

Divergencla axial del haz y tamafio de la muestra.

ta radiaclén que incide sobre la muestra proviene de los
rayos X que emergen del anodo del tubo productor, y que
pasan a través del colimador. De cada punto del anodo,
los rayos X divergen en todas direcclones, y sélo logran
entrar al colimmador, aquellos que estdn en una pequefia
zona AA' (figura 38) determinados por los orificics 0I y
0z del colimador. De la misma manera se determina el
4rea de la muestra a la que le llega radiacién, BB'. En
ésta hay wuna zona, MM', de maxima intensidad de
radiacién Incidente, determinada por los rayos CM y
C'M’. Después hay una zona de pepumbra, BEM' y M'B, la
cual esta delimitada por el orificio Ox' De aqul se
determina el tamafio relativo entre los orificios del
colimador. El orificio 0l no debe ser mis pequefio que el
orificio 0z porque de esta manera disminuirfa la zona de
méaxima Intensidad, pero tampoco debe ser mucho mas
grande porque aumentarfa i{a zona de penumbra. Por lo
regular 1a abertura del orificio 0l es Igual a la
abertura del orificlo 0,.

Toda la zona de muestra radiada difractard rayos X,
produciendo no s6lo una linea de velamlento, sino un
4rea a la que le llamaremos el ancho de la linea. Este
efecto se conoce como divergencia axial o vertical del
haz incidente porque el tamafio longitudinal de la
muestra es lo que produce el ancho de la lfnea. EIl

efecto de divergencia sobre el tamafio radial o sea el

'ancho de la muestra, llamada divergencia radial u

horizontal, se desprecia debido a que la muestra es
mucho muy delgada en comparacién con el tamafio

longltudinal.
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Figura 38. Efecto de la divergencia axial del haz incidente y del
tamifio de muestra,

Este efecto introeduce un error al #dngulo de difraccitn
caleulado a partir de }a longitud de arco medida sobre
fa pelicula, el cual fue estudiado por Langford et al.
(1964). E'los determinaron la fraccién de angulo <2e¢>
que se debe sumar al Angulo medido 2¢ para que de el
4ngulo correctc 280 que deblera ser st no existiera el
error de divergencla y tamafio de muestra, es decir:

20 o 2% + Qg> ...{34)

La forma explicita de <2e> encontrada por estos autares
A partir de ciertas aproximaciones es:

1 2 z
2er = m la, Q, +&,Q.} . {35)
donde:
*
o = —s—:—y—(—- ...(36)
¥y ¢
§ ® ...(37)
1 S y[
»

Q, = - ju-t)lcot 24 + f2uqlisg)l cot ¢ ...(38)

a partir de los siguientes valores medides en el equipo
utilizado {figura 39):
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Zx‘ es la abertura dei orificio I del colimador,

y, es la distancla de la muestra al orificlo del
calimador 1,

S es la distancia de la muestra al 4nodo,

p=S/R, donde R es el radlo de la camara.

Pslicule
citfadrica

e
\"';‘\\wm‘n 1
Crnre) ordficlo2

Figura 39. Esquema que muestra los efectos de divergencia axia} y
tamafic de muestra en la difraccion de rayos X por
polves, en el método de Deblje-Scherrer. Figura tomada
de Langford et. al.

g) Saturacién de velamiento de la pelicula.

El proceso de velamiento de los rayos X sobre la
pelicula es el siguiente: cuvando la radiacién incide
sobre el bafio de Bromuro de Plata de la pelicula,
origina una reaccion fotoquimica la cual da lugar al
crecimiento de granos de Plata en las regiones que
reclbleron radiacion. Se define como transmisidn
tuminosa, T, a la razén entre Ila intensidades
transmitida e incidente, l/lc. que segin la ecuacién
(8) del capitulo II es:

Ta o = ...{39)
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El grado de ennegrecimi o densidad de velamlento del
grano de plata, D, es funcién de T. La opacldad, O, es
el reciproco de la transmisién luminosa, i. e.:
1 .
0= —— ...{40}

Asi pues, se tiene que:

D = log O =log (1/T) = log (lo/1} .41}

El velamlento por rayos X obedece la ley de reclprocidad
que sefiala que el velamiento es proporclonal a la
exposlicidn E, deflnida como el producto de la intensidad
del haz incidente 1, por el tiempo de exposicién t.

Esto es:
E =It ...(42)

donde el tiempo t, es el tiempo total, el cual puede ser
continuo o la suma de Intervalos de tiempo discontinuos.
Se debe hacer notar que la exposicién no slempre es una
funcion lineal del tiempo.

Si se grafica la densidad de velamiento contra el
logaritmo de la exposlcién se obtiene la curva
caracteristica de una pelfcula fotogrifica, (grafica 3).

En esta grafica se observa que se presenta un velamiento
minimo llamado “fog" presente aGn cuando no se haya
expuesto la pelicnla. La primera parte de la curva
muestra un llgero cambio en D ilamado “toe", y luego
viene una regi6én lineal ligeramente proporcional, casl
finalmente llega a una curva en forma decreciente
llamada “shoulder”. Por altimo lega a un ligero
decrecimiento llamado “Reversal”,

Se ha demostrado que ¢} velamiento de una pelicula, para

una intensidad dada, tiene el comportamiento que Sse

muestra en la grafica 4.
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Graflca 3. Cutva taracteristica de una pelicula para rayos X.

Grafica 4. Comportamiento del velamiento sobre la pelicula,
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Como se puede observar en esta grafica, la respuesta de
velamiento de la pelicula es lincal respecto al tiempo
durante un intervalo de tiempo t < t. A partir del
tiempo Y el velamlento sigue un comportamiento
exponencial, es decir, los Incrementos de tiempo no son
directamente proporcionales a los tiempos de velamiento.
Este comportamiento continGa hasta un momento en que el

lamlento practl no bia y tlende a un valor

constante, este valor es el valor de saturacién de
velamiento de la pelicula, y al tiempo ‘: le llamamos

tiempo de saturacion.

Se llega a la saturaciéon cuando se ha evaporado todo el
Bromo del Bromuro de Plata que cubre la pelfcula, Para
cuantificar el tlempo de saturacitn, en el tipo de
peliculas empleadas en el Laboratorio de Rayos X del
IFUNAM, se han hecho pruebas midiendo los perfiles de
intensidad de las lineas de un patr6n de difraccisn de
Debije-Scherrer de NaCl, con un microdensitémetro
éptico. El tiempo de saturacién para la linea mas
intensa de este patrén es de aproximadamente 25 minutos,
mientras que para las lineas mernos Intensas 12 horas son

apenas suficientes para definir la linea en la pelicula.

La saturacién det veiamiento en Ja pelicula para las
lineas mas intensas del patrén origlna un error en la
determinacién correcta de los éngulos de Bragg, debido a
la asimetrla de! perfil de intensidades de las lfneas
del patrén de difraccién. Esta asimetria como hemos
visto, se debe a los efectos de absorcién, divergencla,
etc. Si tuvidsemos el perfil de intensidad de una linea
de una pelicula ideal, es declr, en la que no existiera
saturacién, observariamos una grafica como la que se
muestra en la grafica S. En esta grafica también se
seflala la meseta que se presenta en la realidad.
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Grafica 5. Perfil de Intensidad ideal (si no existiera saturacién
en el velamiento) de una linea del patrén de
Debi je-Scherrer.

2o |
Cald x

Cuande se miden las scparaclones entre los arcos del
patron, se coloca el cursor a la mitad de la lnea, .
que estd a una distancia 4x de la poslcién correcta, *p
que debiera ser si no fuese finlto el velamiento.

Entonces la longitud de arco S"K corregida por este

L
error cs:

Sm(l. = Sm(L + 2Axl ...{43)
Como se verd en ¢l capitulo VI, este error nc se

corrige, pero ésta serfa la forma de hacerlo.
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CAPITULO V
INDEXACION DE PATRONES DE DIFRACCION DE DEBIJE-SCHERRER

1.= Introduccién.
Los primeros trabajos para indexar patrones de difraccion
producidos por polvos cristalinos fueron métodos graficos.
Runge en 1917 aporté el primer método, P. Scherrer en 1918
desarrolld otro método grafico para el sistema isométrico.
Estos. métodos son relativamente sencillos cuando se conoce el
sistema cristalino y se trata de sistemas cibico tetragonal o
hexagonal, pero para sistemas con menos simetrlas ecstos
métodos se vuelven muy complicados. Eutos métodos se han
vuelto inusvales ya que resulta extremadamente laboriosa la
construccién de nomogramas y cartas. En 1948 R, Hesse publicéd
el primer método analitico de asignacién de indices. A partir
de entonces, estos Gltimos se han desarrollado notablemente
gracias a que son aplicables a todes los sistemas cristalinos
y a los recursos de computadoras con los que se cuenta
actualmente.
A continuacion se describe un método analitico para Indexar
patrones de difraccién de equisgrafias de Debije-Scherrer,
desarrollado en el Laboratorio de Rayos X del Instituto de
Fisica de la UNAM. Este método se basa en los métedos de Ito
{1950), D. Taupin (1968} y Hesse (1948).
Este método, en principlo, puede aplicarse a cualquler sistema
cristalino pero hasta el momento sélo se desarrollé para los
sistemas ctbico, tetragonal hexagonal y ortorrémbico.
Para la aplicacién de este método es necesario haber tomado
una equisgrafia de Debije-Scherrer como se explicé en el
capitulo anterior.

N
'

Idea basica de la metodologia de indexacién.

Como se menciondé en el capitulo anterior, el problema de la
indexacién consiste en que de los datos experimentales sélo es
posible conocer los valores de las distancias interplanares. Y
las relaciones entre éstas y los parametros de red es a través

145



de los fndices, los cuales son inicial desc id Es
decir se tiene un sistema de n ecuaclones (n es el nﬁ;nero de
pardmetros de red del sistema) con n  Incdgnitas, los
parametros de red, mas 3n incognitas, que son los Indices.

Este problema se resuelve asignando indices tentativos a las,
primeras. lineas del patrén. Ya que a  estas lineas les
corresponden los Indices mas bajos, ¢s fécil hacer wuna
aslgnacién de Indices sistematica. Con esos indices asignados
tentativos se calculan los pardmetros de red, los cuales
también serdn parametros de red tentativos. Después con los
pardmetros de red tentatlves, se calculan dlstancias
interplanares con toda una serle de combinaciones de indices
posibles para el sistema cristalino, Si de todas las
distanclas interplanares calculadas existe wun subconjunto que
colncida con todas las distanclas interplanares
experimentales, se puede decir que los parametros de red
tentativos son correctos, y consecuentemente, que los Indices
tentativos también son correctos, De esta manera a cada linea
del patrén le corresponde una triada de indices, es decir, el
patrén estd indexado.

Esta [dea aunque parece simple debe hacerse lo mas eficiente
posible pues requlere de una cantidad extremada de calculos y
comparaciones lo que requiere una sistematicidad rigurosa. Es
por esto que es necesario contar con un buen equipv de céSmputo
para acelerar el proceso y abarcar un mayor ndmero de
posibilidades.

A continuacién se describe el método en genera)l para cualquier
sistema cristalino, pues en el programa de computo, llamado
INXPAR, el cual se describe en el capitulo VII, se divide por

sistemas cristalinos.

Metodsl de Ind 1A

Una vez que se ha obtenido el patrén de Debjje-Scherrer,
se inicla con uma serie de calculos, - que son los incisos
i) a Iv} que a continuaclén se describen.

1) Se miden las longitudes de arco S°°7 & AS*™*P como se

HKL HKL
explicd en el Inciso 2.vi del capltulo IV. La incertidumbre.
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i)

1)

iv

asociada AS;:Z
siguientes opclones:

a)r + A2,

b) r + A4,

clr + (Sm - Sm)/2, o

dir + o,

donde: r es la resolucién del vernier, A es el ancho de la
lfnea, SM y Sm son el maximo y el minimo valor de S;::

respectivamente, y ¢ es la desviacion estandar de la

a estas medidas se asigna de acuerdo a los

distribucién de los centros de las posiclones.

En el caso mas pesimista se usa la opeién a), y en el caso
en que se quizra mayor precision se utlliza la opcién d),
sin embargo para esta ultima se requieren mayor ntmero de

medidas {mas de 10 por lfnea).

Se calculan los valores de los 4ngulos de Bragg
exp exp
Ouxe * 2%y
caplitulo IV, segn sea el caso. La Incertildumbre propagada

por medio de las ecuaciones (16) 6 (17) del

se calcula asf:

exp
AG;:f - :KL D)
para caAmara grande, y:
exp
Ae;:: - ;KL ..(2)

para camara chlica.

Se calculan los valores de las distancias interplanares
exp exp

dm”_ % Mmu. por medio de la ecuaciones (18), (19) y (20}
del capftulo 1V,

Se calculan los valores de las magnitudes Q7 & AQ®*?

HKL HKL
segun las siguientes ecuaciones:
exp fexP 2 1 2
Qe =t R = [ :I—e_;;':— ] -(3)
. HEL
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+nOxp 1 - 0P
DOt * | e - O wl4)
( nEL HEL ]
- oxp 1 - QP
A0y = 4°FP , A*4EXP 32 Quer, 5)
[ HEL HEL )

La comparacién entre los valores calculados y los valores
experimentales no se hace directamente a través de las
distanclas interplanares como se habfa diche, sino entre
los valores QHIL * AQm. Ademis los pardmetros de red
tentativos no son los pardmetros de red directos sino los
recfprocos. Esto se hace porque las relaciones entre los
pardmetros de red reci{proces, [ndices y valores Qmu. es mds
sencilla que las relaclones entre los pardmetros de red

directos, (ndlces y distanclas interplanares.

v) Este paso es el de la seleccién de lineas a las que se les
asignardn les Indices prueba tentativos. De todos las
Ifneas del patrén, se selsecionan aquellas P lfneas cuyos
4ngulos de Bragg sean menores, es decir con los valores
menores de sus correspondientes Q’::. El nimero P debe ser
igual al nimero de incégnitas o valores desconocidos en el
conjunto de pardmetros de red dei sistema cristalino por
asociar a la sustancia desconocida, (es decir, 1 para el
sistema cibico, 2 para los sistemas tetragonal y hexagonal,
y 3 para el sistema ortorrémbico). A estas P lfneas se les

liama l{neas base.

vi) Este paso es el de asignacién de (ndices tentativos prueba,

A la i-ésima Ifnea, de las P lineas base, se le asigna una
triada de {ndices (Hl(L)I que cumpla las siguientes
condiciones:

a) (HKL)l debe estar formado por los nimeros enteros mds

pequefios, no todos iguales a cero.
b) (HI(L)l * (HKL)M
c) (HKL)‘ ¥y (HKL)N deben representar familias de planos

no paralelas,
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vil) En la ecuaci6n:

viii}

z . w“ 2 .w ”
U = | ﬁ"n 1= Hzao + !.(zbn + L'’ + 2HKa b cos 7 +
Q" ” o v .
2HL ¢ “a “cos B + 2KLb c cos a ...{6)
o o o0
se sustituye la triada de Indices (HKL) y el valor de 0:‘;2
asoclados con cada uno de las P lineas base. Asi obtenemos

un si de P i con P Incognitas, donde las

incégnitas son los pardmetrcs de red reciprocos que
tentativamente se asoclarAn a la fase que sSe estd
estudiando. El sistema de ecuaciones puede expresarse de la

slgulente forma:
» » L) L
I Hzn..l + bilz + L’r:"l + 2H Ka'b cos y +2KLbecos a
{ toe 1o to I'too itows
O  evp
+2HLacecos B =Q } k)

con i=1,2,...,P

La soluclén de este sistema de ecuaciones son unos
pardmetros reciprocos tentativos:

a;, b, .--(8)

ob' “ob
llamados pardmetros reclprocos base. A estos pardmetros se
les asigna una Incertidumbre mediante el sigulente proceso:

con las triadas de Indices base que resolvieron el sistema
de ecuaciones (7}, se forman otros S sistemas de ecuaciones
por la sustitucién de cotas superiores y/o inferiores de los
intervalos experimentales QP + aQ®¥P

HKL HKL
los pares de lineas base que se utilizaron. Estos S

correspondientes a

sistemas de ecuaclones tienen la siguiente forma:
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ix|

=

wy 2. ¥ Py L] - . "
{ #al + Ko7 + Lic? + 2HKabcos v + 2KLbecos &

d
L "« 0°°P exp
+2HLlacecos B o= Quuuy () BQpygy } . ~(9)

con i=1,2,...,F J=1,2,...5

donde el stmbolo ( )l representa el signo de suma (+) o de
resta (~). A cada uno de estos sistemas ie corresponde una
comblnacién diferente de los slmbolos (+) y (-). El numero

posible de estas binacl y de sl de i

por resolver es S=2'.

v v
Con las soluciones (aa. bo. cg)" con Jj=1,2,....§ de los S
sistiemas de eccuaciones, se escogen las cotas méximas y
minimas de cada pardmetro base, denotindolas asi:

. .
3 maxt’ Potmax)’ Colmax

.
2 tmtnd Cotmtnl® Clmia)

’ we(10)
El paso v} de la eleccién de lineas base, resulta la
mayoria de las veces muy tardada, pues los indices reales
no siempre dan lugar a un sistema de ecuaciones (7) que
tenga solucién. Entonces todas las elecciones de Indices
prueba asignados dan Jugar a pardmetros de red erréneos y
todos los sigulentes pasos son indtiles. Sin embarge para
los sistemas de mas alta slmetrfa la eleccién de Indices
tentativos e5 menor y el proceso se agiliza, por eso este
método es mas eficiente para estos sistemas. Cuando se han
encontrado unos parametros prueba tentativos, se sigue con

los sigulentes pasos.

Se construye una lista de T triadas de (ndices (HKL)K. con
K=1,2,...,T de todas las posib} combinaci de Indi

con valores desde O hasta un clerto valor (mx. E{ nOmero
de combinaclones diferentes, T, depende de cada sistema:-

150



x)

Imex J
ctibico, T=2 TG+ -0-1,
J=o t=0

max
tetragonal y hexagonal: T = (Imax + 1) T (Imax +i-i} - I,
t=o0

ortorrémbico, T = (Imax + l)J - k.

La razén por la cual cada sistema tiene diferente numero de
combinaciones de Indices posibles es debido a las simetrias
del sistema. Por ejemplo, en el sistema cabico las famllias
de planos {100}, {001} y {010} dan lugar a la misma
reflexién, es decir, al misms angulo de Bragg. Mientras que
en cl. sistema ortorrémbico cada una de estas famllias da

lugar a reflexiones diferentes.

Con cada una de las T triadas de esta lista de indices, los

parametros reclprocos base, ecuaclon (8), y sus cotas,

ate cale
ecuaclén (10), se calcula un valor QMKL E AQHKL asf;
cale 2 "2 2, %2 2 "2
Q(HKL) = Hxaa + Kxba + LKca {11)
3
cale calc cale
Ao(mu.) l Q(mcu - Qluml | ~12d
N cale calc cale
& Q(mu.l I Q(mu) fmisd Q(unl I -{13)
donde:
cale 2" 2 "2
Q(HKL] {max) = HKao(max) KKbo(mnx) * chulmax) (14}
cale 2, "2 2 "2
Q) 7 = Bt * Kebtmmn * Wt 15
xi) Todos y cada uno de los valores Qm“L AQ:‘:'L’ cbtenidos en
el paso iv) de esta metodologia, se compara con todes y
:al: cnlc

cada uno de los valores Q * AQ recién mencionados.
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Se dice que un valor de Q5" + AQ/Y” coincide con un valor
cale cale
de Q. * 8Q,,  cuando se cumple la  siguiente

desigualdad:

exp _ ~calc exp caic
l onn. QHKL | = Qmu. * AQmu. -(16)
Esta desigualdad se puede entender de la sigulente manera:

en el fo de las Q""_ los  intervalos

exp exp cale cale
Up, 8%y I Qg *AQuy¢

1.
célc

]
éxp
Q OHK'.

HKL

Si la desigualdad {16) se le, sucede lo sigulente:

f—t——1
| ale
QMKL QHKL

S

;;i y Q;:ic coinciden en an pequetio

intervalo. Cuando se cumple la igualdad intersectan en un

los intervales de Q

solo punto:

f———
xp alc
OHKL QHKL

Este criterio de comparacién se basa en el hecho de que
tanto los valores experimentales como los calculados tienen
una incertidumbre asociada, pues estos Gltimos fueron

calculados a partir de valores experimentales.

xif} La trfada de indices (HKL) con la que se calculd el valor
Q;:;c E AQ;::C que coincidié con Q;:i E AQ;::, segGn el
criterio del paso anterlor, se asigna a la parefa de lineas
(HKL) del patrén de difraccién,
Notese que pucden existir ninguna, una, o mis de una
triadas asignadas a cada una de las parejas de llneas del
patrén. Al conjunto de trladas de Indices asignados a cada
parcja de lineas (HKL) se le lama trfadas de (ndtces
posibles de la pareja de llneas (HKL).
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xiil) Cuando a todos los pares del patrén de difraccién se le ha

asignado un conjunto no vacio de trladas de indices
posibles, entonces se dice que se ha encontrado un conjunto

de indexaclones posibles del patrén de difraceion.

El método de indexacién aqul descrito puede aplicarse a todos
los sistemas en principio, sin embargo, como se ha dicho, para
los slstemas de menos simetrlas es extremadamente tardado por
la cantidad de calculos y comparaciones que se deben realizar.

A continuacién se dan explicitamente los sistemas de
ecuaciones que sc¢ deben aplicar a cada sistema cristalino de

los tratados en esta tesis.

Aplicacién a los diferentes sistemas crlstalinos,

1) Sistema ctbleo.
En este sistema la inica incognita es a: . En el paso v) de
la metodologia anterlor, se escoge el valor més pequefio de
Qexp
(HKLE
puede ocurrir .que | sea 1.4, es decir que el valor del
4angulo de Bragg para la longitud de onda KB sea menor que
el 4ngulo de Bragg para la longitud de onda Ka

. SI estos valores estan ordenadoes =1, sin embargo

experimentalmente. SI esto ocurre, es preferible considerar
como linea base a i=l.
El sistema de ecuaclones {7) en este caso es:
2 z 2 2 exp
{ “1 + I(I + Ll ) a’ = Q(M’Klll L (17)
-
cuya solucién es el parametro reciproco base tentativo a.

Su incertidumbre se calcula resolviendo las siguientes dos

ecuaciones:

2 2 2 2 exp exp

( Hn * Kn * L: ) Gotmant = Q(mu.)n * AQ(HKL)I ~{18)
2 2 2 = 0P _ An*P

{ HT + Kl * LI ) %ot Q(HKL)I AQ(mth ~{19)
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I} Sistema tetragonal.

N .
En este sistema las dos incdgnitas son aye,

El sistema de ecuaciones (7} en este caso es:

2 2, "2 2 "2
(H’¢K')an »Llco = Q

(H +K* )a
2 2

cuya solucién son los pardmetros reclprocos base

» «
anbycm.
Sus

Incertidumbres se

2

calculan resolviendo

2
¢ L% % m QP
20

exp
(ukLh

(HKL)2

cuatro sistemas de ecuaciones:

2, " 2" _ _exp
(Hf+KI Ja, + L, = Q

(i

2

2, ¥ 2 "
(Hf+Kl)aaz+Llcaz=Q

2 2 2 2 "2
+ + =
( Hz Kz la ch

2, "2
(Ht+l(l)aw+

(K

2

1 2, % 2 "2 _
(Hl+Kl)aM+L =Q

2 2, "2 2% exp
(Hz*Kz )ao‘#ch«-Q

Las cotas

2
L]c

superiores

]
[}

v .
+K)a?+Lic
2 03 2 o

<
1 04

reciprocos tentativos son:

exp

e ¥ A%nmen

2, 2 2 "2 exp exp
K e L = Qs * Ve

exp exp
e * Qe
exp exp
(HrL)2 AO(HKL):
°Xp . .exp
= Qo ™ SO

2
al

e

exp exp
= Qurwre * Qo

exp - exp
(Hxeh Ao(muh
— AQTEP
({773 N Aq(nmz

inferiores de los
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los

...(20)
tentat{vos

siguientes

(21}

-(22)

~(23)

~(24)

parametros



» “« v o« M
a =mix {a ,a .a ,a.}
o l » L] L] "

= min e.a ,a
Gorntn {aal' ' e ' n«}
» * v a "

= c
Comax max {cnl' Cor’ Cor * o«)

iii) Sistema hexagonal.

. v e "
c = min {cm. Cogt oyt Cu}

2

B "
En este sistema las dos incégnitas son a yc,.
£l sistema de ecuaciones (7} en este caso es:

(W +HK +K*la?+ 1% = Q
) LI} 1 [ [}

.
(W +HK + K a2+ 1% = Q
2 z 2 2 o z o

exp

3 (HKL)

exp
(HKLY)2

(251

..(26)

(2T)

...{28}

...(29)

cuya solucién son los parimetros reciprocos base tentativos

o »
ayc.

Sus Incertidumbres se calculan resolviendo

cuatro sistemas de ecuaciones:

z 2
(H:#H‘KI+K‘ )a.m+l.

z ., 2
( u: +HK + K Jat s

(W +HK +K1)a'1+L
1 11 1 [--3

2 L
(!{:+H2K=+K’)am+

(s HK +K2 )2’ + L% =
1 11 1 03

2z Lé 3
(H:*H’szxz)am+

exp

zc'z =
{HXL)

t ol

exp
leu.h *+ 080

2 Y2 = OfxP cxp
chm Q(HKL)Z M LQ(HKL):

2 %2 _exp exp
'Cor = Q(HKLII * AQ(“KL!:
2 "2 exp exp
b2%2 = Qe ™ S

exp

exp
(HEL) A")(mu.h

[~

2"z exp
c =
2 03 Q

exp
e 09

L. (HKL)2
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{32}



2. "2 22 oeXP _ poexp
{ “: +HK AR e v Le = Quan T Bp

2, "2 2" exp exp
( Hi * Hsz * Kz )a.u * chnd = Q(ukl.)z AQ(mu.)z ~(33)

Las cotas superiores e inferlores de los pardmetros
reciprocas tentativos son:

L L ”

Gy = O {am. a.m. ot 9t ...{34)
B . v v

a = min (aﬂ. LR aﬂ) ...(35)
v LI

c = max (c . ca2 €. St ...{36)
0 - . e "

e omn{c.c.c .c } ...(37)

iv) Sistema ortorrémbico.
En este sistema hay tres incognitas: a: b: y c:.
El sistema de ccuaciones (7) en este caso es:

2 2, "2
H:uo * Klbo Q(HKL)\

LrY exp
Ha s K b = Qixer

2 "2 2"z - TP
Ha'«kp®vLich =0, ..(38)

cuya so\uclbn son los pardmetros reciprocos base tentatives
b ' T c

Sus incmldumbres se calculan resolvlendo los siguientes

ocho sistemas de ecuaciones:

2 2,%2 exp exp
Htao\ M Klbal x o Q(Mlu.)l AQ(MKL)!

H: K b Lz o1 Q(m(l.)z QIHKL]:

2 3"z 2 "2 exp exp
H:aal MRS ARRC Q(MKL): Qs ~(39)
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2 2, "2 2 *2 _ _exp
ancz KD, L = Y

3 2 %2 2 "2
H: oz * K b + chna = Q(Mxl)z

"2
Hza 4Kb Q(lm.b

2 2 "2

H:a + Kb »Lc

bt 2, "2 2 "2 ex]
Ha?+Kb +L%c’= i
2 @ P 2 o

e 2
H:Gao * K:b * " c Q(mul:

H::a +K b Ln = O(Huh

2 ».
Hza 2, bi'z . L*c 2 exp
2 o4 2 o4 2

exp

2 z, "2 z "2
H:aoa * K:lbm * L:coc = Yurn

Hz + K} b Ln o5 leu.)n

Y 2, " 2.2 _ o"™P
H:a“ * bins * chcs mez

":“ "“’ s = G, *

2,
Way + Kol = Qe ~

"2 2, Y2 2 2
H:au * bias * ch = Q(nu.)z

2 2
H:a fxb +Lc =omm

157

exp
= Q(muh *

(nrp2 ~

P
Q(lll(l.h

'Xp
80 xey

exp
- AQ(NKL)J

P
AQ(MKIJI

AQ( HEL)2

exXp
A0

exp

AQ(MKUI

exp

= Qarr ~ %mn)e

- Ao(mu.h

cxp
AO(NKL) t

L

exp
2Qipmen

AQ( HKLI 1
°xp
AQ( HKL)2

CXp
8Quxen

(40}

~(41)

~(42)

-(43)

~(44)



2 ¥z 2, "2 2 "z exp exp
Hlacn * Klba‘l * Llco'r = Q(mu.h AQ(IML)I

Hza'z . th': . ch"z - Qex;: - Aoexp

2 o7 20 2701 (HKLIZ (HXL)2
Hz '2 + bi.z + ch.z = QEXP + Aoaxy (45)
%01 3 o7 3 a1 (HKL)a (HELh -

2 "z "2 22 exp exp
Mo * Kb * L% ™ Qe ~ SQpmn

w2 2" 2 ¥z xp exp

H:a“ * bioa + chu = Q(mu.)z Ale(le

Hza."z + bi'z + ch'z = Q™F - Q¥ {46)
3 o8 3 o8 3 08 (HKL) {HKL)3 -

ias cotas superiores e inferlores de los parametros
reciprocos tentativos son:

" . e U L

am:msx(aﬂ. apa.rd.,a,a,d., a“} .47
[ L ] [ " [ " - [
a.mm-mm{am. 8,888,008, a.”} ..(48)
L[] » » 1 L] - " L] L

b =max{b b b b bbb b} ..(49)
M P

bmm-mln{bﬂ. ba:. bw. bo‘. bos' b“, bﬂ, b“} ...(50)
L] L » L] “ ” » - L]

cmxsmax{cm, €y €t Copr Cppr €0 € cu) ...{51)
" « v v 4w v w w

Copmin{e e e c €0 Cog' Cor Cogl -..(52)
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CAPITULO VI
CALCULO EXACTO Y PRECISO DE PARAMETROS DE RED

1.~ Introduccitn.

bd
1

Una de las aplicaciones mas lmportantes de la difraccién de
rayos X por polvos cristalinss, se encuentra en estudios que
requleren valotes muy precises y exactos de los parsmetros de
red. En general hay dos tipes de metodologlas capaces de
calculas los parAmetros de red con alta precision y exactitud:
una es calculando los parametros de red relativos a una
sustancla conocida, y la otra caleular los pardmetros de red
absolutos. El tratamisnte de este ditimo caso involucra una
técnica experimental y un andlisis de datos apropiados gue
considerando los errores presentes por este mnétode, estudiades
en el capitulo IV, sea capaz de arrojar valores absolutos
exactos y precisos. En este capltulo se explican las técnicas
desarrailadas en el taboratorlo de rayos X det IFUNAM, para
calcular los pardmetros de red, absolutos y refatives, con

aita precisién y exactitud.

Valores relativos de tos parametros de red.

La sustancia patron utilizada en este caso es Siliclo {Si)
purc. £i St puro es un elemento cuyo estado cristalino ha sido
ampliamente  estudifado. Su  astructura fue determinada por
Debije y Scherrer en 1916, Pertensce al grupo <¢spacial
OZ-Fd:Im, su estructura es cgblea tipo dlamante con ocho Atomos
de S1 por celda unidad. Tiene un pardmetro de red a 26° C de
5.4301 A segin Swanson y Fuyat en 1953, y su coeflciente de
axpansion iineal es 4,15 X 10" de acuerdo a Straumanis y Aka
en 1952, Su patrén de difraccién de Debije-Scherrer ha sido
blen caracterizade por Swanson y Fuyat (1953), Los Indices ds
reflexion para cada pareja de arcos se muestra en la Tabla i,
as| como sus intensidades relativas y sus  distancias
interplanares, Estos valores se tomaron de ja tarjeta del
JCPDS, 5-0565, y la dltima reflexlén se encontrd en ol
Laboratorio de Rayos X del IFUNAM, y ahl mismo se determinarcn .
sus Indices y su distancia interplanar.
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TABLA 1
Informacién del Silicio puro.

Indices Intensidad Distancia Longitud

HKL relatlva interplanar de arco

(1.9] {mm)

111 100 3.138 56.884 & ,0092
220 60 1.920 94.689 t ,0261
31 35 1.638 112.300 £ .0373
400 8 1.357 138.467 + .0583
331 13 1.246 152.883 & .0724
422 17 1.1083 176.105 ¢t .0102
511 9 1.0450 189.935 = .0118
440 5 0.9599 213.452 + .0160
531 11 0.9178 228.240 £ .0192
620 9 0.8586 255.121 + .0274
533 S 0.8281 273.831 ¥ .0350
44 4 4 0.7838 317.331 t ,0775

A partir de estas distancias se  obtuvieron los
correspondlentes valores de las separaciones de arco de una
misma pareja, para todas‘las parejas, considerando cdmara
grande y radiacién Cuka para las primeras cloco parejas, ¥y
Cul(a‘ para las restautes. Estos valores son llamados
S:::_ 3 ASZ:;_. y representan los valores mas exactos y precisos
conocidos hasta ahora para las separaciones entre arcos de una
muestra estdndar de Si puro. Estos valores se han colocado en
la columna 4 de la Tabla 1,

El procedimiento para calcular los parametros de red relativos
© al Si es el siguiente:
1) Se muele y se clierne la muestra de interés y por separado

se muele y se cierne Silicio puro.

il) Se mezclan ambas polvos en proporcién aproximada 70:30 %.
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li) Se prepara el espécimen para ser usado en la camara de

iv)

v)

vi

vit)

viif)

ix)

X,

xi)

Deblje-Scherrer, por cualquiera de los tres métodos,
cigarrille, fibra de vidrio o capilar.

Se monta y se alinea muy bien la muestra preparada en la

camara grande de Debije-Scherrer.

Se obtiene una equisgrafia de Debije-Scherrer con

sobreexposicién (aprox. 1.5 veces el tiempo normal).

Se Identifican las parefas de arco del patrén, provenientes
del Siliclo y de la fase de interés. Esto puede hacerse
facilmente superponiendo sobre esta equisgraffa una de
siliclo puro sobre la caja de luz.

Se miden N veces usando el vernier caja de luz para
equisgraffas de Debije-Scherrer las separaciones entre
arcos de cada pareja de arcos, tanto de la fase patron,
como de la fase de interés. A las separaciones entre arcos
proven_l:mes de la fase patrén las llamaremos
SPllexp) + ASPT(exp) ¥ @ las provenientes de In fase de

HKL
exp exp
interés las llamaremos Smu + Asmu.'
Se toman las diferencias de los valores
pat rat pat pat
S“u(up) % ASHKL(exy) con los wvalores SMRL E AS"".. Es
importante conservar el signo d= la diferencia resultante.
pat pat

Llamaremos DMKL b ADHu a estas diferencias.

Se grafican D::: + AD;:: como ordenadas y

t

S:du(m) k4 ASZ::_(cxp) como abscisas.

Se ajusta la mejor curva a los rectangulos experimentales.

En esta grifica, se marcan en el eje de las abscisas los

exp exp
intervalos experimentales S"u k4 Asmu.'

se interpolan sobre la curva ajustada para encontrar los

Una vez marcados,

correspondientes intervalos en el eje de las ordenadas. A

estos nuevos intervalos los llamaremos DP + AD®*P,
mos Dygr 2 A0

161



xll) Se suman nigebraicaments los valores D;‘:i * AD;::" a los
exXp EXp
valores SM“ 4 AS"“.

fos nuevas vajores son los valores avtocalibrados de las

separaciones entre arcos de la fase de interéds, a los
explel % bsexp,r:l

cuales lamaremos Sm"_ kL

xiff) Con estos valores corregidos relatlvamente se calculan
parametros de red directamente los cuales serdn relatives
al silicla.

3.~ Valores absojutos.
Para calcular los valores absolutes de los parametros de red
es nacesario corregic todos los errores presentes en el método
experimental, menclonados er e capituio IV. La metodologia
desarrollada se explica a continuacitn,
{) Errores estocasticos,
Para reducir estos  errores se  realiza una  muestra
estad{stica de las medidas en el patrén de difraccién, la
cual se reatiza de la siguiente manera:
se miden N veces {donde N puede variar desde 1| hasta 10 6
mas) las posiciones del cursor sobre el centro de cada arco
de una misma parcfa. A la (-¢sima medida de la J-éslma
Iinea de Jos centros derecho ¢ jzquierdo los denotaremos
asl Cﬁ‘ y 0’".
Se toma el promedic de cada uno de Joy centros sobre f:
N
J
¢! = ___‘Z':‘Cdl Y]
'} W

N
£ c
cf A, .2}
N

exp + exp
Smu.n{ - Asuu,ni
valor absolute de la distancia entre el centro derecho y el

Llamaremos separacldn no functonal, at

centro {zqulerdo de cada pareja de llneas HKL, ésto es:
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el
HKLnf

cl-d A3

ya que la separacidn funclonal es el arco que subtlende el

dngulo 49;;2, es decir, para las lfneas que se encuentran

en la zona de transmisién, las separaci no funcional y
la f 1 son las mt mientras que en la zona de
retrorreflexidn, la separacién funcional es:

expdy oyl

Syt gLl je-cl) e(4)

donde Lpi es la longitud total de la pelicula Idealmente,
360 mm para camara grande 6 180 mm para camara chica.

11} Variaciones en el radio efectivo de la camara.
Para corregir las separaciones entre arces experimentales
por este error, de acuerdo a la ecuaclon (29) det capitulo
IV, es necesario calcular el factor de radio Fr. Para esto
hay que conocer el radio real de la camara, lo cual se
puede hacer calculando los centros de las perforaciones de

1a pelicula a partir de las medidas C:‘ y C{l. asf:

ty tJ
C- +C
g =2t v (6)
2
e
) ]
cdl M c:l
) T— M
2

donde C:{ y C:{ .y C:{ y Cﬁ son las posiciones del cursor
sobre los centros de los arcos que se encuentran en Ja zona
de transmisién y retrorreflexién, respectivamente.

Se toma un promedio de estos centros primero sobre { y
después sobre f:

N
Lc,
c: FILLE ..(8)
N
N
¥ c .
cfs il (9
N
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(o ol S ...(10}

C =42t (11}

El perimetro ideal de la camara es ZnR(. por 1o que la
semllongitud ldeal de 1a pelicula, Lpl/2, es:

Lelo _212‘-&[ L12)
¥ en el caso real:

Ler 208 13)
la semilongitud real de la pelicula es precl e la

separacién  entre los centros calculades de las
perforaciones de la pelicula:

Lpr
2

=C -C w(14)
r 1

De las ecuaciones {12) y {13) se obtlenen los radios ideal’
y real de 1a cAmara:

R o LB ..015)
¥
c-c
I L S S
R =—Lb - .16}

sustituyendo las ecuaclones {15} y (16) en la ecuacién {5}
tenemos:

F a2—tet L))

el factor de radio.
Entoces se corrigen las separaciones entre arcos no
funclonales de la sigulente manera:
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exXp.Corr Q%P

Skt = Suiar ~A18)
y después se calculan las separaciones funcionales de la
zona de vetrorreflexion corregidas de acuerdo a la ecuaclén
(4).

iil) Divergencia axial del haz y tamafio de muestra.
Para corregir las sepraciones entre arcos debido al error
que se produce por el efecto de divergencla axial del haz y
tamafio de muestra, utilizamos la expresién encontrada por
Langford et. al, (1964), ecuacién (31) del capitulo IV,
Para lo cual es necesario obtener los valores de los
pardmetros X‘. Yl. y S. Estos valores se midieron en
nuestro equipo de rayos X, y son los siguientes:
X‘ = 0,75 * .015 mm,
Xl = 0,50 ¢ .006 mm,
YI = 8.40 + .50 mm,
Yz = 49.8 £ .50 mm, y,
S = 132,02 mm.
a partir de los cuales se obtuvo la sigulente expresion:

@c> = | 00106804 */- 00029367 / .00022677 | cot 29;::+

1 .00585632 */- .00178744 / 00135758 | cot e;’;i
L 19)

La fraccién de angulo que hay que sumar al &ngulo medido

za;:: para obtener el dngulo de Bragg que debiera ser si no
existiera el error producide por divergencla axlal del haz

y tamafio de muestra, es ek

ze::[' . zo;:: + Qe ...(20)

y por la relacién entre el ingulo de Bragg y la separacién
entre arcos:

4p%%P o" exp
O R = S""_ ...(21)

donde R” ¢s el radic real de la cdmara y el 4ngulo estd en
radianes, por le que convirtiendo a grados:
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exp

S,
2 @fXP . __HiKL 180 .(22)
HKL 2 R" n

de la ecuacién (16} puede verse que R es:
r Lpr
R = “5n ...{23)

por lo que sustituyendo esta Gltima ecuacion en (22),

tenemos:
sP*P . 180
29%P L HEL (24)
HKL Lpr

entonces, convirtiendo el factor 2e)> al factor que hay que

sumarle a S;:‘: para obtener la separaclén corregida,
fenemos:
da,tm Lpr .« <2e) 2
Sy = T80 ~(25)

Finalmente la separaclén corregida por error de divergencia
axial del haz y tamafio de muestra es:

exXp.corr _ oexp da,tm
SHKL.da,tm Smu + ASRKL ...(26)

iv) Refraccién de los rayos X por el espécimen,
El error producide por este efecto no se toma en cuenta ya
que la precisldn que se alcanza no supera las
dlezmilésimas de Angstrom.

v) Distr i6n Inhomogé de fa intensidad de fondo.
. Para corregir el error que produce este efecto, es
necesario tener la curva de radiacién de fondo y restarsela
al perfil de intensidad de la linea. El problema esta en
encontrar esa curva. Una manera de determinarla, es a
partir del perfil de Intensidad de la pelicula completa,
como se muestra en la grafica 1. Los picos de esta grafica
son los perfiles de Intensidades de cada una de las lineas
de] patrén de difraccién, por lo que la curva sobre la que
se mueven es el perfil de radiacién de fondo.
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Intensidaa

Figura 1. Perfil de intensidad (zona de transmisién incompleta) del

patrén de difraccién de Deblje-Scherrer de NaCl puro.

Como se mencioné en el capftulo IV, no se hicieron

‘ correcclones debido a este error.

vi) Excentricidad del espécimen respecto al eje de la cdmara.

La luci de este probl no es trivial pues para
;:alcular el factor de excentricidad, Fe=-2pcosz¢ segtin fa
ecuacién (26) del capitulo IV, directamente serla necesario
conocer p ¥y ¢ explicitamente, lo cual no es posible. Sin
cmbargo el factor de excentricidad es una caracteristica de
la cAmara y sé6lo es necesario calculario una vez.

La metodologia propuesta s= hizo con base en el tratamlento .
de Nelson-Riley sobre la absercién de la radlacién por el
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espéclmen.  Segn  estos  autores, sl las medidas
experimentales estuvieran libres de todo error cxcepto el
de absorcién, al graficar el parametro de red para cada
angulo de reflexién de una sustancia perteneciente al
sistema ciibico, contra la funcién de Nelson-Riley, ecuacién
{27) del capitulo IV, la grafica debe aproximarse a una

linea recta, que no it de pendiente cero.

Nosotros supusimos que sl nuestras medidas se corrigen por
los errores de radio real de la camara y divergencia axial
de Ia muestra mas tamafio de muestra, los Gnicos errores que
le faltarfan por corregir serfan el de excentricidad y el
de absorcisn (descartands los de intensidad de velamiento
de fondo y el de saturaclén del velamiento de la pelfcula).
La fase cristali gida para lcul el factor de

excentricidad fue el NaCl puro. Se obtuvo una equisgrafia y
se midleron las longitudes de arco S;:: + ASZ::. Se
corrigieron por los errores estocasticos, de radio y de
divergencia axial mas tamafio de muestra. Se calcularon los
pardmetros de red para cada linea del patrén de difraccién,
y se graficaron contra la funcién de Nelson-Riley. La
curva se muestra en la grafica 2.

Como se ha dicho, la curva esperada no es una linea recta,
puesto que le falta hacer la correccién por excentricldad.
Recordando que el error fraccional daolau ascciado al error
de excentricidad es Fe'accoszeﬂu. donde Fe’ es pcos¢/R, el
Gnico factor que se desconoce es pcosg. En la grafica 2
también se muestra la funclén coszouufk contra la funcién
de Nelson-Riley.

Como se puede observar la curva de esta Gitima funci6n
muestra un comportamiento contrario al de [a curva
anterior. Esta observacién conduce a buscar un factor pcosé
de un orden tal que al muitiplicarse por aucoszem,_/R de el
valor d“, apropiado tal que al sumarse a a de una linea
recta. dao es del orden de magnitud de la diferencia entre
los valores mayor y menor de a. A partlr de esta
estimacién es posible calcular el orden de magnitud de
peosg,
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Grafica 2. Pardmetro de red experimental del NaCl y funcitn

cos’B”u/R contra la funcién de Nelson-Riley. .
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Sin embargo, encontrar el orden de magnitud de pcosp el
cual en nuestro caso es del orden de .0001'R, no es
suficiente; hay que determinario exactamente.

Nuestro método es proponer una lista de valores de pcos¢
que vayan desde un orden de magnitud mener al determinado
empiricamente, hasta un orden de magnitud mayor, con
iner P f En nuestro caso se varié
desde .00001 -R hasta .00l -R con Incrementos de .0Q000L -R.
Después, corregir el parametro de red para cada angulo de
Bragg con cada uno de estos factores, sumando a + da.n. El
factor pcos¢ que mejor ajuste una recta a estos valores

sera el factor clegido.

£l criterio que se tomé para escoger el mejor ajuste fue
aquel que presentura una dispersién menor. Entonces para
cada uno de las correcciones hechas con cada unn de los
factores Fe' propuestos se les ajusté una recta por minimos
cuadrados, y se calculd la dispersién como la suma de los
valores absolutos de la dIferencia entre el valor
experimental y el valor dado por el ajuste. Después se
graficaron las dispersiones obtenldas contra los factores
pcosg correspondlentes al ajuste. El resultado esperado es
una curva con un minlmo, como la que se muestra en la
grafica 3, correspondiente a nuestro caso.

De esta grafica se determind el valor del factor pcosp para
el cual la dispersi6én tomn el minimo valor, el cual se

encontrd que es:
peos{@)= .07449 £ 00573 mm

Con este valor se determina entonces el factor Fe de
excentricidad buscado, de la siguiente manera:

~2pcos{@)=-0.14898 t 01146 mm

Finalmente se caicula el error fraccional que se le debe
sumar a la longitud experimental para corregirlas por error
de excentricidad asi:

exp
ASM.KL 2pcosg senze‘m_
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Grafica 3. Grafica del factor de
excentricidad.

im

dispersién contra el factor de



vil} Saturacién de velamiento de Ia pelicula,
E! error producido por este efecto se puede corregir
iguiendo el procediml det capitulo IV, sin embargo,

debido a que el microdensitémetro 6ptico del Laboratorio de
Rayos X del IFUNAM aun no estd funcionando del todo blen,
no se pudo cuantificar para corregir. Por el momento se

deja como un proyecto a future.

vili} Absorcién de los rayos X por el espécimen,
En este caso se utilizan los métodos de extrapolacién de

una recta a los puntos experimentales obtenidos despuds de
aplicar cada una de las correcciones anteriores, radio real
de la camara, divergencla axlal del haz Incidente mds
tamafio de muestra, y excentricldad,

Fl método de Cohen (1936), el cual se describe a
cont 1 original utilizaba la funcién cos’6.

Como se ha observado, una mejor funcién de extrapolacién es
la funcién de Nelson-Riley, que es la que utllizamos aqui:

2 2
adyy 1 €056,y ©05 Bpt
- % 3 y + . (27)
HKL sen GHIL e”“

Método de Cohen.
8 la ecuaclén de Bragg la escribimos de 15 sigulente

manera:

A
-5 = d”u sen OMKL . (28)

¥ después la elevamos al cuadrado:

() =a, sents (29}
2 ke o0 O

Entonces, tomando logaritmos en ambos miembros de la Gltima
ecuacién:

2log ()= zlogd,, +log sen’a,,} .00
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la diferencial de esta ecuacién es:

Ad asen’e
z._A.:_.=z HEL +_—_2—'-‘£ 31)
HKL sen BHKL

Suponiendo que la longitud de onda es suficientemente
conocida, es decir que 8A=0, la ion (31) la pod

escribir como:

2
ad Asen™@
. it " A32)
HXL sen@,
Las ecuaciones (27) y (32) se combinan para dar:

Asen’s f cos’® cos*e
- HE 4 { - HAL HKL (33

BeN0k sen 0y Ouxt

Definlendo D a la constante de proporcionalidad, 1la
ecuacion (33) la podemos escribir como:

2 D 2 2 1 1
bsen'g, =——sen'q,  cos emu.[ — + - ] ...(34)
HKL HKL
ya que sen2o: , ¥y definlendo. K=-D/2, esta dltima
ecuaclén se expresa asi:
2 2 1 1
Asen GMKL“ K sen’ ZGHKL [ oia + " ] ...{35}
HKL HEL

Para los diferentes = sistemas cristalinos considerados, los
valores reales de los sen’@ se obtienen sustltuyendo’ los
valores i/dmu de la tabla 3 del capitulo I, que contlenen
los valores reales de los parametros de red, en la ecuacién

(29), los cuales son:
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2
KseﬂzeH

228 {sens * [:]

2 1 1
K-‘*mz"m(—s?na——' ) ]’5““’

Ksen zemu.(

2
sen’e’ =2 (L) Sistema cfibico
HKL A az

2 2 2
sen’e” =X ( SR ol ] Sistema tetragonal
HRL 4 z 2
a c
o o
2 2
st:nzo:"“_ =X [—————Ha* HK + K —-—-A Lz Sistema hexagonal
3 a® . 4c
o o
2 2
sen’0 L A ( —‘—‘; + Lz + —-'12-] Sistema ortorrémbico
4 a, bo c,

..(36)
Sustituyendo las ecuaciones (35) y (36) en la ecuacién que
expresa la diferencia entre lcs valores experimentales y

al
los valores reales de sen om“_,

2 2 exp 2.5
Asen's,,, =sen'o, ;- sen’® ~(37)

tenemos las siguientes ecuaciones:

2z
1 ] - son?e®™ - —A_ (1 K5 LY
4a’

1
.
lu.[ send, . 6,

HKL HEL

2 2
W* 9‘ ]ﬂsen’e‘”z —A-[—io-_lsz_a,_l_‘_]
HAL HEL g a®  b* ¢?
o o o
{38}
o bien:

2 exp
+
Aa + 8 + 7) + E5 = sen B"n

Ala + ) + Cy + E3 = sen e"‘p
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A(¢+V_+m+cr+1-:a=sena;""

Aa + BB + Cy + E3 = sen e"‘" ...{39)
donde:
a=t’, p=&’, 7217,
2 i i
3 lOseneﬂu[—s:zo———a- . ],
HXL HEKL

2 z 2

As—r_ Ba-2_ ca-d_ka-D . c0)
2 2 2 10
a b c
o o o

el factor 10 se¢ Incluye para hacer los valores de & mas
cercanos a los otros valores.

Sin embargo las ecuaciones (39) no pueden ser aplicadas
directamente a todas las lineas del patrén de difraccion,
ya que en él aparecen lineas debidas a varias longitudes de
onda, las mAs comunes son Kal. Ka: y KB8. Para que dicha
ecuacién sea aplicable a' todas las lfneas del patrén de
difraccién, se hace un tratamiento preliminar de datos
Hlamado normalizacidn. Este proceso convierte un valor de
sene,, asoclado a la longitud de onda A, al valor que
hubiera tenido si hublese side producldo por la longitud de
onda A‘. La normalizacién se hace por lo general a la
longitud de onda KB porque para distanclas Interplanares
muy pequefias es posible que no haya lineas difractadas

correspondientes a las longitud deondaKalyKaz. pero
st correspondientes a KB. Para convertir supongamos que las
L {39) se plen para la longitud de onda kj, o
sea:
Al
2 exp, | _ 4
seneuu 7 (u+a+1)¢ml
a
o
2 2
A A
sen 8""" —L {x + B) + J 7 +ES
2z 2 4
a . <,
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a2 P
senzs"’" e (a+VEF ¢ B) + Dy + ES
az 1
a? a? LY
senzB"p') -—;—— a + -—;.— 8+ 7 ESJ ...(41)
a b c
) ° °
donde:
6 = 10 sen’s’ ! . .. (42)
KL sen 9“ )
HEL HKL
&
“Multlp do ambos mi os de las ecuaciones (41) por
A
tenemos
?
T X B 2
sen’ 9"’" - ; e +B+7)+E 3
X a A ;
A A A A
sen’e —;2—-—-2— (aoB)+T-F10E?GJ
3 ° 3 ° J J
2 2 2 2 2 2
A A A A
sen’a™ L oa ) ! aivaE B+l yiEL
w2 2 2 2 2 z )
a A c A
) ° ] ° ] )
2 2 2 2 2 H 2 2
. Al AJ A\l ) Al AJ Al A|
en 9 = + —_ L s+g—L s
A2 JER R 2 2 2
J p] 3 ° ] ° bl ]

..(43}
Ya que por la ley de Bragg sabemos que para una misma
distancia interplanar los &ngulos de difraccién para dos
longitudes de onda diferentes se cumple la siguiente
relacién:

2

) 2 )
sen'@L ...(44)

2.1
sen @
™ O, ™
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las ecuaciones (43) se convlerten cm:

2
2. 8xP.6 {
sen’sy " = Z (a+ﬁ*1)+B&l
°
Al 2
sanzaexp;l k___;_ (‘“B) . L ¥+ EE‘
% °
exp.l A: :
scn’e"" ﬂ—-z—-(ui'm*ﬂ)*—;—ffﬁl
uo -]
2. expb : A: N
em_ = e @+ — [: S T+ E‘.8( ...(45)
F) ° o

estag  ecuaciones expresan los valores de sen’s,"::

d de onda Ay considerando 3,

a la

como la funcién & normalizada, esto es 8[=(A:/7«')61.

En 1951 Hess modificé el método de Cohen Introduclendo
exp
HRL
para que todos los términos experimentales contrlbuyeran de

pesos aproplados para cada uno de los valores de sen’@

igual manera. Con estos pesos s¢ obtiene un valor mas
exacto de los pardmetros de red. El peso w que se asocia a

¢XPJ|

cada uno de estos valores normalizados sene es el

inverso de la incertidumbre de este valor, o sea:

W= ~—-———--v--—-—---l +..(46)

fAsen 9""

De acuerdo al método de minimos cuadrados los valores maés
probables de los pardmetros A, B, C y E, de las ecuaciones
(39) son aquellos que hacen que la suma de los cuadrados de

las dispersiones sea minima, es decir que:

zgexpl, )

N
l( AMa + B + 7)o + EBw ~ send "
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N
exph, 12
4’.:.( A(aI + ﬂ‘)ul + C1lu( + R‘U! - sen' euu \ ) E c

X(A(uq- B + Blu, + Crp, + Edw - sen’ot )" =
=1

1-1( Aoy + BBY + Cru + E3p, - sanO"‘:Z' )18'511:7
...{47)

sean minimos.

Las solucioneas A, B, C y E, que minimizan cada una de

estas ecuacloncs sc obtienen resolviendo los siguientes

sistemas de ecuaciones:

»
2 expl,
Alz-: '(“1’3(74) @ o+ E}: (a B, q‘)a o =z (e w‘w')scn L™

] ]
t3 - zxy,
Ali-:l(a‘*ﬁ‘v‘)dla‘ + Eli-:la‘ul ): 3sen o 0,

Az O cz (B, + s}; la4B)80, =Z (a4 Joen 8;;:'"“‘

=1 t=1

N ¥
2 2. expl
A'g‘(a‘*ﬂ‘)vll-l‘ +CY L * EEI160 -gl:'r‘sen (s
4 L4 3 2 €.
- rn,
A‘}.:‘(ulea')&lul +Cy 138, + E,)'_:‘a 9, |2- 18 o,



¥ ¥ "
AY (a "“451"81)1“'1'02 LR TR ARV R LT A AL T
=1 I=t. =1

N N N
2 2
A‘El(a‘da‘ﬂl*'ﬂl)&!ol +C¥ 130+ E‘E-:ls‘u‘ -‘g‘slscn Ot Y

N N
Alj-:la:u‘ . Bli-:lalﬂ‘ + CE aye + EZ adu, -2 agen’e
N
‘\‘E‘“F."'l

N
A) ay
I):'lll

AZ a3

N N N
AL leWeBglry + C X 711“1 +EY 788 =1 LA ]
I=1 =1

N
=£ (a«/a& 4ﬂ)sen 2gexPil, o,

XL
t=1 H

2gexPily,

:xp,lu

2 zxy(

e} HKL

Ll ¥
+ Bliw:lﬂ:“l * C‘Z:lﬂl'l’lﬂ‘ + E‘z Bsul .2 Bse 2 exp, o

N ¥
2, - exp,(
“ BElrlﬂ‘u‘ + C‘);l7l + Ez 1‘ 9 ): ¥,sen 9 i

9, uzz 380, ~cz sap, +Ezdu -2 8 en0rmi

...(48)

Una vez r 1 los si de to anteriores, los
valores A, B y C, determinan los valores de log parametros

de red asl:

a = . b o= . € = ...{49)
Las incertidumbres de estos valores se encuentran, de

acuerdo a Whittaker y Robinson (1952), de la siguiente

manera:
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1 2
Ac=I-—-——AK +
o 4A 6A

2
ab -ji—s-m‘+ LN

° 168°
1 a?

b = | e [y ac? ...(49)
° 16A°

donde AA, AB y AC, se determinan de la slguiente manera:

M M M
AA = i 4B = ) AC = «.{50)
¥, ¥y We
donde M esta dada por:
M = e (s1)
TPV

donde T es el nimero de datos experimentales que aparece en
las sumatorias, P es el nomero de incégnitas de los
sistemas de ecuaciones, V es ¢l determinante del sistema de
ecuacicnes (48) que se esté tratando, y U es uno de los
sigulentes determinantes de acuerdo al sistema cristalino

correspondiente:

2 GYD.
(a‘ﬂﬂlﬂl) w, (a‘oﬂlw')alw‘ (e B )sen 8oxe 91
(uoﬂw)s @, Szu 3 ,sen 9“"" .
(w8 +7 )sen o;"i' ) senzee’“" 39, scn‘e;;:

2 . 3 ¢xp.l
(alwll w, (ulfﬂl)-ylu' (ulmllalul (a +B Jsen 8L ¥
2 exp. l
(B )7 0, LACH LRION 7 sen a N
(atﬂ)é v, 1[6Iu‘ 8% ICH R ] senze"f ‘wl
exp. 2.exp,l zxp. 4 exp,!
(¢+B Ysen® 9 L9 7, sen OMK ©, 6 sen o w  sen @ 0w,
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2 exmi

(a-«v’aﬁ +5)m (a n’uB*ﬂ)rw (aﬂ’aﬂ 8, )5 w, (aﬂl *B )sen@

HXL
— xp,
leWapl sl o, o, LAY 7, sef 5mu. ]
2_ex|
(a#aﬂ +p)¢szu 116(«.: au 6 sen 8‘ "' 2
.1
(o WE T 4B Jsen ;:i'lul 7,550 e"‘"' ©, 8 sen 9""" o, sen 9;:{ v,
2 2 exp,t
a‘u‘ “(B¢“| LR O “(61‘"( @ sen eH w,
zxp.
o8, le“’t LR B3y 8, sen’ Guxe @
2 exp, |
orLe 789, L 7,89 ¥ sen 9Mm. 3
2 exp,t
LA 3B, LI 3,9 8 sen’op il o,
exp,l ¢xp.l 2 urp, exp, i exp.
a(sen OMKL W 5 sen BMKL 7 Sen 9 a asen e" o, sen 8 ‘
«..(52)
w WB y W, son:
v v v
W= = W 5 W «(53)

B
11 1" i

donde A“, Bu y C". son los cofactores de A, By C, en
el determinante V,

4.~ Resumen.
Los valores de los parametros de red obtenidos por este método
han sido corregidos por cuatro fuentes de error. Las primeras
cuatro, se dice, son fuentes de error geométricas ya que se
deben a la geometria entre los elementos de la camara, haz dF

rayos X y muestra. Estas fuentes de error son las siguientes:

a) Radlo real de la camara. Su forma de corregirlos es:
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GEXPENT o gEXP
HEL.ASr r THELAS

donde las separaciones funcionales son:

expeorr o cexp
HRL.S o HKL.nS

para la zona de transmisién, y:

exp,cor f o L GEXP
sHKu.r = |Lpi SHKLJU'I

para la zona de retrorreflexién.

b) Divergencla axial mas tamafio de muestra.

exp.oorr exp da,tm
+
ixtor datm = Suxtge * 8Suxe

donde,
da.tm Lpr - (2g)
ASMKL = 180

es el factor de divergencia axial mds tamafio de muestra.

¢) Excentricidad de la muestra en la cAmara.

exp,corr = %P + AST®
HEL,r datme HKL.rda,tm HEL

donde,

exc
ASIU(L = -2pcos$ sen28'm_

es el factor de excentricidad.
La oltima correccién es la de absorcién, la cual se dice que

se debe a un error fisico. La forma de corregir por este error

es por el método de Cohen.
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CAPITULO VI
PROGRAMAS COMPUTACIONALES ALAEP E INXPAR

1.~ Introduccién.

Para facilitar los calculos de las metodologfas de Indexacién
y de célculo de pardmetros de red, descritas en los capltulos
V y VI respectivamente, ‘'se crearon dos programas
computacionales: Autocalibracién de Longitudes de Arco para
Equisgraffas de Polvos, ALAEP, e Indexacién y calculo de
Parimetros de red, INXPAR. Para correr ambos programas es
necesarlo crear un archivos de parimetros y otro de datos.
Estos archivos se pueden crear a partir del programa mismo. A
continuacién se describen los programas menclonados, se
presenta la estructura general de cada uno, el nombre de las
varlabies y matrices utilizadas, y sus diagramas de flujo,

2.~ Programa computacional ALAEP.
1) Objetivo: calculer las longitudes de arco, Si- & BS;*, de

acuerdo a las sigulentes opciones:

a) promediadas sin ninguna correcclén,

b} corregldas a partir de una fase patrén,

c) corregidas por error de radio de la cAmara,

d) corregldas por error de radio de la cdmara mas crror de
divergencia axlal del haz mé4s tamafio de muestra,

e) corregidas por los dos arrores anteriores mis error de
excentricidad de la cdmara.

il) Pardmetros de entrada.
De acuerdo a las opciones del inciso 1):

a) "Promedio®, Ruiprin=1

»
Rutina b) "pPatrén”, =» Ruiprin=2
principal: Rulprin$ = ¢} "Radio", #» Ruiprin=3
-

d) "Divergencia”, Ruiprin=4
e} "Excentricidad" » Ruiprin=5
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De acuerdo a las dos opclones de Introducir los datos de

entrada, {(ver inclso iif):

a) "Cen" , <+ Ruisec=}
Rutina secundaria: Ruisec$ =
b) "Lim" , + Ruisec=2

La Incertidumbre asociada a S;:t de acuerdo a las opciones
indicadas en el inciso 2.1 del capitulo V:

ReA/Z".

AST®: Incert$= R+A/4
“1g/24R"
"R+Sigma®

"G" , (Grande}
Cdmara utilizada: Camara$= *C"  (Chica)

Resolucién del verpler (en mm); Resol.

Nimero de equisgraffa de Debije-Scherrer: Eds, (este dato
es sblo para control Interno del laboratorio).

En el caso de que Ruiprin=2:

sl 1a fase patrén es Silicio: Fasep$a"SI”,

si la fase de interés es NaCl, Fasei$s"NacCl”,

{en caso de no ser ninguna de estas dos fases, se introduce
el nombre qufmico de las sustancias utilizadas),

si la  radiacién  utilizada es debida al  cobre:
Radiacion$=iCu”, (en caso de no ser cobre se introduce el
nombre quimico de! elemento utilizado como dnodo en el z.ubo
de rayos X).
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En los casos de que Ruiprin=4 &6 S5, se Introducen las

siguientes medldas en mm:

Abertura del orificto 1: (2XI t A2X1}: Orfl, Dorfl.

Abertura del orificlo 2: (2X2 % A2X2); Orf2, Dorf2.

Distancia de {a muestra al orificlo ! (¥1 % AY1): Doml, Ddoml.
Distancia de l1a muestra al orificio 2 (Y2 % AY2): Dom2, Ddom2.
Distancia de !a muestra al &nodo (S t ASk: Dmbm, Ddmbm,

En el caso de que Rulprin=5, se introduce el factor de
excentricldad y su incertidumbre:
Exce, Dexce.

iil) Datos de entrada:

iv)

Namero de [fneas medidas:

NI, para la fase patrén, (si Ruiprin=2),

N2, para la fase de interés. ’

Namero de veces realizada cada medida para cada linea, en
¢l mismo orden, primero los de la fase patrén, y después
los de la fasc de interés,

Medidas de la equisgrafia de Debije-Scherrer de acuerdo a
las sigulentes dos opciones:

a) centros de los arcos derecho & izqulerdo, C4 y CI, o,

b) limites interno y externo, Li y Le, de cada arco,

El n0mero de valores Introducidos varfa de acuerdo al
ndmero de veces realizada cada medida y al nimero de lineas
del patrén. Si Rulprin®2 dnicamente se Introducen los datos
de la fase de Interés.

Constantes y varlables, (los nombres entre paréntesis
corresponden a los nombres utilizados en las metodologlas
descritas en los capltulos V y VI): '
nimero de lineas que aparecen en el patron de difraccion:
en la 2zona de transmisién: Trans.

en la zona de retrorreflexién: Retro.
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Suma de las posiciones de los centros de los orificlos de la
pelicula:

en transmision: éptps.

en retrorreflexién: Cprps.

Posiclones promedio de estos centros, y sus desviaciones
estindar:

en transmisién: Ctrans (C‘). Dsvet.

_en retrorreflexion: Cretro (Cr). Dsver.

Semilongitud real de la pelicula {1.pr/2), e incertidumbre:
L, DL,

Scmilongitud ideal de la pelicula {Lpi/2); Vnc.

Factor de correcclén de radio IF‘_). e Incertidumbre (AF'_):
Fery DFcr.

En la subrutina para correccitn de longitudes de arco por
error de divergencia axial mas tamafic de muestra:

Mu=g, Dmu=4p,

Muno=p-1, Dmuno=A{u-1)},

Mudo=2y, Dmudo=A(2p),

Yl Yz
L R

Dql Ma=A"ql, DqiMi=Aql, Dq2Ma=4"q2, Dq2Mi=4A"q2,

X X

1 Z
R s st

Alfal = o=
2

Dalfat Ma=A'al. Dalfal ul-A'a‘. DalraZNa=A'¢z. DalfaZMl=A'¢z.
Mfalc=a}, AlfaZc=al,
Dalfal cMa=A’a:. Dalfal cm=A'af.

Dalfa2cMa=a'a?,

5 DalfaZch=A_¢:.
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1
FacO= m

DFacOMa=4 'Fac0,. DFacOMi=A"FacO,
qlmmc=ﬂ-ql(p—l W, q2mmc=(l—qz(p-1 »,

Dql mmcMa=a'qlmme, Dql mmeMi=A"ql mmc,
2mmeMa=8’q2Zmme, Dg2mmeMi=A"q2mmc,
Dq: c

qimmeaZe = (l—q,(u—l!)’k: , azmmeale = (1-g,(u-1 ))zu:.

Dqt mmchMa=A'q1 mmea2e, Dl mmea2cMI=A"ql mmcaZc,
Dg2mmcal cMa=a'q ¢ D cMi=4"q2 lc,

q1m=ql(l*ql). q2m=q2(hqz),
DqlmMasA'ql m, DqlmMi=A"qlm, Dg2mMa=h'q2m, Dg2mMi=2 q2m,

ql mm-zuq‘(l q, I q2mm=2uqz(l 'qz)'

Dql mmMasg'ql mm, DglmmMi=A"qlmm,
Dq2mmMa=A'q2mm, DqZmmMi=A"gZmm,

qlmmaZc-z;u;|(l +q, )a:. q2mmal quqz(l *qz)a:.

| mmaZeMa=A"ql mma2e, Dqi mmaZcMi=A"ql mma2c,
Dyl
Dq2mmal cMa=d’q2mmalc, Dg2mmal eMiA"q2mmaic,

1 12 112t
Facl = (l-ql(n. 1 e + (1-q (1)) L
DFach Ma=4'Facl, DFactMi=A Facl,
2 2
Fac2 = &Aq‘(loq‘)u" + Zuqtll»qz)ul
DFacZMa=a’Fac2, DFac2Mi=A"FacZ,
1 2z 2 2 2
Facfi ?ﬁ:—:—a:)-((l-q'(u-l)) o + (l«qz(p-l)) all
DFacﬂl(a-A'Facﬂ, DFacfiMi=A"Facfi,
- 1 2 2
Fac2f}: W 2p [q (14g )oc, + g (1+q Jo}
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DFac2fiMa=A"Fac2fi, DFac2{iMi=A"Fac2fi,

1 2 2 1 112a? 180
Facflg = lwl(l—ql(u-l)) o, + (l-qz(u 1)) a.|) l———"
DFac2figMa=a‘Fac2fig, DFac2figMi=4 Fac2fig,

1 2z 2 180
Fac2fig= I—GTW 2u [qn(“qn)“z + qz(loqz)all ! =

DFac2figMa=A'Fac2fig, DFac2f{igMi=A"Fac2fig,

v) Matrices.
Datos de la fase patrén Siliclo: §(5,100):
S(1 ,{)=Indices de reflexion HKL,
pat _acpat
stz,0=S0 . £(3,uea507,
S(4,¢)=Intensidades relativas, [/lo,
dPﬂl

8(S,i{)=distancia interplanar, g

Medidas experimentales de los arcos en el patrén de
difraccion:

Limlites externos: Ex(100,1000,2),

Limites Internos: In(100,1000,2),

Centros: C(100,100,2).

Anchos: A(100,100,2).

Nomero de linea en pelicula: Nple(100}.

Ntmero de medidas realizedas para cada Ifnea de:
la rase patrén: Npli5s).

la fase de Interés: Ni{100).

Longitudes de arco experimentales de la fase patrén:
Spat(5,15):
Spat(t 1=S)x fexpl,

wptchat =p"gPat
Spat(2,£)=4 SH"_(up). Spat(3,)=4 S”KL(upl.

pat +.pat
Spa!(4.!]=5gg (exﬂl#ﬁ‘s'% {exp),
Spat(5.£)=SHKL(expl-ﬂ Syl
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Longitudes de arco experimentales de la fase de Interés:
Sint{S,100):

exp

Sint(1 SL=8 5

egexn _gep
SIN2,0=8"SF | Spat(3, (=4S ar,

exp  toexp _qOXP_ " cEXP
Sin!(‘l.l)ﬂsu'“_*A SMKL' Slm(5,1)-5m“_ () SHKL'

Diferencias entre las longitudes de arco de la fase patrén
de tarjeta y experimentales: Difp(5,15):

apPot N =apP?!
Difp(1,1) D#g. D:F(Z.l) A I
lep(:!,l)=DHKL4ADHn. lep(4.t)=D"KL—AD"‘L.
Diferenclas interpoladas de las longitudes de arco de la
fase de interés: DIfi{5,100):

exp _AREXP
hiver: B SR
’ HEKL  HEL' ' HKL T HAL

Longitudes de arco a escala para graficar en pantalla:
de la fase patrén: Spatp(2,100).
de la fase de interés: Sintp(2,100).

Diferenclas a escala para graficar en pantalla:
pat pat
Dmu. £ ADmu.' Difpp{2,100).

exp exp
Dy & 0D, Diflp(2,100).

Coordenadas de los puntos para ajustar una recta por
minlinos cuadrados: X(100), Y(100).

Longitudes de arco corregidas por la fase patronm:
Sintcpl4,1 00).

Centros de los orificios de la pellcula calculados de:
transmision: Cent(100,100).
retrorrefiexién: Cenr(100,100).
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Suma de los centros de transmisién: Cents{100).
Suma de los centros de retrorreflexién: Cears(100).
Promedio del centro de transmision: Centp(100].
Promedio del centro de retrorreflexién: Cenrp(i00).
Suma de fos centros derechos: Cds(100).

Suma de los centros izquierdos: Cdi(100).

Centro derecho promedio: Cdp{100),

Centro izqulerdo promedio: Cip{100).

Ntmero de medidas realizadas en total en la zona de
transmisién: Nt(1 00},

Ntmera de medidas realizadas en total en ja zona de
retrorreflexidn: Nr(100).

Nomero de medidas en general: N(10O).

Longitudes de arco no funclonales sstadisticas:

Safe(100,100):

Snfe( J,li=f-¢sima scparaclon no funcional de Ja i~ésima
o, 557, |

Suma de las longitudes de arco no funclonales: Snfs(100).
Promedlo de ias longitudes de arco no funclonales:
Safp(2,100}.

Separaciones funclonales pr dio sin ni correcclén:
$£{3,100).

Promedio de las Jongitudes de arce no funclonales
corregidas por error de radio: Snfpcr(3,100)

exp Lo
Snl‘pcrll.l)wSuuM .

up Yo EXPEOT - eXp.COIT

Safper{2,{)=A SHuN_ » Snfpcr{3,t)=a SHRL;-[ -

Lonrgitudes de arco funclonales corregidas por error de
radio: Sfer{3,100):

exp
Sfer(t 'H‘SMKL.['
=A'GEXP = G E5P
Sfer(2,1) As’m_.!. Sfer(3,i)=b smu.f'

Longitudes de arco corregidas por divergencia axial mas
tamafio de muestra: Sftda(3,100).
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Longitudes de arco corregidas por excentricidad:
sferel3,100),

Maximo valor de las longitudes de arco calculadas para cada
linea; Smay{100)

Minimo valor de las longitudes de arco calculadas para cada
finea: Smen(100)

Intervalo Smay-Smen: Is{100).

Desvlacién estandar de S"u: Desv{100).

Angulo de Bragg: Th(3,100).
Incremento Asmu. que se le suma a Smu.
longitudes de arco por error de excentricidad: Dse(2,100).

para correglr las

Ihcremento ASm“. que se le suma a S para corregir las

longitudes de arco por error de d:l’:rgencla axial mas
tamafio de muestra: Ds{3,100). '

Funcibén <2c>: Dosep(3,100).

Primer término de la funcién e>: Termi (3,100),

Segundo término de la funclén <2c>: Term2(3,100),

Longitudes de arco para crear cl archivo de datos a INXPAR:
Sinx{2,100),

Sinxp(2,100): debidas a la longitud de onda Ka.
Sinx1{2,10G): debidas a la Jongitud de onda K“.'
Sinx2(2,100); debidas a ia longitud de onda K";'
Sinxb(2,100): debhidas a la longitud de onda KB.

Namero de opcionies de indices para cada linea, para crear
el archivo de datos para INKPAR: Nop(100).

Indices HKL, primera opclén: Inx(3,100).

Indices HKL, segunda opcion: Inxu(3,100),

Indices HKL, tercera opcién: Inxv(3,100).
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vi) Dlagrama ds flujo.
El programa ALAEP puede divldirse en 5 rutinas principales.
Las dos primeras siempre se realizan, las otras tres son
opclonales. Estas rutinas son las siguientes:
I. Introduccién de parametros y datos.
II. Céalculo de centros, separacl
funcionales ecorregidas o no por error de radio.
Ill. Correccién de lcngitudes de arco por error de
divergencia axial mas tamafic de muestra.
IV. Correcclén de longltudes de arco por error de
excentricidad.
V. Correccién ds longitudes de arco por medio de una fase

no fi

patrén.

Dentro de cada una de estas rutinas exlsten subrutinas que
la complementan. La mayoria de ellas son internas al
programa ALAEP, pero hay algunas, LIMPIA y LINEA, que se
ut{lizan para graficacién, que son externas, para lo cual
es necesario ligar el programa al directorio donde se
encuentran estas subrutinas. A continuaclén se muestra el
diagrama de flujo de cada una de las ramas del programa
ALAEP,
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Diagrama de Fiujo de ALAEP
~Rama I
Introduccién de parametros y datos.

Creas
Archivo de Parametros
de Entrada

CARCHP$a"Creado”

L MARCHP$="Mod| ficado”

CARCHP$=*“Creado”

sI
[
MARCHP$=“Modi flcado”

I INPUT Param.Ent$

INPUT %2, Rulprin$

‘L‘ Rulsec$

Incert$

OPEN Param.Ent$ FOR -Camara$
INPUT AS FILE #2 7 E;:Ol
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INPUT #2,
Fasep$
Fasel$
Radiac{on$

INPUT #2, Orfl,
orfz,
Doml ,
Dom2,
Dmbm,

asep$>si”
Radiacion$<>“Cu”
o Camara$<{>“G’

N0

Dorfl
Dorf2
Ddom2
Ddom2
Ddmbm

St

Rulprin=$

Creas \\\\\b__
Archlvo de Datos et

de Entrada

INPUT 82,
Exce,
Dexce

Modificas

de Entrada

Sub
10500

MARCHDS$ =“Mod| f | cado”

st CARCHD$=“Creado”

o
ARCHDS =*Modif lcado”

I INPUT Datos.Ent$

l

OPEN Datos.Ent$ FOR
INPUT AS FILE #2
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INPUT Salida$

OPEN salida$ FCR
OUTPUT AS FILE #1

INPUT #2, NI

INPUT #2,
A, Np(K}

INPUT #2,
A, NI(K)

[ext x|
<Siprinz>tt

s

D

M=N1
F$=“Patron”

D ——

Sint(l ,K)=Sfcr(K,1)

Sint(2 ,K)=sfer(X,2}

Sint{3 ,K}=sfcr(K,3)
1si (K)=Is(K)

Spat (1l ,K)=Sfcr{K,1)
Sspat{2,K)=Sfcr{K,2)
Spat(3,K)=Sfcer(K,3)
Isp(K)=15(K)

M=N2
Fé$="de interes

K: 1+ N2
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Rama [
Cdlculo de ceatros, separacl no funcl y fi
corregidas por error de radio.

2000 —+{ K:l »M I——.{ Q: 1+ N(K)

Ruisecsl

INPUT #2, Nplci{K), u,
1 »2 Ex(K,Q,1), In(X,Q,1),
In(K,Q,2), Ex(K,Q,2)}

cix,q,L)= Ex(K.Q.L}4In(K.0,L) AlK,Q,L)=IEx(K,Q,L)~In(K,Q,L)1

Next L INPUT #2, Nplc(K), u,
- C(K.g,1}, C(X,Q.2), Qu1
A(K,Q,1) No

INPUT #2, Nplc(K), u,
C(K,Q.1), C(K,Q,2},

Cents(K)=0
Cenrs(K}=0

Retro=0
Trans=0

Snfe(K,Q)=C(K,Q,!}-C(K,Q,2)

Cents(Trans)=Cents(Trans)+Cents(Trans,Q)

Cent (Trans,Ql= C(K.Q,l);C(K.Q.Z) y H

Nt(Trans)=N(K)
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Retro=Retro+l

Cenrs{Retra)=Cenrs(Retro)+Cenrs(Retro,Q}

C{K,Q,1)+C{K,Q,2)
2

Cenr(Retro,Q)=

Nr(Retro)=N(K)
snfe(K,Q)=C(K,Q,2)-C(K.Q,1}

|

Cds{K)}aCds(K)+C(K,Q,1)

Next K HNext @ k] clsticiaKsc(k.0.2)  fe

Snfs(K)=Snfs(K)+5nfec{K,Q)

amara$="G

u: 1 » Trans }‘

Centplu)=Cents(u)/Nt(u)
CptpswCptps+Centplu)

Cenrp(u)}=Cenrs{u)/Nriu)
Cprpe=Cprps+Cenrplu) ——V’» Next u—’——>’ Cretro=Cretro/Retrol
Snfp{K,1 }=Snfs(K}/N(K)

Cdp(KI=Cd s (K}/N(K) 4——@

Cip(K)=Cls(K}N(K)

u: 1 9 Trans HstctnDesvct¢(Centp(u)-Ctrans)z}—»INext u|——bl
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1

l

I u: 1 + Retro }—~—4 stcruDesvcr#(Cenrp(u)-Cretro)z }———4{ Next u

Resol/2<Dsvcr

Dsvct={ Dsvct/{Trans-1)

Dsver={ Dsver/(Retro-1]

Resol/2>2Dsver

No

il

Dtrans=Dsvect
Dtrans$="Dsvct™

DiranssResol/2+Dsvet
Dtrans$="R/2+Dsvct"”

Dtrans=Resol/2
Dtrans$="R/2"

l

Resol/2<{Dsver

Resol/2)

2Dsver

e~

Dretro=Dsvcr
Dretro$=“Dsver®

Dretro=Resol/2+Dsvcr
Dretro$="R/2+Dsver”

Dretro=Resol/2
Dretro$=“R/2"

I

L=Cretro-Ctrans

DL=Dretro+Dtrans

Reortra$="Cero"

FcreVne/L

DFcrMa=1Vnc/(L-DL)-Fer|
DFcrMi=Vne/{L+DL)-Fer|

=3 N°

Next K

Snfp(K,1}=Snfs{K)/N(
Cdp(K)=Cds(K) /N(K}
Cip(K}=Cls(K)/N(K)

K}

Fer=1

DFer=0
L=Vnc
DL=0

b N
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N
snfper(K,1 )=Snfp(K,1 ) *Fer No
Sfer{K,1)=Snfpecr(K,1}

——-—{ STK, I )e2Vnc-ST(K,1)

I Sfer{K,1)=2Vnc-Snfper{K,1)

Desve{Desv(KIZI{N(K}-1)

Smay(K)=Snfe(K,1) —v@———-

Smen (K)=Snfe(K,1)

Q: 1 4 N(K) HK: "’"l
Smen(K)}=Snfe(K,Q)

P (—-—{ Next K Hls(&)-Smay(K)-Smen(K)H Next Q
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Incert$="R+A/4" Snfp(K,2)=Resol +A{K,1,1)/2

]

Snfp(K,2)=Resol +A(K,1,1)/2

/
< Incert$="R+Is/z”

4‘ Snfp(K,2)=Reso lfls(K)/Zj—-———r

o

I Snfp(K,2)=Resol+Desv(K]} Reortra=*Cero”

Uma=(Cretro-Ctrans)}~(Dretro+Dtrans)
Umi=(Cretro-Ctrans)+(Dretro+Dtrans)

|

Snfper(K.2)=1 (Snfp{K,1)+Snfp(X,2))*Vnc/{Uma-Uml)-Snfpecr(K,1)}
snfper{K,5)=1 (Snfp(K,1)-Snfp{K,2))*Vac/(Uma-Umi)+Snfper(K,1}i

=

snfpcr (K,2)=Snlp(K,2) snfper(K, 2)=Safp(K,2)
Snfpcr(K,3)=8Snfp(K,3) Snfper{K, 3)=Snfp(K,3)

 ST(K,2)=snfp{K,2)

Return
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Subrutina 9000

Creaclén de archive de baruneu-os de entrada.

l

INPUT Ruiprin
Ruisec
Incert

9000

{

QPEN Param.Ent$ FOR . ]
OUTPUT AS FILE #8 4———{?lnput Param.Ent$

Camara$
Resol
Eds

PRINT %8, Rulprin

Rufsec
incert 4
Camara$
Resol
Eds

Input Fasep$
Fasel$

PRINT #8, Fasep$
f——a Fasel$

Radiacion¥ Radiacion$

Input Orfi, Dorfl
orf2, Dorr2
Dom1, Ddoml

Dom2, Ddom2
Dmbm, Ddmbm

PRINT %8, Orfl, Dorfi
Orf2, Dorf2
pemi, Ddomi
Dom2, Ddomz
Dmbm, Ddmbm

20t

¥o @ CLOSE #8

IPMNT %8, Exce, nsxca}-——:‘/\

Return
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Subrutina 10000

Creacidn de archivo de datos de entrada.

10000

OPEN Datos.Ent$ FOR - si
OUTPUT AS FILE #7 Ruiprin=2

NO

Input Datos.Ent$

Input N2 Input NI

Ruiprin=2 {
PRINT #7, N2 PRINT #7. NI
L

Input Np(K)
PRINT #7, K., Np(K)

Input NI{(K) «——{ : l > NZH cht Kj
PRINT 87, K, NI(K)
Next K s' x:x-»NlJ————»{Q:l-)Np(K) |

1 ¥eo Ruisec=]

Input Nplc(K), st
Ex(K,Q,1), In(K,Q,1),
In{X,Q,2), Ex(K,Q,2)
PRINT 87, Nplc(K}, Q.
Ex(X,Q,1), In(K,Q,1),
In(X,Q.,2), Ex(K,Q,2)

Next Q Input A{K.Q,1) 51
PRINT #7, A(K,Q,1)

A e k]

Input Nple(K),
C(K,Q, 1), c(K,Q.,2),
PRINT #7, Nplc(K), Q,
C(K,Q,t}, C(K.Q,2).
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A -—»{K: 1+ NI Ho:x-.Np(Kq

Input Nplc(K),
Ex(K,Q,1), In(X,Q.1),
in(K,Q.2), Ex(X,Q,2)
PRINT #7, Nplc(K), Q,
Ex(K.Q,1), In(X,Q,1),
IniK,G,2), Ex(K,GQ,2)

Next Q

Input Nplc(K),
C{K,Q,1), CiK,Q,2},
PRINT #7, Nplc(K), Q.
C(K,Q,i), c(K,q,2),

No

CLOSE #7

Return
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Input A(K,Q,1)
PRINT #7, A(K.Q,1)




Subrutina 7900

Calculo de longitudes de arco del Siliclo puro
a partir de las distancias interplanares
con cualquier longitud de onda de la radaicién Incidente
y cualquier tamafio de la cimara de Debije-Scherrer.

7900

1

Input Lambda
Camara$

Lambda

Ca=

d(295(5,k))* - Lambda®

Cami= - Lambda

{(22(5(5,K)+.0005))> - Lambda®

S(K,2)=2%J*ANGTAN(Ca} *180/n

S(K,3)=15(K,2)-2*J*ANGTAN(Cami)*180/mi

Return
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Rama I

Correcclén de longitudes de arco

por error de divergencia axial mds tamafio de muestra.

8000

s1

Ju2
Mu=Dmbm*n/180
Dmu=| {(Dmbm+Ddmbm ) *n/1 80-Mut
Vnc=180

J=t
Mu=Dmbm*n/90
Dmu=1{(Dmbm+Ddmbm) *n/90-Mu |
Vne=90

Definicién de:
Facfig + AFacfig,

Fac2fig * AFac2flg,

ThiK,1)=Sint{l,K}/(2%])
Th(K,2)}=Sint(2,K}/(2°)
Th(K,3)=SInt{3,K)/(2%])

Termf (K,1)aFac2fig/TAN(2Th(K,l )*n/180}
Termf (K, 1 )wFac2fig/TAN{2Th{K,! )*r/180)
Al={Fac2flg+DFac2figMa) /TAN(2Th(K,1)*n/180)
A2=(Fac2fig-DFac2figMIi)/TAN(2Th(X,1)*n/180)
Ul=(Facf {g+DFacfigMa)/TAN(2Th(K,1)*n/180)
U2u(Facf {g-DFacfigMi}/TAN(2Th(K,!)*r/180)
Term2(X,2)=tUl -Term2(K.2)
Term2(K,3)=|U2-Term2(K,2)

AN{2Th{K.1)*n/180)>8

Terml (K,2)=|Al~Termi (K,1}
Terml (K,3)=|A2-Term! (K,1)

L

Termi (K,2)=1Al -Term! (K, 1)1
Terml (K,3}=1A2-Terml {(K,1}1

Dosep(K,! )=Termt (K,1 )+Term2(K,1)

A 1——J Ds(K,1)=Dosep(K,1)*L/90
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Dosep(K,2)=Terml {K,2)+Term2(K,2)
Dosep(K,3)=Terml (K,3)+Term2(K, 3}




A

l

Ds(K,2)=! (Dosep(K,1)+Dosep(K,2}®*(L+4DL)/90-Ds(K,L )|
Ds{K,3)=) {(Dosep(K,1)-Dosep(K,2)*(L-DL}/90-Ds(K,L } |
sftda(K,1)=Sfcr(K,1)+Ds{K,1)
sftda(K,2)}=5fcr(K,2)+Ds(K,2)
sftda(K,3)=5fcr(K,3)+Ds(K,3)

8400

Sinx(1,I)=sftdall,t}
{1000 Slnx(2.l)=szda(I.2)
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Rama IV
Correcciones de longitudes de arco
por error de excentricidad de la muestra en la cimara.

8400

ThiK,1)=Sftda(K,1)/2]
Th(K,2)=Sftda(K,2)/2)
- ThiX,3)=5ftda{K,3)/23
Dse(X,1)uExce®SEN(2Th(K,l )*n/180
Dse(K,2)=(Exce+Dexce )SEN{2(Th{K,1 ) +Th{K,2))°TI/1 80
sfcre(X,1)e=sftda(K,1}+Dse(K, 1)
Sfere(K, 2)asrtda(K,2)+Dse(K,2)

Slax{l,I)=Sfcrell,l)
Sinx{2,1)=8fcrell,2)
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Rama V
Correcclén de longitudes de arco por medlo de una fase patrén.

4100

CALL LIMPIA
CALL LINEA (10,20,10,500)
CALL LINEA (0,240,767.5,240)

X0=10, YO=240

[ CALL LINEA (X0+37.5,Y0-4,X0+37.5,Y0+4}

X0=X0437.5

CALL LINEA (X0+187.5,Y0-8,X0+187.5,Y0+8) g +

X0=X0+187.5

rCALL LINEA (X0—4.Y0020,X004,Y0020Tl[

YO=Y0+20

rCALL LINEA {X0-4,Y0-20,X0+4,Y0-20) ][

YO=Y0-20

CALL LINEA (X0-8,Y0+100,X0+8,Y0+100)

YO=Y0+100
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A

l

CALL LINEA {X0-8,Y0-100,X0+8,Y0-100)

Y0=Y0-100

CALL LINEA (767.5,Y0,757.5,Y0+12)
CALL LINEA (767.5,Y0,757.5,Y0-12)
CALL LINEA (Xo0,20,X0-7,30)
CALL LINEA {(X0,20,X0+7,30)

[

Xrei=Spat(1,1}-Spatf2,1)
Xred=Spat{1,1)+Spat{2,1)
Yrel=Difp(1,1)-Difp(2,1)
Yres=Difp(1,1)+Difp(2,1)

Spat{4,K)=Spat(1,K)+Spat{z,K)
Spat(5,K)=Spat(1,K)-Spat(2,K)
Difp{4,K}=Difp(1,K)+Difp(2,K)
Difp(5,K)=DIfp(1,K)-Difp(2,K)

pat({4,K)>Xred

NO

Xred=Spat(4,.K)

ifp(4,K)>Yres

YressDifp(4,K)

Yrei=Difp(5,K)

209



Xgrei=Xreci®l .875
XgredaXred®t .87S
B Ygrel=Yrei®200
Ygres=Yres®200

I

CALL LINEA (XO+Xgrel,YO-Ygrel,XO+Xgrei,YO-Ygres
CALL LINEA {XO0+Xgrei,YO~-Ygres, X0+Xgred,YO-Ygres
CALL LINEA (XO+Xgred,YO-Ygres,X0+Xgred, YO-Ygrei
CALL LINEA (XO+Xgred,YO-Ygrei,XO+Xgrel,YO-Ygrel

X(K}=Spat(5,K)
Y(K)=Difp(4,K)

bsup=b

msup=m
Yireds=Yired
Yireis=Yirei
Xiress=Xires
Xlireis=Xiret

: X(K)=spat(1,K)
wm-nupu.m [rexe ¢]

Sub

(sen\,

Na=Ni1~-NO

bmed=b

mmedam
Yiredm=Yired Sub
Ylreim=Yirei 7000

Xiresm=Xires
Xireim=Xirel

binf=b

minf=m
X{K)=Spat(4,K) m Sub "Yiredi=Yired
Y(K)=Difp(5,K) K 7000 YireiimYirel
Xlresi=Xires
Xireli=Xjrei

¢ e— 1
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Mmax={¥ireds-Yireii)/(Xiress-Xireii)

Mmin=(Yliredl-Yirels)/{Xlresi-Xireis)
DMmax=Immed-Mmax |
DMmin=1mmed-Mmin |

c bmin=binf

bmax=bsup

Dbmin=1bmed-bmax |

Dbmax=lbmed-bmin!

|

X0=10
Y0=240

[

CALL LINEA {X0,Y0-bmin®200,X0+400%1.875,Y0-{400~-Mmax+bmin)*200)
CALL LINEA (X0,Y0-bmax*®200,X0+400%L,.875,Y0~(400-mmin+bmax)}*200)

K: 1 &+ N2

Sint{4,K)=Sint(1,K)+Sint(2,K)
Sint{S5,K)=Sint(1,K}-Sint(2,K)
Difi(1 ,K}=Sint{l,K)*mmed+bmed
Sint (2,K)=1DITi(l,K}=-{Sint(4,K)*Mmax+bmax)|
Sint (3,K)=1Dif1(1 ,K)})~(Sint(5,K)*mmin+bmin)I
DIfi(4,K)=Difi(},K)+Difi{2,K)
Difi(5,K)=Bifi{1,K)=-Difi(3,K)

K: 1 3 N2

Sintcp(l ,K}=Sint(l ,K)+Difi(] ,K)
Sintep(2,K)=Sint(2,K}+Difl(2,K)
Sintcp{3,K)=S{int(2,K)+Difl{3,K)
Sintcp(d4,K)=(Sintcp{2,K)+Sintcp(3,K))/2
Slnx{(!,K)=Sintep(l ,K)
Sinx(2,K}=Sintep(2,K)
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Subrutina 7000
Ajuste de rectas por minlmos cuadrados,

7000 B
X2=0, Dsz=Dsz+DBpx *Dpy
Y2=0, Y10, ' Dsx=Dsx+Dpx *Dpx
Xp=0, Yp=0, Dsy=Dsy+Dpy*Dpy
ms0, b=0,
Dpx=Q, Dpy=0,
D3 x=0 Dsy=0,
z-o: Dazw0, Next X
Disp»0, Corr=Q
Dsx={ Bax/Na
Dsy={Dsy/Na
Dsz=Dgz/Na
CorrwDsz/{Dsx*Dsy)
X1 =Xt +X(K)
Yi=Yl+¥{K) l
X2mX2+X (X}
Y2=¥2+Y(K) Yired=Xred*m+b
Z=aZ+X([K)*Y(K} YireiaXrei®*m+b
Xires={Yres-b)/m

' Xireia(Yrei-bl/m

Xp=Xt /Na ¢
Yp=¥l/Na

I

b={Y]®X2-X1°2)/(Na®*X2~X1°X1)
m=({Na®Z-X1 *Y]l )/ (N*X2~Xi *Xi }

¥i=0, DYi=0

Dyi=iYI{K)-YII

Disp=Disp+DYi
Dpx=X(X)-Xp
Dpy=Y{K)}=-Yp
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Yired=Yres

Yired=Yrel

Ires)Xred:

o Xirei=Xred
Xirei>Xred

Xirel=Xrei

Return
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Subrutina 11000

Creaclén de archivo de datos para INXPAR

11000

s1

Cr(imo o

|Input Datos.Ent$ l————r

OPEN Datos.Ent$ FOR
OUTOUT AS FILE #B

——>-| INPUT Rulprlnl

Dos=0,
Beta=0, Uno=0

Prom=0

Nple(t)-ENT(Nplc(i))=0

Prom=Prom+l1
Sinxp(1,Prom)=Sinx{(1,t)
Sinxp(2,Prom}=Sinx(2,t)
Npicp(Prom)=Nple(t)

Nplc{{}-ENT(Nplc(t)}=.1

Uno=Uno+1
Sinx1(1,Uno)eSinx(1,l)
Sinxl(2,Uno)=Sinx(2,1)
Nplel (Uno)=Npleli)

—_—
m-smmpl%_,

Dos=Dos+1
Sinx2{l1 ,Dos)=Sinx(1,1)
Sinx2{2,Dos)=Siux{2,1)
Nplc2(Des)=Nplc(t}

NOo

Nplc{t)-ENT(Nplc{t))=.4

BetasBeta+l
Sinxb(l,Beta)=Sinx(1,1)
Slinxb(2,Betal=Sinx(2,1)
Npleb(Beta)=Nple(t)

INext t I——yi t: 1 > Prom }-——»-I Nlinx=Nlinx+l I——

e B
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Sinx(1 ,Nlinx}=Sinxp{l,t})

Sinx(2,Nlinx }=Sinxp{2,t)




Sinx(t,Nlinx)=Sinx1(1,1)
[t 1 uno }‘_*{ Nllnx=Nlfnx+1 l'—"‘ Sinx(2,Nlinx)aSinxl (2, ) 1
Sinx(1,Nlinx)=Sinx2(1,() . ] i ]
Sinx(Z.Nllnx)-Slan(Z.l)HN”M‘ N1inx+l I*‘{ : 13 Dos l“l Nex

Next ( 19 Beta}-——»-lNllnx-Nllnx*Ll——l

Sinx{1,Nlinx)=Siax2(1,!)
L1 4 N2 H Next 1 |"— Sinx(2.Nlinx)aStnx2(2,1)

PRINT %8, Nple(i), sinx(1,£{), Sinx(2,1) ]

Input Inx(t, L),
Inx(2,t), Inx(3,1)

c NO PRINT #8, Nplc(t), Sinx(1,t), Sinx(2,1).
Inx(1,1), Inx(2,t), Inx(3,1}

Imput loxu(l,t), PRINT 48, Nplc(t), Sinx(1,0), Sinx(2.1).
Inxu{2,1),Inxu{3,1() Inxu(l, 1}, Inxu(2.[), Inxu{3,()

Input Inxu(l,¢),
st wo
Inxu{2,!), Inxu(3,¢) Nop(1)=3
PRINT #8, Nplc(t), Sinx(l,1), Sinx(2,1), c
Inxv{l,t), Tnxv(2,0), Inxv(3,1)
END
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vil) Archlvo de salida,

El programa crea un archlvo de salida, en el que aparecen

los datos ds entrada y los resultados del programa. A

contlnuacién se cnumcran ¢stos cn la forma come aparccen en

el archivo,

= El nombre del programa.

- Los nombres de los archivos de pardmetros de entrada, de
datos de entrada y el nombre del proplo archivo.

- La Tabla I en la que aparecen las medidas experimentales,

" 'de’la fase do interés. Esta tabla tiene 8 columnas, en la
primera aparece el numero de pareja en pelicula y en la
gegunda, el nimero de medida de cada pareja. Estas dos
columnas las lee tal cual del archivo de datos de
entrada. Las siguientes dos columnas son los centros
derecho (Cd} e [zqulerdo (Cl} de las medidas
experimentales, en ese orden. Fnsegulda aparece e! ancho
(A} de un arco de la parela. Estos tres gltimos valores
son calculados cuando Rulsec$=“Lim”, de manera contraria
se leen del archivo de datos de entrada. Después aparace
la separaclén no funcional (Snf) calculada como ICd-Cil.
Por @ltimo aparecen los centros del haz de transmislén
(Ct} y de retrorreflexién (Cr) calculados como (Cd+Ci)/2,
con las parejas de arco correspondientes. Las
Incertidumbres asiganadas a c¢ada una de las medidas
experimentales es la mitad de la resoluclén del vernier
(R/2). A tas medidas calculadas se¢ les asocia la
Incertidumbre prepagada.

- La Tabla I, en Ja que aparecen los promedios sobre el
ntmero de veces medlda cada pareja de arcos, de cada uno
de los valores de ia tabla anterior. De esta manera
desaparece la columna dos de la tabla I. A la separacién
no funcional promedio se le asocla la Incertidumbre R+&l
donde &i denota la opecidn escogida para este valor. La
incertidumbre asociada a las posiciones de los centros Ct
y Cr sigue siendo R/2 debido a que no se considera Ia
desviaci dar de estas medid: :
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La semilongitud real de la pelfcula calculada con el
promedio de cada uno de los centros Ct y Cr, y el factor
de correccién de radlo, La incertidumbre asociada a cada
uno de estos valores es la suma de la mitad de la
resolucién del vernier y su desviacién estandar sobre N,
{ntmero de lineas). Sin embargo, si la desvilacién
estandar es mucho mayor que R/2 (cuatro veces, por
ejemplo) sblo se considera la primera, y viceversa, si la
desviacién estandar es muy pequefia comparada con R/2, ésa
no se considera. En el caso de que Ruiprin$=“Promedio”,
aqui termina el archivo, y en la columna de separaciones
no funclonales - aparecen Jas separaciones funcionales
promedia.

La Tabla I, titulada Correcciones por variaciones en el
Radio efectivo de la camara, en la que aparecen las
separaciones no funcionales promedio (Snf * &Snf), las

separ no funcional corregidas por radio

(Snfr t &Snfr), y las separaciones funcionales corregidas
por radlo (Sr t &Sr). En el caso de que Rulprin$=*Radio"
aqu{ termina el archive.

La ecuacién <2e>, que expresa el factor de corrimlento
por error de divergencia axial mas tamafio de muestra.
Debajo de dicha ecuacién los valores experimentales
Introducidos con los que fue calculada.

La Tabla IV, Correcciones por divergencia axial y tamafio
de muestra, en la que aparecen, el doble de los valores de
los éngulos de Bragg (2Th t &2Th) calculades a partir de
las separaclones funclonales corregidas por radlo; el

- incremento <2e) que se les suma para corregirlos por este

error {<ZEpsilon’); su equivalente en &Sexp {(Delta Sexp),
que se le suma a las separaciones funcionales corregidas
por radio, y estas altimas corregidas por los errores de
divergencia axial y tamafio de muestra, (Srtda % &Srtda). -
En caso de que Ruiprin$=“Divergencia” aquf termina el
archivo.

El factor de correccién de excentricldad Fe.
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- Por altimo, la Tabla V, Correcclones por excentricidad de
la muestra en la cimara, en la que aparccen nucvamente
fas  separaci funcional corregidas por radio,
divergencia axlal y tamafio de muestra, ¢l &ngulo de Bragg
(Th) calculado, el factor de excentricidad (E) que se le
suma a cada una de las separaclones funcionales para
corregirlas por este ‘error, y las separaciones
funcionales corregidas por todos los errores: radio,
divergencia axial, tamafic de la muestra y excentricidad
(Se +- 8&Se), Aqul termina el archivo,

En el caso de que Ruprin$=“Patron”, aparecen Gnicamente
cuatro tablas, las dos primeras son Iguales a la Tabla [
descrita anteriormente, tna para las medidas de la fase
patrén y otra para las medidas de la fase de Interés. Las
siguientes dos tablas, son los resultados de la calibracion
por una fase patrén, Tabla A, Datos dec la fase patrén y
Tabla B, Datos de la fase de interds. Cada una consiste de
treg columnas, en la primera aparecen las longitudes de
arco medidas, (Splx) * &Spix)) para la Tabla A, y
(Sls) £ &Sity)) para la Tabla B. En la segunda columna de
ia Tabla A, aparecen las longitudes de arco patrén
(SuxL + &SwxL), caleuladas a partlr de las distancias
Interplanares reportadas en la tarfeta del JCPDS
correspondiente a dicha fase patrén. En la tercera columna
de esa misma tabla aparecen las diferencias de las medidas
experimentales, columna dos menos columna uno de esa misma
tabla (Dpix} £ &Dpix}). En la segunda columna de la Tabla
B, aparecen las diferencias interpoladas en la recta
ajustada a la grafica (Dpix)  &Dpix)) contra
(Splx) + &Sp(x)), llamadas {Diy) £ &DI(). Finalmente en
la columna tres de la Tabla B aparecen las longitudes de
arco corregidas por la fase patrén, Sc(s) 2&Scl)),
obtenidas por la suma de la columna uno mas la columna dos
de esa misma tabla.
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Por dltimo, del programa ALAEP es posible crear un archivo
"de datos para INXPAR f para Iquiera de las
opciones de rutina principal de ALAEP. Si asi se desea

oOnicamente s¢ da ¢l nombre de diche archivo, en caso

contrario el programa termina. La forma de crear este
archivo de datos es de la misma manera que se crea desde
INXPAR, es decir las dos opcl para ind o
Gnicamente para calcular parametros de red. Sl se quiere
esta segunda opcidn sera necesarlo introducir los Indices
de reflexion.
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3.~ Programa computaclonal INXPAR.

{

Objetivo: caleular pardmetros de red con alta precisién y

exactitud. Para calcular los pardmetros de red es necesario

conocer los fndices de reflexién de cada una de las. lineas
del patrén de difraccién. Esto lo puede hacer el programa
mismo, asl pues, tiene dos opciones:

3) indexar el patrén de difraccién de rayos X de una
equisgraffa de Debije-Scherrer, y a partir de la
indexacién encontrada calcular los pardmetros de red, o,

b) calcular los pardmetros da red Introduciendo los
indices de reflexién del patrén.

i1} Pardmetros de entrada:

a) *Ind®, < Rulprin=i
Rutina principal: Ruiprin$s= b} "Par", = Rulprin=2
"G" , (Grande)
Cdmara utlllzada: Camara$= “C* , (Chica)
Si la radlacién utilizada es debida al Cobre: Lambda$=:Cu”,
(en caso de no ser cobre se Introduce el nombre qufmico del
elemento utilizade como 4node en el tubo de rayos X).

Ndmero de equisgraffa de Deblje-Scherrer: Eds, este dato es
sblo para control interno del laboratorio,

Nimero de medidas realizadas de  longitudes de arco
Sm E AS:‘::. debldas a las diferentes longitudes de onda
de la radlaci6n:

para Ka, Kp$="K aifa-p", Nkp

para Ko, KIS="K alfa-1", Nk

para Kaz. K2%="K alfa-2", Nk2

para K8, Kb$a"K beta ", Nkb
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Longitud de onda a normalizar los valores medldos:

“K alfa-p” = Lambdanor=0
“K alfa=1" w Lambdanor=l
Lambdanor$={ wg a3pa-2" » Lambdanor=2
“K beta” = Lambdanor=4

“Cubico”
“Tetragonal”
“Hexagonal”
“Ortorrombico”

Sistema cristalino a probar: Siscris$=

“s", Si

Lineas base iniciales determinadas Si o No: Lbsn$=
“N", No

En caso de que Lbsn$="S" entonces:

nomero en pellsula de la primera linea base: Lbl, *
nGmero en pelicula de la segunda linea base: Lb2, **
ntmero en pelicula de la tercera linea base: Lb3, ***
Triadas de Indices asignadas a las lineas base:
primera linea base: IHpl, IKpl, ILp), *

segunda linea base: IHp2, IKp2, ILp2, **

tercera linea base: IHp3, IKp3, ILp3, ***

® para todos los sistemas.
®* para todos los sistemas excepto ctbico.
#%® g5lo para el sistema ortorrémbico.

En este caso, si las llneas base no son las primeras, se
puede, o no, indaxar las lineas anteriores a las asignadas:

todas$= S", se Indexan todas las lineas
“N", se indexan a partir de la primera lfnea base

Namero maximo permitido de asignaciones de valores

diferentes de Q;‘;: + AQ;:{

Lb, puede ser el valor que se qulera, se suglere usar 2 6

. a cada una de las lineas base:

3, pero se puede usar hasta 5 & 6 seglin sea el caso.
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Nomero de lincas toleradas sin Identificar, es decir sin
indexar, Nt. Este valor puede ser 0, 1, 2, etc. segin sea
el easo.

Valor més alto de los Indices por asignar: lmxv este valor
es el nimero que probablemente sea el mis alto de las
triadas de indices del patrén por asignar. Por lo regular
sl s¢ trata de una fase Inorganica s¢ observan valores de
indlces hasta de 10 6 12, si se trata de una fase orgdnica
puede ser hasta de 20. Ademas, mientras més lineas tenga el
patrén mas alto debe ser el indice maximo.

{ti) Datos de entrada: los valores que se introducen al programa

iv)

exp exp
son los valores de las longitudes de arco Smu. * Asmu.

corregidas por ALAEP.

Constantes y varlables:

Valores de ia longltud de onda de la radlaclén utilizada:
en caso de que Lambda$s*Cu”,

Kp=1.54178, DKp=.00006,

Ki=1.54051, DKi=.00006,

K2=1.54433, DK2=,00006,

Kb=1,39217, DKb=.00006.

en caso de que Lambda$#“Cu”, se introducen los valores al

correr el programa en interactivo,

Namero total de lincas en el patrén (N):
Np=Nkp, Npl =Np+Nki,
Npl2=Npt +Nk2, N=Npl 2+Nkb,

Longitud de onda de la radlacién a la que se normaliza:

Kp » DS5=DKp, Rn=0
K + D5=DKl, Rn=.t
K2 + D5=DK2, Rnz.2
Kb # DS=DKb, Rn=.4
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Variables en la subrutina 16400:

AQ = 1 Np+l Npl+l Npl2
NO = Np Npl : Nplz N
K¢ = Kp ' K1 ' K2 ' Kb
D4 = DKp DK! DK2 " DKb

Nimero de combinaciones (T) de trfadas de {ndices para cada
sistema cristalino: Nchkl.

Nimero de renglén de la matriz Q, que contiene el wvalor
0;:_: que se le asigna a la primera lfnea base en el proceso
de indexacién: Nibordi.

Numero de lineas no indexadas: Nint,
Nimero de lineas sf indexadas: NIi.

Nimero de binaci de fnd i debido a las
opciones de triadas de fndices para cada lfnea: Ct.

calc

Nimero de rengién de la matriz I que contiene el valor Q xt.
con el que se cumplié la desigualdad (16} del capftulo V,
para la primera opclén: K,
para la s=gunda opcién: U,
para la tercera opcion: V.

Valor de los pardmetros recfprocos base:

. . - *+
(a“)Aor.(a )Amax.(a“m))lunln,

. . - t*t
(b, )Bor, (b ) Boax, (b ) Bmin,

. . - e
(c“)Cur.(c’(m,)Cmax.(cMm,)Cmin,

Nimero de valores de 012 diferentes asignados a:
la primera lfnea base: Nib1, '

la segunda lfnea base: NIb2, "

la tercera linea base: NIb3, et

t  para todos o  mistemas.
Tt para todos los  sistemas excepto ciblco.
1T sdlo para ol sistema ortorrémdico,
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v,

)

Variables utllizadas en fa subrutina para calcular los
parametros de red con UNA, SIETE o TODAS, las comblnaciones
de indexaciones:

Namero de b i de indeaxci: con las que se
desea calcular los pardmetros de red: Cti.

Namero de opclén para las lineas que tienen mas de una
opclén de triadas de indices: Noc,

Nomero de combinacién del namero de combinaciones de

Indexaciones: bina.

Ntmero de combinacién para la impresién de la tabla VII,
que va en grupos de 7 en 7: Ordin.

Matrices:

Ntomero de linea en petlcula: Nple(2,100):

Nple(l,t)= Namero de linea en pelicula, de introduccisn.
Nplc(2,6)= Namero de linea en pelicula, ordenado.

Longitudes de arco experimentales: Se(2,100):
Se(L,t)= SEXP,

= AGEXP
Se(2,1} ASHKL'

Angulo de Bragg: Th(4,100):

exp exp exp

ThiL,b)= 8 Th(3,t)= 8’"“_ + AO'""_,
= exp = Q%P . pAgS*P
Th{2,) Aemn_. Thi4,1) 9",_ AGHKL -

Funcion Seno: Sthis,l 00):

- exp, e 2, _exXp

Sth(1,t) Scn(GHu), Sthi4,{)= ASen (9"”_).

Sth(2, b= ASen(o;F),  Sth(S,i}= Sen’(8]) normalizado,
= Sen®(g*=P - 2P

Sth(3,{)= Sen' (Bmu), Sth(6,i)= ASen’ (em"_) normaltlzado.

Distancia Interplanar experimental: Dexp{6,100):

Dexp(1,t)= d;:f, Dexpl4,i)= Ad;:: ordenado,
Dexpi2,t)= 8d; %, Dexp(S,i)= dor” + Ad;>? ord,

= d°*P = J°5P o exp
Dexp(3,1) dum. ordenado, Dexpl6,1) dm(L Adnn ord,
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Peso para calcular los parametros de red: Peso(100):

Peso(i)= 1 /ASen’ (87':" ) normalizado.

Valor Q experimental: Q(10,100);

Q.= Qo 6= QG ordenade,
atz,b= Qg "™, Q(1,0= Q ““""“ ordenado,
Q(3,i)= szp,mln. Q(8,t)= Q exy,mln ordenado,
ala,u= a'q7 . ER o;:: ordenado,
= exp = ATQT*P .
Q(5,1)= A QHKL Ql10,i)= & QHKL ordenado.

Vaior Q calculade,
con la primera triada de indices optatives: Qcl(4,100):

Qel(L,l)= Q calc Qcl{3,i)= Q:alc,mh'
Qel(2, 1= o‘“"""“‘, Qell4, 1= Q5"
con la segunda triada de Indices optativos: Qclu(4,100):
Qelull = Q5o ", Qelu(3, b= QCar=™"
Qelu(z, = Q53 ™", Qelu(4,b)= Ao“‘"
con la tercera triada de Indices optativos: Qclv(4,100):
QelvlL = Q57 %, Qelv(3, 0= Qg =™,
culc, = calc
Qeiv(2,i)= Q o Qelvi4,t): AQHKU.

Distancia {nterplanar calculada,
con la primera trfada de indlces optativos: Dcl(4,100):

Del(1 )= D! ct;:':' Del(3,t)= Dcalc.mln'
cate,max cﬂlc
Del(2,0)= Doxe . Dcl(4,0)= AD s’
con la segunda trfada de indices optativos: Dclu{4,100):
= pEolE - cntc.mln
Delull,t)= Dm(w. Delu(3, )
cale,max o cnlc
Detu(z,i)= Dmu.u f Delu(4,) AD
con la tercera triada de Indices optatlvos: Deiv(4,100):
calc . calcmin .
Delv(l i) Dmuu‘ Delv(3, )= Dm(u; '
_ cul:,max _ caic
Delv(2,i)= KLy Delv(d,i)= AD"””.
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Diferencia entre Q**” y 0;:‘: Difq(4,100):

HKL
exp cale = QF¥PISX _ catemin
Difqli )= Qfxr - QFF°.  Difq(2,0= QEre™* - QEle™™,
exp_cale o exp,min . calemax
Difq(4, L= A(Q[P-QL ),  DIfq3,the QpiP ™" - qrt ©™%,

Diferencia entre Q5rt ¥ o;;:: Difqu(4,100):

Difqui .ty QFF - Q;‘;;:. Difquiz, i)~ QGr>"™ - Q;::j‘"‘ i,
Difquid. = MQLT-QC%%),Difquid,tl= Q™" - Qe ™,
Diferencia entre Q;:i y Q;":::: Difqv{4,100):

exp _ cale = QFYPHmax calcmin
Difqu(1 0= QfY - QF7 % Difgv(z,U= QfeF Q-
Difqy(4, li= A(QP-Q7% ) Difqv(3,0)x QEXP™" - QfoIm™,

Diferencla entre dox” y d;:i':: Difd(4,100):

exp cale = qexpmax _ calemin

Difd(1 ,0)= dMA‘L - d""_ . Difd(2,t)= dMKL dHKL f
exp_.calc, exp,mln _ calc,max

Difd(4,1)= A(d"“ dmu ), Difd(3,t)= dnKL dm". .

exp cale .
Diferencia entre dun ¥ d"m. Difqul(4,1 00):

Difdull, ti= &SP - dFele, Difdu(z,0)= dTP T grelentn,

cale,max

exp_ calce. - exp,mln_
Difdu(4,i)= A(d,_ " -d "}, Difdu(3,1) dore dmm:

HKL “HKlu

Diferencia entre d': y dc"“" Difdv(4,100):

H) HRLy
exp _ ,calc eXP,max calc,min
Difdv(1,l)= d”u b Difdv(2,l)= g dorry  *
= exp_ cale ~ ¢xp,mln_ calcmax
Difdv(4,8) A(dmu dHKLu)' Difdv(3,1) dHKL dMKLv .
Indices HKL y valores Q7' I{7,1880):
1L, 0= H, 102,0= K, 13,0)= L,

K4,0)= H*+K*sL%, (sélo para el sistema ctbico),
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2
(H® + K%+ Lz)a:b, cabico,
2 2, # 2 #? 1
+ (H® + K )aab+ L Cob’ tetragonal,
1S.0)=
2 @
(H?%+ HK+ Kz)a' + L%, hexagonal,
ob ob
T R torrémbic
Hacb*l(babd-Lcob, ortorrémbico.
z 2 2 2
{H® + K+ L )a“(max.'l, cabico,
2 2, #% 2 *
{H” + K ]aab(maxl + L cnb(mux], tetragonatl,
1(6,i)a
2 E
{H*+ HK+ Kz)a;lmuxl + L% (max}, hexagonal,
z #? »? 2 #?
H°a_ lmax) + K’b__(max) + L’c__(max), ortorrémbico.
oo ob ob
o2
(H* + K% L*)a_ tmial, cibico,
2 2, v 2 o
(H® + K )aob(mln) + Lcaa(mlnl. tetragonal,
17,0=
lz lz
(H2+ HK+ K*)a_ {min) + L%  (min), hexagonal,
ob ob
2 2 2
Hza. (mtn} + bi' (min} + L’c' {min), ortorrémbico.
ob ob ob

En los sistemas tetragonal y hexagonal: Y(3,70) y R(L1):
Y(1,0)= H, Y(2,0)=K, R(i)=L.
Y(3,6)=H + K, (tetragonal), H* + HK + K?, (hexagonal).

En el caso de que Ruiprin=2, Mlus de cada linea:
primera opelén de Indices: Inx(3,100),
segunda opcién de Indices: Inxu(3,100),
tercera opclén de Indices: Inxv(3,100).

Funcién Nelson-Rliley: Funr{2,100),

Funcién delta: Fund(2,100),

Funcién Nelson-Riley normalizada: Funrn(2,100),
Funcién deita normalizada: Fundn(2,t00).
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Valores de los pardmetros de red para encontrar log valores
miximo y minimo:
A0(2,§00), Bol2,100} y Cof2,100)

Mamere de opclones de trisdas de indlces de cada linea:
Nop(100).

Nimere de opclones de triadas de indices en cada
combinacién de indexaciones para cada ffnea: Nopi(i0G).

NGmerao de renglén de las lineas que tlemen mas de una
apeion de triadas de indices: Yi(t Q0).

Namero de opcién en el cdlculo de paramatros de red para
cada binaclén de ind § : Ordi(100),

fndiccs HKL para determinar la red de Bravels: B(3,100).
Red de Bravals para cada combinacién de Ind i
Red${i 00).

Namero de rengién de la matriz [, que identifica Ia triada
de indices con la que se cumpli6 la desigunidad (16) del
capitulo V, para las tres opciones: Nhkl(3,100),

Nimero de triada de fndices que se permuta en las
binaciones de fndaxaci Nhklul100),

Nimera de triada de Indices para cada lrea para cada 7
binaciones de Indi 1 Ihkic(t 00,1 00).

Nomero de triada de indices para cada combinacidn de
indexacitn: Nhkii{3,100),

Valor del paridmetro de red para el sistema cuabico calculado
con la primera opcibn de {ndices: Aocon(2,100),
con fa segunda opeién de indices: Aoun(2,100},
con la tercera opcién de indices: Aovn{2,100).

228



Coeficlentes del sistema de ecuaciones para calcular los
parametros de red base: M(4,4).

Términos constantes del sistema de ecuaclones: S(5,2).

Mitad de los coeficientes del sistema de ecuaciones para
calcular los pardmetros de red: C(6,6).

Coeflclentes del sistema de ecuaclones para calcular los

parametros de red: F(5,5).
Menores de los sistemas de ecuaciones: K{4,4).

Coeficientes del sistema de ecuaciones para la subrutina de
calculo de determinante y solucién del sistema de
ecuaclones: D(6,6).

Soluclén del sist de ecuacl : X(S,1).

vi) Diagrama da flujo:

El programa INXPAR se divide en 5 ramas principales:
I. Introduccién de pardmetros y datos.

II. Céleulo de Angulos de Bragg, distanclas I[nterplanares y

valores Q experimentates.

{II. Indexacién del patrén de difraccién.

IV. Célculo de parametros de red por el método de Cohen.
V. Determinacién de la red de Bravais.

Todas las subrutinas necesarlas son internas al programa. A
continuacién se muestra el dlagrama de flujo de cada una de
lag ramas mencionadas con sus subrutinas. El proceso de
indexacion de los sistemas tetragonal, hexagonal y
ortorrémbico son similares por lo que s6lo se muestra el
dlagrama de flujo para los sistemas tetragonal y hexagona'l.
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Diagrama de Flujo de INXPAR

Rama La
lnv.roduécmn de pardmetros y dates.

Creas
Archivo de Parametros
de Entrada

CARCHPS$=“Creada”

Modificas
Avrchlve de Parametros
de Entrada

{ MARCHPS="Modf1 cado"]

CARCHP $="Creado”

S

o
MARCHPS$="“Mod | f { cado”

o

|~ INPUT Param.Ent$ I

INPUT #2, Rulprin$
1 Camara$

CARCHPS$=“Creado™

Lambda$

Eds
OPEN Param.Ent$ FOR . Kp$,Nkp

INPUT AS FILE #¥2 K1, Nk}
K2% ,Nk2
Kb$ ,Nkb
Lambdanor$




Kp=1.24178
Kl=1.54051
K2=1.54433
Kb=1.39217
Dkp=0.00006
Dkl1=0.00006
Dk2=0, 00006
Dki =0, 00006

Lambda$=s“Cu”

Np=Nkp
Npl=Np+Nki

CARCHDS$="“Creado”

INPUT Kp.Dkp
Kl , Dkl
K2, Dk2
Kb, Dkb

Npl 2=Npl +Nk2
N=Np!2+Nb

Creas
Archivo de Datos
de Entrada

CARCHDS="Creado™ >

o
ARCHDS =“Mod [ i cado”

INPUT Datos.Ent$

OPEN Datos.Ent$ FOR
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DARCHDS:"Mod 1flcado”

INPUT AS FILE #3 — B



OPEN Salida$ FOR
INPUT Salida$ OUTPUT AS FILE #4

CARCHDS$=“Creado”

Ml =1
M2=Np
K$="K alfa p”

Ml =Np+1
M2=Npl
K$=“K alfa1”

M1=Npl +1
M2=Npl2
K$=“K alfa 2"

M1 =Np12+1
M2=N
K$="K beta”

Sub
{470 1



Subrutina 1470

INPUT &3,
Nplc(1.1) INPUT #3,
sell, 1} Nploti, i) |
Se(2, 1} Se(1.t) ¢
tnx(1,1)
Inalz, 1) setz.0)
Inx(3,1)

Imax=Inx({1,1l)

Imax=Inx(2,{)

nx{3,t) > lmaX Imax=Inx(3,1)

Nplc(l, U)=Npic{1,t=1)
b4
ple(l , £)=Nplc(1,1-2



E D

| J

Nop(i(=1}nz

Nop{i-2}=3
Taxv{], =1 }minx(1,{} Inxv(l,{-2}=lnx{l,t)
Inxe(2,L-1)=Inx{(2,{} Inxv(2,t-2)=inx{2,1}
Ioxv{3, -1 )m=lnx(3,1} Inxy(3, t-2)=lnx(3,}
{mf=-] fmi{~2

o4 -——)‘ Nple(2,t)=Npic{l .t)—I-é»———-————-——-

Next ¢
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Subrutina 18000

Creacitn de archivo de parametros de entrada.

OPEN Param.Ent$ FOR
OUTPUT AS FILE 8B

:

4—-{ Input Param.EntS‘Iw— 18000

INPUT
Rulprin, Eds,
CAMARAS, Nkp,

Radiaclon$, Nkl,
Lambda$, Nkz,

Nkb,
Lambdanor$,

Siscriss,
Ltsn$,

PRINT #8,
Ruiprin, Eds,
CAMARAS, Nkp,

"{Radiacion$, Nk1,

Lambda$, Nkz,

Nkb,
Lambdanor$,
Siscris$,
Lbsn$,

Siscris$="Cublico” B
INPUT PRINT #8,
" = Lb), Lbt,
scris$="Ortorrombico Lb2 Lbz,
Lb3, Lb3,
INPUT IHpPI,
INPUT LbL INPUT Lbi, Lb2 1Kpl, ILpi
_WPRINT 8, Lbl PRINT #8, Lbl, Lb2 PRINT #8, IHpl,
IKpl, iLlpl
INPUT 1Hp2Z, ‘4/\>‘_—]
1Kp2, 1ILp2 No “
PRINT #8, alz.‘*— iscr{s$=“Cubico
iKp2, Iipz B el
INPUT IHp3,
- " IKp3, ILp3
Siscris$="Ortorrombico PRINT #8, IHp3,
IKp3, 1ILp3
INPUT Lb, l
Nt, Imax INPUT todas$
CLOSE #8 PRINT 8, Lb., PRINT #8, todas$
Nt, Imax

Return

L&
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Subrutina 18400
Creacién de archivo de datos.

11000

- OPEN Datos.Ent$ FOR - ¥o | Miml
Input Datos.Ent$ OUTOUT AS FILE 88 Nkp=0 M2=Np
s
X0 Sub M1 =Np+1 NO = Sub
Nkz=0 18620 M2=Npi Nki=0 18620
st st
Ml =Npl+l Ml aNpl2+1 Sub
M2=Npl2 M2=N 18620

K: Ml » M2 18620

Return &——+ CLUOSE #8
{ Nplc(Z.K)-NPlc(l.ﬂ«-

INPUT Nplc(l ,K),
se(1,K), Sc(2,K)
PRINT #8, Nplc{l.K),
Se(2.K), Sel(2.K)

Ruiprin=1

INPUT Inx(1,K), PRINT #& Inx(1.K), Next K ]
1nx(2,K), fnx{2,K),
Inx(3,K} Inx(3,K)
Return

s

Nplc{i,K)#Nplc(l ,K-1)

- > Nop(X-2)=3
NP“’“'K’y"P'c“'}’\uo Inxv(l,K-2)=inxil K} | |

Inxv({2,K-2)=1Inx{2,X)
Inxv{3,K-2}=Inx(3,K)

Nple(1,K)=Nple(l,K-21

Nop{K-2)=3
Inxv(i,K=2)=Inx(1,K) | |
Inxv(2,K-2)=inx(2,K)
Inxv(3,K-2)=Inx(3,X)}




Rama I
Célculo de éngulos de Bragg, distancias interplanares y valores Q.

Thil,t)=Sel1,1)}/(2- 1)

Th(z,1)=Se(2,1)/(2-3)

Th(3,1)aTh(1,1)4Th(2,1)

Th(4,1}=Th(1.{)}-Th{2,1)

Sthi{t,t)=SEN(Th(1, 1))
Sth(2, L)=ISEN(Th(3,{})=Sth(1, L}1

Sth(3,¢)=SEN(Th(L ,1)?
Sth(4,t)=1SEN(Th(3,2))*-Sth{3,E)1

K5=Kp

ambdanor$="K alfa p —3{ D5=Dkp

Rn=0

KS=Ki

bdanor$=*K alfa 1™ D5=Dk1

Rn=0.1

KS5=K2

P5S=Dk2
Rn=0.2

AO=]
NO=Np

+j K5=Kb
DS=Dkb 4

Ké=Kp

Rn=0.4 D4=Dkp
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AQ=Np+l

Sub NO=Npl
16400 K4 =Kl

D4=Dki

Dexp(3, t)=Dexp(l,1)
Dexp(4,t)=Dexp(2,i)
Q(6,t)=001,1)
Q(7,t)=qQ(2,1t)
Q(8, £)=Q(3,1)
Q(9,1)=Q(4,1)
Q(10,t)=Q(5,1)

Dexp(S5,{)=Dexp(3, {)+Dexpl4,t)
Dexp(6,!)=Dexp{3,1)-Dexpld,1}

238

Sub
16400

AO=Np1 +1
NO=Npl2
Ka=K2
D4=Dk2

AO=Npi2+}
NO=N
K4=Kb

D4=Dkb




Subrutina Ord

Meecote 11 |
Q6=Q(6, 1)

.. slgnifica que de lgual manera
se ordenan:
Q(7.t), Q(8,1), Q(9,1), Q(10,1), Dexp(3,(), Dexpld,t),

Thil, i}, Th(2,8), Th(3,{), Thi4,t),

Sth{3,1!), Sth(4,t), Sth(S,t), sth(6,{), Peso(l), Nplc(2,t),
Funr{l,t), Fuar(2,t), Fund(1,t), Fund(2,1),

Funrn(l,t)}, Funrn(2,{), Fundn(l,bt), Fuqdn(Z.L),

"y si Rulprin=2, también se ordenan:

Inx(L,4), Inax(2,0), Inx(3,1), Inxu{l,$)}, Inxu(2,{}, Inxu{3,i),
Inkv(1,1), Inxv(2,1), Taxv(3,t} y Nop(t).
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Subrutina 16400

Sub
16400

Sth(s,1)=sthi3,i)
Sth{5,{)=Sthi3,t}
H2=SEN(Th(3,1))?
HI=SEN(Th{4,1))’

Sth(S,1)={K5/K4)*Sth(3, {)
H2»[(KS+D5 }/{K4-D4 ] 1 *SEN(Th{3,t)?
H3={{KS-D5}/{K4+D4) | *SEN{TR(4,1})*

Sth{6,L)=iH2-5th(5,L

l Peso(l)-l/Sth(G.I)}f

Q(1,1)=4-Sth(5,1)/(K5)*®
0f2, E)as-H2/(K5-D5) 2
Q(3, £)us-H3/(KS+D5)

Ql4,1)=1Q02, 1)-0(1, L} 1
QIS,i)=1Q(3,£)~Q(1, )}
Dexp(l,t)=1 ¥V QL1, 00

l
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B

i

Dexp(2, )=11 AV Gy 1T - Dexp(l,i)l
Funr(l,t)=FNR(Th{1,1}}
Fund{t, {}aFND(Th(I,t))

Funrn(l,{)=Funr(l,t}(K5/K4)
Fundn(l, {)=Fund(l,{)(K5/K4)?
Z1aFNF(Th(4,1)-COS{Th(4,1)}%72
Funr(2,t)=121 -Funr{l,1)]
22=10-FNF(Th(4,1))-SEN(2-Th(3,1))?
Fundn(2, t)=122~-Fundf{l ,t)1

Z3=Z1 - (K5+DS )/ (K4-D4)
Funrn(2,t)=124-Funen(l.1)1

Z24=22. [(K5+D5)/(K4-D4)]?

Fundn(2,{)=1Z4~Fundn{l ,i))

ENT(Nplc(l,1))+Rn=Nple(l, )

Funrnf{t ,i)=Funr(l,{)

Fundn{1, {}=Fund(l,!()

Next i
Funrn{2,{)=Funr{2,t)

Fundn(2,l)=Fund{2,1{)

Return
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Rama I.b
Introduccién de Pardmetros.

CARCHPS="Creado™ o

MARCHPS$="Modificado” ¥y

Volver$a“No Empezar
‘ Leer$="s"

INPUT #2,
Siscris?

INPUT #2,
Lbsn$

INPUT %2,
Lbl

l

A

Slscris$="“Cubico”

INPUT #2,
Lbl, Lb2

Lbl, Lb2, Lb3

242



iscris$="Cubico

l

INPUT 82,
1Hp!, 1Kpl, ILpl

INPUT 42,
1Hp2, IKp2, ILp2

INPUT 82,
1Hp3, IKp3, ILp3

.

INPUT #2,
Nt, Imax

Siscris$=“Cubico

Siscris$=*“Tetragonal

o
Siscris$="Hexagonal”
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INPUT %2,
todas$

Sub
3400



Rama III

Proceso de Indexacién

Sistema Cabico

3400

1(2,Nchkl)=K
1(3,Nehkl)=L

4-{ 1(4,Nchkl )=H1+K14L1]

Next H Next K Next L

244

{: 1 3 Nehkl-l

Ji t+1 5 Nehkl

(4. ) = 140

S1

NO

La=l(4,1)
14, 6)=1(4, )
14, ))=L4

Li=i(1,1)
1, D=1t )
1(1,4)=L1

L2=1(2,1)
12, O=1(2, )
1(2,))=1L2

1

L3=1(3, ()
13, =1(3, )}
1(3,))=L3

Next ¢ l—(———-l Next j]
l

A




Nple(2,i)=Lbi

51

Nlbordi=t

L) todas$="S

:I Nib=zN|h+t

1 +» Nchkl

bsn$=“N"

NO

Aor=Q(6,t)/1(4, )
Amax=Q(7,t)/1(4,])
Amin=Q(8,1)/1(4,))

!

F
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‘ 1(5,K)=Aor- 1(4,K) }

I

l 1(6 ,K}=Amax- I(4,?)|

l

rm,x)-mln. m.x)]

K: 1 9 Nini

PRINT No pertenece al
sistema Siscris$

e 4350
Cambia de parametros
de entrada S/N

LINPUT Y$

Nhkl(K,y}=0
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Subrutina de Indexacién.

K: 1 - Nchkl

Slscris$=“Cublco”

247



K;: K+1 - Nchkl

NhkI(2,y)=0

Nhk1(2,y)=K

K* K+1 = Nchkl

St

(6,y)-1(5,K) <D

Q(8,y)-1(6,K)<0

51

Nhk!1(3,y)=K

v
l Nli=0 ]——-){ _y:l-)Nf‘—vLK:l«)Nlnll

et
ll Nhk1(3,y)=0

10000 Next Y

st
No

LNJI=N11+H Next K '
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Rama 111
Proceso de Indexacion
Sistemas Tetragonal y Hexagonal

4510 A

t+1 - Nchkli

J:

NchklisNchkli+l

L1=Y(3, f}
Y(3,0)=Y(3,5)

Yi1,U)=Y(1,5)
Y1, i=L2
51 0

L3aY(2,1)

Y2, 0)=¥(2, )
y(:.Nchku)-n‘»x‘] Y(2, f)aL3

;
[

Y(3.Nchxt i )-H‘m&ox"_]

] III |§I
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{: 1 9 Imax+l

[m: 1 + Nehkli-1 I

l 101, Nehk1)=Y(1,m) l

l

LI(Z.Nchkl)-Y(Z.m) l

|

| 1(3,Nehk1)=R(1) ]

4350

L(H.Nchkn:v(a,m) l

Next 1

9000




Nibl=NIbl+]




Sl ~"Lbsn$="N"

NO

Siscris$="Hexagon

NOo

(3, h)=IHp2® +IKp2

NO

Y(3.,hi+R{e)=0

NO

(3,h)=Y(3,9
y
RtsI=R(e)

Y(3,9)=0 y Y{3,h)=0

NO

R(f}=0 y R{e)=0

NO

h: 1 - Nchkl{ M

a5t Y(3,h)#1Hp2” + IHp2 - IKp2+1Lp2>
s
2 sI H H
51 H
S H
5(1,1)=2Q(6,1)
5(2,1)=Q(6, )
st E
st .y

M(1,1)=Y(3,q)
M(1,2)=R(fF)*
M(2,1)=Y(3,h)
M{2,2)=R(e)*

——yl MAT D=M |

s *'—_{,x°=2 }f——{ D$=“DET”J

NO



e
NO

sf1,1)=0(8,1)

s{2,1)1=Q(8,)

D$=*"SOL EC”

Aor(2)=X(1,8)
Cor(2)=X(2,1)
S{1,1)=0(7,¢)

S(2,1)=Q(8,J)

MAT DaM

D$=~SOL EC"™

Cor(2)=X(2,1)

253

S{1,1)=Q(8,t)
S(2,11=Q(7.,))

D$=“sOL EC”

Aor(23=X(1,1)

S(1.1)=Q(7,1)

§(2,11=Q(7, )

MAT D=M

D$="SOL EC"

Cor(2)=X(2,1)




Amin=Aor(l)}
Amax=Aor(l)
Cmin=Cor(l)
Cmax=Cor(1)

Amin=Aor(K)

Amax=Aor(K}

Cor(K)<Cmin Cmi{n=Cor(K)

Cmax=Cor(K) Cor(K)>Cmax

[ ] N -
»| Next K| { Nenki=o I

LNchkl=Nchkl4l H 101, Nchkl)=Y(1,m) l

-—{ 1(3,Nchkl)=R(1) }-«——{ l(Z.Nchkl)=Y(2.m)—]

[ 14 ,Nehk! )=Y(3.M(5 ,Nchk1)=¥(3,m) - Aor+R{{) vaorJ

u 1——F(6.Nchkl)=¥(3.m)'Amaxd»R(l’ -Cmax ]




1(7,Nchkl}=¥(3,m} - AmIn+R(1§ -Cmin
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Rutina 9000

‘Q(Nplc(z.y))-ENT(Nplc(Z._v—l))\ ) CtaCt-Nop(y)
¥ Nop(y)=Nop{y-1) ]

st
K: 1 2 Nchkl (¢

Inx(1,y)=1{!,K) ¢ Inx(2,y)=1(2,K
Inx{3,y)=1(3,K)

Nnkl{1,y)=K

K: K+l = Nchkl
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mxull,y)=I(1 ,K) e Inxu(2,y)=I(2,
e [Inxu(3,y)=1(3,K)

Nhkl(2,y}=K

Nop(y)=2

K: K+l - Nchkl

Inxv(l,y)=1(1,K) e Inxv(2,y)=1{2,K
Inxv(3,y)=I{(3,K}

l Nhklu{y)=Nhk1(1,y) }‘—- B

I Next y I——v-l Nibordi=l H Nli-NJ
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Rutina 10000 -

y: Nlbordi » N
K=Nhkl(1,y)

10000

Qel(1,y)=1(5,K)

Incm.y)xx/»/"Trs—.ETJ . ) Qel(z, y)=1(6,K) ]
[pe1@neiv—TERT | Ecm.y)ms,m
|
,Dcl(E.y):x/\/—l(’_T—.m_' ) ’ ch(d.y)xll(S.K)-l(s.m
|
[Dcl(4.y)-chl(2.y)—Dcl(l.y)l | I DIfq(l,y)=0(6,y)-1(5,K) I
| B
| Difd(1,y)=Dexp(3,y}-Del(1,y) ] l Difq(2,y)=0(7,y)-1(7,K) I
,led(2,y)=Dcxp(6.y)—Dcl(3.y) l , DIfq(3,y)=0(8,y)-1(5,K) I
| |
lled(3,y)=Dcxp(7,y]—Dcl(2.y) I lleq(4.y)=Ileq(l.y\-leq(Z.y)!|
1
lgird(d.yhlbifd(l.y)—Dird(z.y)l.J Nop(y)=Nop(y)+i
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UaNhk1(2,y) B

!Dclu(l.y)=l/f'_lTS—.U)—' )

Qelu(l,y)=I1(5,U)

Wu(z.ym//—rrm‘)?} Fm:xﬁ(z.ﬁ::ue.m )
|nc1u(:|,y)=1//_|T7“TL1“)‘“ ) )chu(l,y):l(s.u) J

l l

Dclu(4.y)-!Dclu(z.y)-Dclu(l,y]l] chluH.y)-ll(S.U)-I(li‘U)T!

1

lledu(l.y)-Dexp(J.y)-Dclu(l.)ﬂ D)xrquu.y)--o(s,y)-us.U)—]

[ledu(z.y)-Dexp(6.y)-—Dclu(B.ﬂ Dll‘qu(Z.y)-OH,y)-l('l.U) ]

1 |

’Lmrdu(a,y)-nexpu,y)-Dc1u(2,y), Bil’qu(a,y\HQ(s,y)-l(ﬁ,U)—J

|

Difdu(4,y)s= Difquid,y)=
IDifdu(l,y)=Difdu(2,y)! 1Difqu(l ,y)-Difqui{2,y)t

Nop(y)=Nop(y)+t

NO



V=Nhkl(3,y) c

[nclvu )= TV )

Qclvil,y)=i(5,V)

{Dclvtz.ylsllmﬁr} 1chv(2.y)nl(6,V) )
[Dclv(:,y):l/ﬁmr) Ichv(l.y)ﬂl(S.V) }

l Delv(d,yl=iDcivi2, 7 )-Delvil , ¥y}

J

[ledv(l,y):Dexp(J.y)-Dclv(l,y)] Lnifqv(l,y)-Q(G,y)-—I(S,V)J

chlv(4,y)-!I(S.V)—I(G.V)l l

[D!fdv(z,yhﬂexpm,y)«nclv(a.y)! ! Difgvi2,y)=Q{7,y)~1{?,V]} ’

|

lmrdv(a.yhnexpn.y)-ncxvrz.y)] Lmrqv:s.y)=o(s,y)-|m,V) I

| |

Difdvi4,y)= Difqvid,y)=
1Difdvll ,y}-Difdvi{2, y}! iDifqv(l,y)~Difgel2,y)1

Nop(y)=Nop{y)+t
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{ KaNhk1(1,y) ‘————»-[_U-Nhl(z,y) }-——-—-b-{ V-Nhkl(B.y)]

[Nhklu(y)=Nhkl(l ) }

wz.y) )=ENT(Nplet2,y-1]

y
Nopl{y)=Nap(y-t)

<,

Ct=Ct-Nop(y) I
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W3={K5+D5)

J 10,02+ 12,0241 (3,U) 2

4-(Sth(5,t)~sthle,{))

O —— b

c

L

Continua con el cé&lculo de
las Ct combinaciones de
indexacliones S/N

LINPUT Si$

o ™ LINPUT Cafi$:
END Cafigs="FIN CAMBIO o FIN
No
> T
1 F
LINPUT Cti:
UNA, SIETE
o TODAS
Volver$="No Empezar” 11
ctidioo ¥, gy
r4
st
v
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Rama IV
Calculo de pardmetros de red por el método de Cohen.

Noc=0
bina=l
Ordin=2

Noc=Noc+l
Nhkli{l ,Noc)=Nhkl(1,y) E
Nhkli(2,Noc)=Nhkl{(2,y)

Nopl(Noc)=2

Yi(Noc)=Y

Nop(Y)=l
o_Noc=Ct

s

Nhk1(3,y)=

A Nhkli(2,Noc)=Nhki{2,y)
Nopl(Noc)=2 I
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’ B —] Next w1 s T | Next b |
c
oG- DT>

Yii=Yi(1)

Nhiclu(YE] )=NhK1 i(aa,1) . B: 2 7I——»-ly: Nibordi -»N‘

lhklc(,v,K)—lhl:lc(y,o:-d(mﬁ)!

Loy ]

Ordi(K)=0rdi{Ordin+é6)

(L]
ab: 1 = Nopil(2)
Ao(l,K)=Ao(1,0rdin+6)

Yii=yi(2) Ao(2,K)=A0(2,0rdin+6)
Nhklu(Yil)=Nhkli(ab,2)

St
L1
NO

bj: 1 » Nopli(20)

Yii=Yi(20)
Nhklu(Yii)=Nhk1li(bj,20) Co(l,K)=Co(l,0rdin+6)
)

Co(2,K)=Co(2,0rdin+6
@ B

Red$(K)=Red$(Ordin+6)
Ordin=0Ordin+1
....continta de !a misma manera

Siscris$="“Cublco”

Siseris$=“Ortorromblico

st

Bo(1,K)}=Bo(]1,0rdin+6)
Bo(2,K)mBo(2,0rdin+6)

bina=bjina-6

para ab,...,aj,ba,bb,...,bi
hasta bJ como se Iindica.
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NT{(Nplc(2,y))=ENT(Npic(2,y~1))

Nop{y)=Nop(y-1}
y
hklul(y)#Nhklu(y-}

Siscris$=“Cublco”

iseris$="Ortorrombico"”

Return «—— R

P=Peso(y)}

C(L,1)=+1(4,V)2"p
c(1,2)=+1(4,V}*Fuadn(l,y)"P
C(I.3)-0‘1(4.V)'5th£5,y)'l’
C(2,2)m+Fundn(1,y)""pP
C(2,3)=+Fundn(1,y)*Sth(5,y)*P
C(3,3)=+Sthi5,y) P

L——)F

P=Peso(y)
Cll,1)=+1l1,V) P
c(1,2)=+1(1,v)221(2,v)%*p
C(1,3)=+1(1,v)2e1(3,v)2*p
C(1,4)=+1(1,V)?*Fundn(i,y)*P
C(1,5)=+1(1,V)>*sth(s,y)*P
c(2,2)=+1(2,v)'*p
c(2,3)=+1(2,v}2%1(3,v)%p
C(2,4)=+1(2,V)2*Fundn(1,y)*P
C(2,5)=+1(2,V)**Sth(5,y)*P
C(3,3)=+1(3,V) *p
C(3,4)=+1(3,V)**Fundn(l,y)*p
C(3,5)=+1(3,V) **Sth(s5,y)*P
cl4,4)=+Fundn(i,y)’*p

P=Pesoly)

Cl1,1)=+1(4,V)2op
C(1,2)=+41(4,V)*L(3,V)2ep
C(L,3)=+1(4,V)**Fundn(l,y)*P
C{1,4)}=+1(4,V)*Sth(5,y)*P
c(2,2)=+1(3,V) *p
C(2,3)=+1(3,V)3*Fundn(l,y)*P
C(2,4)=+1(3,VI**Sth(5,y)*P
C(3,3)=+Fundn(1 .y)z'P
C(3,4)=+Fundn(1,y)*Sth(5,y) *P
C(4,4)=+Sth(5,y) *P

!

C(4,5)=4+Fundn(1i .x)'szh(s.y)'P }——————— F

C(5,5)=+Sth(5,y) P
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F

|

G

|

B(1,E9)=1(1,V)
B(2,E9)=1(2,V)
B(3,E9)=1(3,V)
E9=Eg+1
Ihklc(y,bina)=V

Clj,t)scit, )

G3=(A0"G1)2/(a"A0*+C0O?)
G4={C0*G2)%/(27*A0%+34C0?)
G5={G3+Ga "

R9=3/(213+(c0/A01’

A3=2%180/n* ATN(RO/{ 1 -RS?
G6=(3*C0*G1 )2/ (4%A0%" (3(A0/C0)%)7)
G7=(3%C0°G2) >/ (4*A0% (3+(CO/A0)*) %)
G8={GE+GT

Go=2°6a*180/(n*{1-R9*
Ao={3°A0%+c0% 3

Ao{l ,bina)=aA0
Ao(2,bina =G5S
Co(l,bina)=A9
Co{2,bina)=G9

Siscris$=“Cubico”

Ao(t ,binal=ao
Ac{2,bina)=Cs

Ao(l,bina)=A0
Ao(2,bina)=G5
Bo(t,bina)=BO
Bo(2,bina)=ge [ @
Col(l ,bina}=CO
Co(2,bina)=G7

Sub
15800

Ao(],bina)=A0
| Ao(2,bina)=GS

Bo(l,bina)=RO
Bo(2,bina)=Gé
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Subrutipas 15000 y 15400
Céiculo de parametros de red de los sistemas cdbico,
tetragonal y hexagonal,

15000 C2=Wo
£ A Sub MAT D=F Sub
16800 D§=“DET" 16800
MAT De=C X0=2
D$=“DET"
X0s=3

Al=X(1,1)
a0=K5/{ 4 AT

pP2=C2/C(2,2)

C3={Nli=2)%C2"P2 2

ca={C17¢3

cs-{ps?/(avaL)+KkS20Ca%/(16%A1%)

!

Return

15400
l Flt, )=C(L,))
MAT D=C
DE="DET"
X0=4

s(t,1)=C(1,4)

MAT D=F
D$="DET"
X0=3
MAT D=F
D$="DET"
X0=2 Sub
l 6800
A [+
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c

l

C4=WO
MAT D=F
D$=“SOL"

X0=3

Sub
16800

Al=X{1,1]}
Ci=X{2,1)

Klt-1,J-1)=C(1,1)

MAT D=K
D$=“DET"
X0=2

Sub
16800,

c7={C37¢6 "

K(1,1}=C(1,1) MAT D=K
D — K(1,2)=C(1,3) D$="DET"

K(2,1)=C(3,1) X0=2

K(2,2)=C(3,3)

C8=W0

P3=GC4/C8 Sub
C9=(N11=3)*C4*P3 | 16800
Go={T3/C9

er=x5/J_*_3 AT ) |A0=KS/J_'_‘4 AT '

l Gl=4D52/(4°A1 )+(K5°CT)% /(16%A1°)

Gl ={ D52 /(3°A1 1+ (K5*CT I /(12%A1%)

‘ G2=4D5%/(4°C1 1+(K5%G0) > /(16°CL>)

C5aW0
P2=C4/CS
Cé=(NIli=3)"C4tP2

l

D Return
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Rama V
Subrutina para determinar la red de Bravals,

Fl=0, F2=0, F3=0,
F4m0, F5=0, F6=0, F7=0

| 32=(B(2, ()+B(3, 11172 - ENT((B(2,L)+B(3,1)1/2) |

Fl=Fl+l |« 13=i £ J2a0 >¥2 13=0
| | Il

Ja=(B{1,1)+B(3,1))/2 -~ ENT((B(1,t)+B(3,1))72) I—‘——‘

150 "“4:).0\“ [Mi5a1 | [ F2arael
| I~ L TJ
—>{—Jc=(nn.non(z.m/z - ENﬂ(su.nwtz.m/zd

| sI l.\na - I
J7=1 160 Iio

|

F3=F3+1

Ig»l 1t

FasrFg4+1
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R2=(~B(1,1}+B(2,1)+B(3,i)}/2~ENT(-(B(1,1)+B(2,t)+B(3,t))/2) |~4— A

Red$(binal=“A" u
:
.

Red$(bina)="F" u

Red$(bina)="R"

Return —— U
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vil} Archivo de salida.

El programa INXPAR crea un archivo de salida que contiene

los parametros y datos de entrada, asi como los resultados

del programa. A contuntacién se da una lista del contenido
de este archivo en ef orden que aparecen estos datos.

- El nombre del programa, los nombres de los archivos de
pardmetros y datos de entrada utilizados para correr el
programa, y el nombre del archivo mismo.

- Las condiciones experimentales leidas del archivo de
parametros de entrada: Camara utilizada, radiacién del
tubo de rayos X y namero de equisgrafia de
Debi je-Scherrer.

- Ia Tabla 1, Longitudes de onda utilizadas, que contiene
la longitudes de onda dg las p tes de la radlaclé

utilizada, K& (K alfa-p), I(mtl (K alfa-1), Kmz (K alfa-2}
¥y Kp (K beta). Su incertidumbre, y el namero de lineas
medidas con cada una de elias. Al final de esta tabla se
especifica la longitud de onda usada para normallzar las

longitudes de arco experimentales.

= La Tabla II, dividida en cuatro seclones para las lineas
medidas con cada una de las longitudes de onda. La tabla
contiene el nGmero de l!inea en pelicula y las longitudes
de arco experimentales (Sexp t &Sexp), leldos del archivo
de datos de ventrada. Los angulos de Bragg,
(Theta t &Theta) calculados de las longitudes de arco

experimentales y ias distancias interplanares
(dexp & Bdexp) caleuladas a partir del Angulo de Bragg
experimental.

- La Tabla 1II, Funciones calculadas a particr de
Sen(Theta), muestra los valores de los sen®@ normalizados
y no normalizados, y los valores de Q experimentales
(Qexp t &Qexp) ordenados de menor a mayor.

- Parametros de entrada que especifican: el sistema
cristalino a probar; la opcién de la rutina principal
utilizada; la opcién de introducir lineas experimentales
como lineas base, y en su caso las lineas y los Indices
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introducidos; el numero maximo (Nt) de lineas toleradas
sin identificar; el valor mas alte (Imax} de los Indices
por asignar, ¥ los nGmeros en pelicyla de {as lineas
experimentales que se utilizaron como lineas base. En
caso de que Ruiprin$=*Par” Gnicamente se especifica el
sistema cristatino.

~ Las Tablas IV y V, que muestran los indices asignades a
cada una de las tineas experimentales. En la tabla IV
aparecen los valores de Qcalc t &Qeale, calculados con
los indices optativos y paramctros reciprocos base, y las
diferencias entre las Qexp y las Qcalc, Qe-Qc * &Qe-Qc.
En la Tabla V aparece lo mismo pero con distancias
interplanares. Si Ruiprin$="Par” estas tablas 3¢ omliten.

- Las Tablas Vi y VI', en las que aparecen los valores
utilizades en el calculo de parametros de red. Estos son,
los valeres de la funcion de Nelson Riley y funcién
delta, los pesos utilizados en el método de Cohen, y, sf
el sistema es cObico, los valures de los pacdmetros de
red calculados con cada uno de los indices optativos. En
la Tabla VI sc caleulan valores de las funciones
noemalizadas, ¥ en la Tabla VI', no normalizadas,

- El namero de combinaciones diferentes de indexaciones, y
1a opcién de caleular los pardmetros de red de UNA, SIETE
o TODAS las combinacfones.

- Finalmente, la Tabla Vil, dond= s¢ muestran los
pirdmetros de red ¥y la red de Bravais encontrados con
cada una de las binaci de ind H
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CAPITULO VIII
APLICACION DE LAS METODOLOGIAS DESARROLLADAS
A SUSTANCIAS CRISTALINA CONOCIDAS

1.~ Objetivos.

Durante el desarrollo de las loglas de ind tén de
patrones de difraccidn de Deblfe-Scherrer y cdiculo exacto y
preciso de pardmetros de red, se utilizaron medidas
experimentales de sustanclas cristalinas conocidas, ya que,
tanto las Indexaciones como los valores de los pardmetros de
red aparecen reportados en las tarjetas del JCPDS. Comparando
tales valores es posible evaluarlas.

El objetlvo de este capitulo es mostrar los alcances de estas
metodologlas por medio de la aplicacién de los programas ALAEP
e INXPAR a las medidas experimentales. Adewnds de ser efemplo
de como utilizar ambos programas.

E! programa ALAEP, que calcula medidas experimentales libres
de algunos errores slstemétices, se utlliza en general para
todos los sistemas cristalinos, sIn embargo el programa
INXPAR, que tanto Indexa patrones de difraccién como caleula
parametros de red, tiene s6lo la opcién de usarse para cuatro.
Debc hacerse la aclaracién de que tanto la metodologia de
indexacién como la de céleulo de parametros de red son iguales
para estos cuatro sistemas cristalinos pero que se divide el
programa INXPAR debido a que las simetrias de cada uno de los
sistemas da lugar a relaciones entre parametros de red,
Indices de reflexién y distanclas interplanares diferentes, lo
que conduce a calcular parAmetros de red con diferentes
férmulas para cada uno de etlos. Conforme las simetrfas de los
sistemas cristalinos decrecen las ecuaclones ' se vuelven mds
complejas y el mismo principlo de la metodologia de
indexacién, de ensayo y error, requlere tiempos largos de CPU
lo que vuelve dificil su aplicacién. No sucede lo mismo en la
metodologia de cdlculo de pardmetros de red, pero no se aplica
para los sistemas monociinico y triclinico,
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De esta Tasera, [ara evaluzr en general lzg meiodoiogias, se
tratald priccopalmente cin 2] sistemi CUBItO  ytilizands como

mingtra experimental el Nall gue es bidn cococids, ¥ despods,

oon mAidas txparinantales adeccadas, se pronarom casy umd Je

prra evaluar el programa

1as  gifleomas crigtalinog
INXPAR completo.

comtinuacitn  se desotibe 3 aplizaniln compieta de  Jas
cada una de las susiancias  oristalin F se

resultados obtenldss  poe los peogramas

Loz pasos a seguir en la aplizacisn para cada une de iog

sictemas cristalines s los siguientes:

a)} Wrifizar el méteds de  Debiw-Scherrer, tal como  se
descridid en el capitulo iV, para obtener una equisgrafia
de alta calldad.

b) Medir las  separaciones entre arcos ¢ introducir  esias
medidas en el programa ALAEP usamdo la opcidn de corregir
lag fuentes de error que segin convengan.

¢) Uiilizar e! programa [NXPAR para indexar el pawrén de
difraccicn, & partir de las separaciones eatre arco
corregidas, obtenidas por ALAEP.

d) thilizar ests mismo programa para caleular los parimetros

de red con alta precision y exactitud.

e} Comparar los resultados con los valores teportadss en las
tacjetas del JCPUS hasta donde sea posible de acverdo a la
precisidn y exactitud ajcanzadas.

Mucstras cristalinas utilizadas.

tas sustancias cristalinas utilizadas, asl come los sistemas
cristalinos a los que pertenccen y el numero de tarjeta del
JCPDS  con  las  que se  identificaron, se enuncian a
continvazién. La razén por la que - se escojieron estas
sustancias, fue porque se coataba con ellas en el ladoratorio,
o porque era de inetrés su anilisis para otros proyectos.
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Férmula Nombre Nombre Sistema
quimica quimico mi neral cristal ino
NacCl "Cloruro de sodio Halita Cabico
TlOz Oxido de titanio Rutilo Tetragonal

SrCt 2 -6h20 Cloruro de estronclo
hidratado Hexagonal
. Carbén Grafito Hexagonal
S Azufre Ortorrémbico

3.~ Resultados de la aplicacién de ALAEP e INXPAR.
A continuaclén se expone de manera concisa las caracteristicas
mas relevantes al aplicar las metodologias desarrolladas en el
presente trabajo, a las sustanclas cristalinas menclonadas.

i) Sistema caGbico.

La muestra del NaCl se preparéd por el método del capilar.
El tiempo de exposicién a los rayos X para cbtener su
equisgraffa fue de 12 horas en cimara grande. Se utilizd
radiacién debida al Cobre sin filtrar. Se obtuvo un patrén
claro con 38 lineas observadas. La pelicula se identificé
con el numero DS-513. Para correr €l programa ALAEP se cret
el archivo de parimetros de entrada, llamado AlaepNaCl.Par,
con las siguientes opciones: corregir por los errores de
radlo, divergencia axial méds tamafio de muestra y
excentricidad; introducir como medidas experimentales los
centros de las lineas; tomar come Incertidumbre la
resolucién  del  vernier (025 mm) mas la  desviacion
esténdar.

Enseguida de los resultados de ALAEP se muestran el archivo
de - parametros de  entrada para INXPAR. Las opciones
utilizadas fueron indexar el patrén de difraccion y
calcular los parémetros de red, ncrr;lallzar a la longitud de
onda KB. no dejar ninguna linea sin indexar, y tomar 6 como
valor méaximo de los Indices por asignar. Los resultados se
muestran en el archivo de salida llamado InxparNaCl.Sal.
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Archivo de pardmetros de ALAEP para ¢l ‘NaCl.
AlaepNaCi.Par

Excentricidad

Cen

R+Sigma

¢
- 023
513
1.5 . .03
1., .012
84, .9
49.8 , .8
132, 2

~ 14898 . . 01146

El archivo de datos de entrada no se muestra ya que los
mismos datas se encuentran en la tabla [ del archivo de
datos de salida. Este dltime se muestra a contlnuacién.

Archivo de Sallda de ALAEP del NaCl.
AlaepNaCi.Sal

CALIBRACION DE LONQITUDES DE ARCO PARA EQUISCRAFIAS DE POLVOS
ALAER

Nombre del Archivo de parametros de entrada: AlaepNacCl.Par
Nombre dal Archivo de datos de entrada: AlaspNaCl.Dat
Nombre d# sxte Archivo: AlaepNaCl. Sal

TABLA 1 Medidas do la Fase de intasres.
1 Num de!Num de! Centra ! Centro !Antha de! Separacion !Centro Haz ! Centro Hazx!
{pareja'medida!l Derecho ! I2quierdal un arco {No duncional! Transmision! Retroraflyx!

ten pel!d/cada!Cd +- R/2'Ci +~ R/2! A+~ R ! 8Bnf +~ R ! Ct +~ R/2 ! Cr +- R/2!
' tpare a! (mm) ! (mm) ] {am) ! (mm} ] (mm} ! trm) !
' '
! L4 t ! 113.4600 ! &44.200! 150 ! 49. 400 ! 88. 900 ! !
t 1.4 2 ! 113.600! &44.200! .130 ! 49. 400 ! as. %00 ! !
! 1.4 3 ! 110.57% ! &4.200! .130 ! 49.378 4 88.867 ! !
LI A 4 ! 113.8373 ! &44.2001¢! .130 ! 49.37% ! 88.887 ! !
¢ 1.4 S ! 113. 400! 44.200°! 130 ! 4%, 400 3 88, 900 ! '
Tt 1.4 & ! 113.4600 ' 464.200 ¢ . 190, ¢ 49,420 ! as. 900 ! i
¢ 1 ! 1 ! 114.300 ¢ 61,300 ! . 180 ! 54. 800 ! 88. 900 ! !
¢t 3 ! 2 ¢ 116.325 ! 41.%=23 ! .1%0 ¢ 34.800 ! 8a8.925 ! [
LI ] ! 3 ! 116.325 ! 61.325 ¢ . 180 ! 34. 800 H g8. 723 ! !
LI ] i 4 ! 114,328 ) 41,300+ 130 ! 54. 825 ! 88, 912 ! H
[N S 3 ! 116,300 ! 41.525 ! .1%0 ! 54,775 ! 88. 913 ! '
LIS | ¢ & 1 116,329 ¢ b1, 325 ! . 150 ! 54.800 H 8a8. 923 ! !
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Continuacion de la Tabla [ del archivo AlacpNaCl.5al

117. 325
117. 323
117. 323
117,523
117, 828
117, 823
120. 700
120. &7%
120. &73
120. 700
120. 673
120, 473
129. 825
129. 828
129. 823
129,800
129.82%
129,823
134, 450
134, 4%0
134, 425
134. 430
134. 3430
134, 450
139. 375
139. 600
139. 600
139, 600
139. 400
139. 400
142, 823
142. 823
142. 823
142, 823
142,825
142, g%
145. 430
143. 479
145, 473
143,473
143. 475
143,473
143, 600
145, 623
145, 600
143, 423
143, 623
143, 623
148. 100
148, 100
148. 125
148. 100
148. 100
148,100

\
!
'
1
t
!
1
)
'
1
]
)
i)
[}
1
[}
1
'
'
'
'
1
'

40,325 !
, 325 !
&0, 300 !
60,323 !
40,323 !
40.300 !
L 173 )
597.178 !
37.1%0 !
57,178 !
87.178 !
87.175 ¢
. 025 !
48.030 !
. 030 !
48.023 !
., 030 !
, 030 !
. 3%0 !
43,373 !
. 3%0 ¢!
43,373 !
. 373 ¢
. 375 !
. 2590 !
L 223 !

. 230

29, 623
29. 623

. 250 !
. 250 !
38.2%0 !
. 900 ¢
34.873 !
L8738 ¢
34.873 !
.B73 !
34,875 !
. 350 !
. 379 !
. 330 !
. 350 !
. 375 ¢
. 350 !
. 230 !
. 278 ¢
. 230 !
. 250 !
. 230 !
. R73 !
29, 600 ¢
. &2 !
29, 623 !
29. 8625 !

]
'
]
1
[
]
]
]
1
t
]
1
]
1
]
|
t
[l
1]
]
]
]
]
'
]
]
]
i
]
1
]
1
]
]
!
]
1
'
1
]
1
v
1
]
]
'
1]
]
¢
)
]
Il
'
]

. 179
. 178
178
. 173
. 173
173
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 173
173
173
. 173
. 175
. 175
. 230
. 250

230
. 230
. 230
. 230
. 150
. 130
. 150
. 150
. 150
. 130
. 150
. 190
. 1%0
. 130
. 150
. 130
. 150
. 150
. 130
. 130
. 150
. 130
. 102
. 100
. 100
. 100
. 100
. 100

. 125

L B2
. 123
. 123
123

87,
87,
57.
57.
37.

200
200
=23
200
200

473
200

473
473

1
t
]

'
4
!
)
'
1
1

8. 863
B8, g&s3

1
'
]
v
]
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133,
135,
133,
139,
135,
133,
133,
135,
153,
135,
185,
199,
139,
135,
133,
135,
184,
153,
163.
163,
143,
163.
143.
163.
164,
164,
154,
164,
1464,
149,
164.
164,
144,
164,
164,
164,
172,
173,
172,
173.
172
172,
173,
173.
173,
173.
173,
173,
184.
184.
184,
184,
184,
1684,

223
223
223
250
230
=23
490
400
400
400
423
400
873
73
973
973
000
975
378
373
a3
373
373
373
275
300
300
273
300
300
=3
323
523
£00
523
325
973
000
973
000
975
975
230
230
230
2350
250
230
300
473
473
479
473
473

22. 600
22, 600
22. 973
22. 600
2%. 373

22, 600 !

22, 423
2. 435
22. 400
22. 423

22. 423 !

2. 423
21,833
21. 825
21. 800

21.824 !
21.825 !
21.823 !
14,375 !
14,400 !

14, 400

14. 400 !
14,400 !

14. 400
13. 475
13. 473
13. 473
13. 475
13, 473
13. 473
13. 300
13. 323
13. 300
13. 300
13. 300
13. 300
87s
aso
ars
87s
8%0
ars
425
623
&00
423
623
6235
. 423
. 4R35
. 400
. 423
353. 423
337, 423

shbhabbbiahd

unww
wuaQa
woow

.1as
. 128
L 123
. 123
IR
123
. 100
. 100
. 100
. t00
. 100
. 100
. 150
. 150
. 130
. 150
.130
. 180
180
. 150
. 150
. 130
. 130
L1530
. 130
1350
130
180
130
180
133
. 123
. 129
. 123
. 123
123
. 130
. 150
. 130
. 150
. 130
130
- 128
. 128
. 123
. 133
L1285
. 125
. 125
. 125
L1235
. 123
L1239
. 1R
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132. 620
132, 423
132, 630

148. 973
1350, 800
130. 625
130. 823
150, 800
430,835
130, 823
151. 223
151. 200
131,225
151, 200
151. 223
151,223
168. 100
148. 130
148, 100
14B. 125
. 123
148. 100
148. 42%
148. 625
148, 630
168. 625
168. 625
168, 433
168. 925
148, 930
168. 929
168, 930
168, 730
166. 930

88, 913
a8, 713
88, 700
a8, 723
a8, 912
88. 913
88. 912
as. 912
88, 700
es8. 912
a8. 923
a8, 912
88. 850

268. 982
268. 9350
268. 938
268. 930
268. 930
268. 730
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190. 173
19C. 130
170. 130
190, £30
1790. 130
190.173
1790. 475
190. 475
190. 430
170. 430
190. 473
170. 475
191. 923
191. 550
1%1. 3%0

171. 350

171, 930
191,323
1946. 800
196. 775
196. 50O
174, 800

196. 800

196. 773
199. 030
199. 075

199. 030
199.030 !

199.073
199. 030
199. 473
199. 430
199. 430
199. 430
199. 450
199. 430
208. 430
2008. 473
208. 475
208. 430
208. 430
208. 450

208. 923 !

208. 723
208. 929
208. 730
208, 925
208.925
216.073
216.073
216,073
216,073
216, 030
214, 030
216.073

'
Il
]
]
1
1
1
'
'
]
'
]
'
'
]
'
]
'
]
1]
]
]
i
]
[l
'
l
1
]
1]
f
]
]
1
'
4
Il
'
1]
1
'
!
'
1
]
]
1}
1
!
k)
]
v
]
]
1

J47.83%0
347.8%
347, 830
347.830
347.875
347.830
347. 530
J47. 330
347. 523
347. 330
347. 3%
347, 3%0
3464, 323
346, 320
3456. 350
3446, 325
346. 323
344, 350
341. 200
341. Q00
341.179
341. 200
341.175
341. 200
338. 973

33%9. 000

337. 000

33%. 000
3379. 000
33%. 000 !
338. 600
338. 60Q
338. 400 !
338. 500
338. 625
338. 60a
329. 633 !
429, 600
329. 423 !
329. 629

329. 600

329. 623

329. 100
329. 123
329. 100
329. 100
329. 100
329. 100
321. 823
321. 800
321. 800
321. 623
321. 800
321. 800
321. 800

157, 473
147.700
137, 700
157.700
137. 723
197. 479
137,073
157.079
157.073
157, 100
157,073
187. 073
134. 800
154.775
134. 800
134,775
154.773
154, 823
144, 400
144, 4285
144,373
144. 400
144,373
144, 423
137. 925
139. 923
13%. 930
139. 230
139. 925
139. 930
139. 120
139. 150
139. 150
13%. 130
139. 173
139. 130
121. 173
121. 129
121. 130
121. 175
121. 130
121.175
120. 175
120. 200
120. 173
120. 130
120. 173
120. 175
103%. 730
103, 729
103. 723
103. 750
103. 730
10%. 730
103. 723

267, 010
24%. 000
269, 000
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218
218,
218.
218,
218,
218.
219.
219,
ate.
217,
219.
219,
223,
2R3,
223,
223,
223,
223,
231,
231.
234,
231,
201.
291,
231,
231,
231.
231,
231,
231,
243,
243,
243.
243,
243,
243,
244,
244,
244,
244,
244,
244,
244,
2498,
248,
RAa8.
248,
248,
248,
230.
2%.
250,
230,
2350,
2%,

850

873 !
873 ¢

873
873

8735 @

450

475 !
478 !

473
473

475 !

8oo
BOO
200
800
800
800
175
173
17%
173
130
173
925
/23
J00
W3
923
92
400
400
400
373
400
a7s
875
873
&OO
4Q0
373
573
373
?73
973
97
950
573
230
878
600
373
373
373
373

319. 150
319,129
319,173
319, 173
319. 175
319, 173
318, 600
318, 375
318. 875
318, 375
318, 573
318, 375
314, 075
314, 100
314, 073
314, 073
314,078
314, 075
304, 800
306. 773
30&. BOO
304, 773
304, 800
304. 800
305, 925
305. 930
303. 950
305. 950
305, 923
303, 930
294. 350
294, 330
294. 390
294, 350
274, 979
274, 530
=93, 200
293, 225
293, 225
293. 22%
293, 229
293, 200
293, 223
289, 075
289, 072
R69, 100
2W\9. 078
22, 100
287, 073
287, 350
287, 375
287, 3%
287. 350
RE7. %0
287, 10

. 150
. 180
. 150
. 130
- 130
. 130
. 178
173
475
. 173
. 173
173
L 173
173
. 173
. 173
<A73
. 175
. 200
. 00
< ROO
. 200
. 200
. 200
. 223
. ’RS
. R23
.22
L]
. 223
. 230
. 250
. 230
. 250
. 250
. 250
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 223
LRI
. 22
. 2R3
. RIS

.2’

. R75
. 273
. 273
L R7S
273
. 273
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100. 300
100, 360
100. 200
100. 300

73. 600
73. 623
7. 400
73. 450
73623
74. 600
74. 023
74. 090
74. 02%
74, 000
74. 029
$1.130
51, 1%0
91. 450
81,473
51,175
81,173
48. 623
48. 630
48. 425
48, 425
48. 6%0
48. 6423
48. 430
40. 100
40. 100
40, 123
40. 123
40. 123
40. 123
34. 775
36,775
36. 773
3677
38, 779
36.773

269. 000
24%. 028
259, 029
269. 0238
269. 028
249, 02%
269. 023
269. 023
R6%9. 028
249. 023
247, 025
249. 025
268. 938
268, 780
2468, 938
2a8. 928
as68. 938
268, 938
2468, 987
24a, 979
264, 987
268, 973
268. 97%
=68, 997
248. 923
268, 938
268. 925
248. 930
268, 929
268. 938
R68. 973
248. 973
2468, 973
R60, P42
268. 788
258. 962
R&8. 888
=68. 900
268. 913
248. 913
R48. 900
=68, Bga
268. 700
a7, 028
&7, 025
269. 038
26%9. 013
269,038
249,013
R68. 762
R68. 788
268. 742
24d. 962
268, %262
R&B. 4R
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TABLA

11

Medidas Promsdiadas,

!
]
1
]
]
]
fl
]
1

!Num de! Centro Der.!Centro Iiq.!Ancha de!

Separacion Neo !Centro Ha: !Centro Harx!

promedie ! promedie !un arco ! func. promedioc ! Transmision! Retrorefly!

€Cd +—= R/2 ! Ci +— R/2 ! A+ R ! Snf +- (R+&i) ! Ct +- R/2 ! Cr +- R/2!

Cmm) H (mm) ! (mm) ¢ {mm) ' {m=) ! {mm} !

1

1.4 113.392 ' 64. 2000 49.3917 .0379' 68.8958 ! !
1 H 116,317 ! b61.9167 54,8000 . 0408! 88.9167 ! !
2.4 ! 117.8923% ! 40. 3167 $7. 2083 . 0379! 068.9208 ! ¢
2 ! 120.683 ! 97.1708 &3. 5120 , 0387 88.9271 ! !
3.4 127.821 ! 48 0417 B81.7792 .03%2! 8668.9313 ! !
3 4 134. 346 ' A3, 3457 21.0792 .0332! B8.9063 ! !
3.4 ! 139. 996 ! 38. k498 101. 3500 . 0408! e8.708 ! !
4 ! 142,825 ! 34.8792 107. 9440 . 0392¢ @8. @221 ! ¢
S.1! 143,473 ! 32. 3383 113. 1130 . 0a3B7! 6R. 91486 ! !
9.2 ! 143,517 ' 32 2%a3 113, 3980 . 0379 88.9375 ! H
&.4 ! 148. 104 ! 29. 4208 114, 4830 . 0379 88. 8625 ! i
6.1 ! 139,233 ! 22 3917 132. 4420 . 0454t £68.9125 ! !
&.2 ' 195 404 ' 22 4200 132, 9830 . 0379! 88. 9123 ! ¢
8.4 195.963 ! 21.8208 134, 1420 . 071%! B8.B717 ! !
9.4 1863.3735 ! 14 39%8 148. 5790 . 0352! 6B8.88%4 ! ¢
8.1 ' 168,292 ! 13.47%0 130.8170 .0379! B8.8333 ! H
8.2! 164, 921 ¢ 13. 3042 131. 2170 . 0379! 88.9123% ! ¢
9.1! 172.983 ! 4. 8&67 16B. 1170 , 0434! BB. 9250 ! !
9.2 ! 173.230 ! 4, 6208 168. 6290 . 0352! 88,9354 ! H
13.4 ! 184,479 ! 333. 4210 168. 7420 . 0379! t 268. 9500 !
11.1 ¢ 190.138 !¢ 347.8530 157. 6950 . 04038! ! 269. 0060 !
11.2 ! 190. 467 ! OJ47. 5460 137. 0790 . 0332! ! 269.0040 !
14.4 ¢ 191,942 ! 346, 3330 194, 7920 . 0454! ¢ 26B. 9380 !
12,1 ! 196,792 ! 341, 1920 144, 4000 . Q474! ! 268, 9920 !
13.4 ! 1979.038 ! 308, 9960 139. 9380 . 0387! ! 269.0270 !
13.2 ¢ 199.434 ! 038. 6040 139. 1500 . Q408! 1 Q69,0290 !
14.1 ! 200.4%9 ¢ 329. 6170 1R21. 1580 , 0434! ! 69,0380 !
14.2 ' 208.929 ' 329.1040 120. 1730 . 0408! t 26%.0170 !
13.1 ¢ 216.068 ! 321. 8070 105. 7390 . 0384! ! 268.9380 !
16,1 ! 218.872 ! 319.1710 100. 3000 . 0230! ! 26%.0210 !
16.2 ! 219.471 ' 318, 5790 99.1083 ., 0435 ! 269, 0250 !
20.4 ! 223.8B00 ! 314. 0790 ?0. 2792 . 0232! ! R268. 9300 !
17.1 ¢ 231.173 ! 306. 7920 7%. 6208 . 05338 ! 248.9810 ¢
17.2 1 231.921 ! 30%9. 9420 74,0208 . 0438! ! 268. 9310 !
8.1 ! 243.392 ! 294. 5540 91.162% . 0387 ! 2689730 !
1B8.2 ! 244.382 ! 293. 2180 - 48. 4357 . 0384! !} R6é8. 9000 !
19.1 ! 248.967 ' 2BY. 0BIO 40. 1147 . 0379! ! 2490230 !
19.2 ¢ 2%0. 379 ! 287.3%40 36. 7730 . 0250! ! 268.9670 !
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Sseilongitud real de la pelicula (ideslmente: (B0 mm):
L 4= LL={Cr += XCP)=-(Ct t~ LCt) donde: &Cr=Sigma de Cr prom.
y 4Ct=R/2+(Sigma de Ct prom. )}
=( 268.984 4= .417039E-01 ) ~ { BB. 9074 +— , D4I349E-01 )
= 180.077 +- . 77840BE-O1

Factor de carraccion de radio:
Fr= 180 /(L +~ &L) = _S99374 +/-— ,432233E-03 / .431836E-03

Tabla I1I Corremcciones por variaciones en «l Radio sfectivo de la camara.

! Separacion No ¢t Beparscion No [} Separacion Funcional
¢ Funcional promedic ! Funcional corregida ! corregida
¢ Snf +- L3nd ! Srfr +- L8nér ! Sr +=— &8r
H (mn) ! (mm) ¢ {mm}
! 49. 3917 .0379 ! 49. 37056 . 0393 ! 49, 3706 . 0393
! H L0592 ¢ . 0892
H 34, 8000 . 0408 ! 84, 7786 . 0443 ! 34, 7766 . 0443
! ! 0bA4 . 0444
! 97. 2083 .0379 ! 97. 1809 . 0625 97. 1839 . 0526
! ! 0624 - 0528
4 &63. 3123 .0387 ! &3. 2834 06561 ! 63, 4834 . D461
! ! 04461 ! 0551
! a1. 7792 .0332 ! 81,7443 . 0706 ! 81. 7443 . 0704
] ! .0709 ! . 070%
H @1. 0792 L0352 ¢ 21. 0403 0744 ! 1. 0403 . 0744
t ! 0745 ! . 0733
¢+ 101, 3%00 .0408 ! 101.307C L0848 ! 101. 3070 . 08486
H H . 0843 ! . 0B84%
!t 107. 9440 .03s2 ' 107.9000 .0a19 ! 107. 9000 . 0819
! ¢ o8 ! . 0818
! 113.1130 .o0387 ! 113. 0640 .0878 !} 113. 04640 . 0874
H ! 0873 ! . 0873
5.2 ! 113.3580 .0379 ' 113.3100 . 0869 ! 113. 3100 . 0889
H H ) .0858 ! . 0858
6.4 1 11084830 .0379 ' 118 4330 .oa91 ! 118. 4330 . 0894
H ! .0891 ! . o891
6.1 132 4420 .0454 ¢t 132 5850 . 1029 ! 132. 5830 . 1C28
H H . 10286 ! . 10256
6.2 ' 132 9830 .Q379 ! 132. 9270 . 0954 ! 132. 9270 . 0954
H ! .0933 ! . 0933
8.4 ! 134, 1420 .0715% ! 134.0840 . 1298 ! 134, 040 . 1293
H H L1294 ! . 1294
9.4 ' 148.9790 .03%2 148. 9140 L0998 ! 148. 9140 . 0996
H H . 0993 ! . 0993
e.1! 130.8170 .0379 ! 130. 7520 L1031 ! 130. 7320 . 103t
! ! H . 1030 ! .1030
8.2! 131.2170 L0379 | 1351.1%20 . 1033 ¢ 131. 1520 - 1033
¢ ! 1032 ! 1032
9.1 ! 148.1170 . 0454 1 148, 04%0 .1181 ! 148. 0430 . 1184
H ! 1180 ! 1180
9.2 ¢ 168. 6290 .03%2 ¢ 148. 3570 .1081 ! 1468. 39370 . 1081
! ¢ ! 1080 ! 1080
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13.4
1.1
1.2
14. 4
12.1
13.1
13.2
14.1

14. 2
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168, 7420
137. 6960
1357. 0790
134, 7920
144, 4000
139. 9380
139. 1300
121. 13680
120, 1730
103, 7390
100. 3000
99.1083
70, 2792
7% 6208
74. 0208
91, 1623
49, 6337
40. 1167

36.77%0

. 0379
. 0438
. 0382
. 0434
. 0474
. 0387
. 0408
. 0434
. 0408
. 0384
. 0200
. 0434
. 0392
. 0438
. 0438
. 0387
. 0384
. 0379
. 0230

168, 8700
137, 6290
137, 0120
154, 72560
544, 3380
139. 873¢C
139. €710
121, 1070
120. 1240
103, 4740
100, 2570
99, 0461
90, 2407
73 388%
73. 9893
91 1407
48, 6150
40, 0994
J4. 7373

174, 1300
202. 3710
202, 9880
203. 2740
219, 6620
220. 1220
220. 9090
238. 8930
239. 8760
204, 30560
239, 7430
260. 7330
R&9. 7990
284, 4110
286, 0110
308. 8390
311. 3930
319. 9000
323. 2410

. 1109
. 1108
. 1120
. 1119
. 1031
. 1030
1123
- 1122
. 1098
- 1097
. 0992
. 0991
. 1010
- 1009
. 0978
. 0977
. Q928
- Q937
. 0841
. 0840
. Q484
. 0683
. QBBR

. 0882,

Q742
. 0742
. 0742
. 0764
. 0758
. 07358
. 0608
. 0608
. 0094
. 0593
L0332
. 0332
. 0409
. 0407
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La escuacion que expresa al factor de corrimiento, <2Epsilond, pov error do
ivargencia Axial del hazx y tamano de muestra, a8l angulo medido 2#4Phi, es:

<2E>= {, 60104804 +/- . 00029357 / . 00002677)#COT(24Ph4)
+ (, 00985432 +/~ .00178744 / .00135758)*COT(Phi)

Calculado con los valores (en mm) da los siguisntes parametros:

Abertura de ol Orificlo 1 (2X1 +- &2X1): 1.3 +~ .03

Abertura de el Orificio 2 (2X2 +- &2X2): 1 +~ .012

Distancia des 1a muestra al Orificio 1 (Y1 += &Y1): B, 4 4+ .5
Distancia la musstra al Orificio 2 (Y2 += LY2): 49.8 +~ .9
Distancia de ]1a muestrs al Anodo (B 4+~ &B), 132 +- 2

Tabla IV Correcciones por Divergencia Axial y Tamano de Muestra,

2 Theta exp. ! <2Epsilond> ! Delte Seap tSr corregida por!

sin corragir ! calculado ! correspondiente !Diy ax tam mues!

2Th +- &2Th ! ! # <REpsilony 16rtda +— &Brtda !

(grados) ! {grados) ! (ma} ! {mm) !

24,4833 .0294 ! 0.0290R7 .008808 ! O.038200 017634 ! 49,4288 .0746% !

. 0296 ! LOL6498 1 . 013420 ! L0724 !

27.36883 .0322 0. 02560956 .007902 ! 0. 0832214 . 013841 ! 94, 8288 . 0803 !

. 0322 . 906009 ! . 012041 ! . 0743 ¢

28, 3920 .0313 0. 024942 . 007333 ! 0.049904 . 015141 ! $7.2338 .0778 !

. 0313 . 08744 1 . 011509 ! . 0741 !

31,7427 .0331 ! 0.022324 .006741 ! 0.044&458 . 013554 ¢! $3. 3301 . 0797 !

. 0330 ! L05141 ! . 010302 ! . Q7464 !

40.8721 .03593 ! 0.014951 .005134 ! 0.0337917 .0102%9&6 ! 81,7782 .0809 !

. Q392 ! . 853909 ¢ . 007826 ! . 0783 !

45, 5202 .0373 ! 0.015008 .{245%49 ! 0.030028 .009i18 ! 91,0704 ., 0837 ¢

] .0373 ! . 303409 ! . 004930 ! .0B14 ¢
1 80,46534 0423 ! 0.0122%0 .CC4018 ! 0.024%11 .0060%4 ! 101, 3330 .0927 !
! . 0423 ! . 003054 ! . 006120 ! 0907 !
! S53.9499 .0409 ! 0.0122Z84 .003724 ! 0.024578 . 007448 ! 107.9240 .0893 !
! - 0409 ! .oo2832 ! . 0084675 ! . 0873 !
1 96,9321 .0439 ! 0.011599 .003%518 ! 0.023204 . 007033 ! 113, 0870 . 07944 !
H . 0438 ! .A02678 1 . 005350 ! 0929 !
! 3.2 ! 95,6330 .0433 ! 0.0115%47 .003%09 ! 0.023143 . 007034 ! 111.3330 .093% !
! H . 0434 ! . 002648 ! . 009349 ¢ o922 ¢
! &4 39.21a4 .0444 ! 0.010942 .003320 ! 0.021893 . 004436 ! 116, 4330 . 0938 !
1 H . 0443 ! . 00232 ! . 003038 ! . 0941 ¢
1 6.1 ! 46,2926 .0314 ! 0.009437 .002844 ! 0.018882 .003745 ! 132, 6040 . 1083 !
! H .0313 ¢ Jacatra . 004363 ! . 1070 !
1 ! 66.4633 .0477 ! 0.009404 . 002836 ! 0.0i8816 .003725 ! 132 74T0 . 1011 !
! ! . 0477 ! 00171 ! . 004330 ! 0997 !
1 67,0422 .0648 ! 0.009293 .002823 ! 0.018994 .005458 ! 134, 1030 . 13%2 !
1 4 . 0647 ¢ LOCR1486 ! . 004299 ! . 1337 ¢
Y 9.4 ¢ 74.4378 .0498 ! Q. 008004 ,00R2434 ! 0,0160146 ., Q04879 ! 148, 9320 , 1045 ¢
' ! . 0498 ! . 001830 ! Q03706 ! 1032 ¢
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!
t
¢
t
'
'
1
'
!
'
!
]
1
'
r
]
1
'
'
1
'
1
'
!
'
1
1
'
1
'
'

i8.2

19.2

. 3762
. 3761
. 0223
. 2784
. 5632
. 1860
. 4740
. 6370
. 8310
. 0610
. 4330
. 4470
. 9380
. 1830

8710

. 4670

8800
2040
0G0
4300
45930
9500
6200

. 0379
. 0304
. 0304
. 0297
. 0297
. 0278
. 0274
- 0208
. 0204

1
]
t
]
'
]
1
]
]
]
]
]
]
'
1
]
1
]
1
]
'
1
]
1
]
]
t
]
t
1
]
1
l
1
'
1]
]
]
¢
]
]
[}

© 9P 00 9P P OO DOOO O OO S OB OO0

007839
007828
006413
006379
cosz09
004400
004368
004449
003925
003704
0036468
Qo816
Qo770
002101
001847
001791
0013469
ooos2a
0003542

. 000903

. 001103

. 001891

. 0022467

. 002390
. 01816
. O0R3g1
. 001809
. 252013
.G01331
. DG200%
. 001323
. G01644
. 001260
. 001513
.GC1173
. 001307
LOC1169
. 001482
.071153
. 00137&
. 001081
. 001333
. 001057
. QC1326
Lo010%2
- 01172
. 000938
LTL1140

£00954

. 001040
. 000897
. 001028
. 000880
. 121018
. oooa77
. 000958
. 0Q0aRL
.300704
. H00842
. nooese

40841

. 20880
. 000922
. 0C0887
. 250983
. 000937
. 021043
. 000972
001103

Continuacién de 1a Tabla [V del archivo AlaepNaCl.5al

0. 015725 . 004792
. 003440

0. 01364R . 004773
. 002623

0. 013232 . 00403%
. 003067

0.013164 , 004019
. 003052

0. 010423 . 0032799
. 002323

0. 009203 . 003033
. 002351

0. 009140 . 003020
. 002342

0. 008902 . 002970
. 002309

0.007832 . 002757
. 002171

0.007413 . 0024671
. 002117

0. 007339 . 002657
. 002107

0. 005634 . 002348
. 001919

0. 003343 ., 002332
. 0017910

0.004203 . 002124
. 001796

0.003495 . 002034
. 001762

0.003383 . 002039
. 001788

0.002740 . 001940
. 001714

©0.001235 .00i811
. 001687

0 001084 .001800
. 001688

. 001807 . 001740
. Q01843

~. 002208 . 0017758
. 001884

~. 003784 . 001875
. oo2088

~. 004336 . 001943
. 002208

130, 7480
1391, 1680
168. 0380
168, 9700
191, 1410
202. 3810
202. 9970
203, 2830
213. 4690
220. 1300
220. 9170
238. 8790
239. 8820
254, 3100
259. 7440
240, 9380
269. 7620
284, 4130
285, 0120
308. 8580
311.3830
319.8970

323. 2340

10779
1047
1080
1068

. 1221

1210

L1121
1111
. 1142
-1133
. 1150
. 1142
. 1061
. 1033
. 1153
. 1145
. 1123
L1119
. 1019
L1012
. 103¢
. 1030
. 1004
. 0996
. 0951
. 09456
. 0B&2
. 0838
. 0704
. 0701
. 0903
. 0899
. 0742
. 0759
. o7an
. 078t
. 0776
. 0774
. 0628
. 0628
. 0612
. 0812
. 0571
. 0573
. 0428
. 0431
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Tahla V Correccianas por

Continuactén del archivo AlaepNaCl.Sal

Factor de corrervrion de excentricidad:
Few = 14872

-—

. 01146

Excentricidad deo

1a muestra en 1a camara.

Factor

Sr covragida por ! Anqulo J&. Bragg! de ! 5¢ corregida por!
Div ax + tem mues ! caleculado ! excentricidad ! excantricidad
[ Srtde +— ASrtda ! Th o+~ &Th ¢ E +~ &€ ' Se +~ S
1 Cmm} H (grados} H (nm} ' (mm)
¢
t .4 49. aqa8 L076% ! 12,3572 . 0192 ) ~. 062238 . 0047 ! A9, 3665 . 0B1L !
LI § ‘ 34. 8288 .0803 ¢ 12,7072 .001 ! ~. 04B574 .00%2 ! 3547603 0839 !
t 24 57.32338 L0778 ¢ 14.7308% .0194 ! ~ 071394 . 0034 ¢ 57.162% . 0B32 !
LI 4 H &3, %301 0797 ! 19.£82% 0199 ! ~. 07B4R? .00&0 ! 63, 4317 . 08YS !
LI a1, 7rvaz .0BO9 ' 20.4446 . 0202 ! ~ 097522 . 0074 ! 61, 6807 0883 !
LI § H 23, 0704 L0837 ! 2. TETE (0207 ! ~. 106324 . 0081 ! 90. 9640 . 0918 !
¢t S5.4' 101.3320 L0927 ¢ 29,3333 .0232 ¢ ~. 115202 .0088 ! 101, 2180 . 1015 ¢
¢ 4 ! 107.%240 L0893 ¢ 26.598911 . Q2203 ' ~. 120470 . 0Q%2 ! 107.8040 . QwE>
! 5.1 % 113.0870 Q946 1 28.2719 . 0237 ¢ -~ 12429% 0095 ! 112 9430 . 1041 !
¢ 8.2' 113.3330 0939 ! 28,3333 .023% ! ~. 124471 .0095 ! 113 3090 . 1045 !
! 6.4 ¢ 118 4330 -0938 ! Q9. 5137 .023% ! ~. 128004 .0098 ! 118. 3270 . 1056 !
!t &1 132. 6040 .1083 ' 93,1310 .0271 ! ~. 135418 . 0104 ! 132 4480 . 1189
1 6,2! 132.94%0 <1011 ! 33,2364 . 0233 ! ~ 1056993 . 0103 ! 132 8090 . 1116
! 8.4t 134 1030 .13%2 ¢ 33.3298 .0338B ! ~ {37189 . 0103 ! 133. 9440 . 1457
¢ ®.41! 148 9320 - 1043 ' 37,2327 .0261 ! ~, 143938 . 0110 ! 148, 7880 . 1133
LI : O O 4 150. 7680 L1079 ¢ 37. 4920 . 0270 ! ~. 1443139 . 0111 ¢ 150 &230 . 1150
! 8.2 131 1480 L1080 J7.7920 .0270 ! ~. 144289 . 0111 ! 131.0240 . 119}
LI B 148. 0300 L1221 ! 42.0146 . 0308 ! ~, 14172 L0114 ! 167, 9100 . 1325
t 9.2 168, 5700 L1121 ¢ 42,1426 . 0280 ! ~, 148240 . 0114 ! 168, 4320 123>
! 13.4 191, 1410 .1142 ' 47.7B52 .0266 ! ~, 148276 . 0114 ! 190 9930 . 1336
! 33,1 Y 202 3810 13130 £ 5Q. 3931 .0208 ! ~ 146148 . 011031 202, 234C , 143
¢ 11,2 202 9970 L1041 ' B0.7492 . 0268 ! ~ 145990 . 0113 ! 203, 8%10 1174
! 14,4 ¢ 205.28930 L1153 ¢ ¥1.3208 (0288 ! - 143368 . 0112 ! 209, 1380 . 124D
¢ 12,1 ) 219, 8490 L2123 ! 33,9174 . 0JB1 ! -~ 141821 01310 ! 215, 5280 , 123%
$ 13,11 220 1300 1019 ¢ 33.0324 . 0253 ! ~. 139938 . 0108 ! 219, 9700 , 1127
! 13,2 220.9t170 -3036 ¢ 99,2292 L0299 ! ~ 139383 . 0108 ! Q20,7770 1144
! 14.1 ! 238 8990 -100L ¢ 99.7247 L0250 ! -~ 129730 .0100 ! 238, 7490 . 1102
! 14,2 239.6820 -0931 ¢ 59.9704 .D0238 ! ~ 129097 . 0100 ! 239, 7830 , 103}
LI - 3 254, 3100 L0862 1 63.0775 L0213 ! ~ 118738 . 009 ! 274, 1910 0934
! 14,1 1 239 7450 L0704 ¢ 64 .936& .O176 ! ~ 114337 . 0088 ! 259. 6320 0793
! 16,2 260 9380 .0703 ! 6%.2344 . 0226 ! -, 313338 . 0088 ! 20. 8240 , 0991
! 20.4 1 269, 7620 Q762 ¢ 67.4403 .0190 ! ~. 109542 . 0082 ! 247, 4940 , 0844
! 27,1 ' 284 4130 -0783 ! 71.1032 .019&6 ! ~. 091298 .0071 ! RB4, 30 ., 08924
¢ 17.2 ¢ 286.0120 L0774 ¢ 71.3030 0194 ! ~ DB9644 . 0070 ! 283, PRR0 . 0846
' 18,1 @ 308 8380 L0826 ' 77.2144 . 0136 ! - 064303 . 0030 ! 308. 793G 0476
¢ 18.2 ! 311,3830 L0612 ' 77.8437 0133 ! ~ Q&61328 . 0048 ! 311, 3210 .06&&0
! 19.1 ¢ 319. 8970 L0371 ¢ 79.9742 . 0343 ! ~.03108G . 0040 ! 319.8440 , 0411
t 9.2 ¢ 3823.2360 .0428 ! BO.BCYO . 0107 ! ~. 0446981 . 0037 ! 322, 1890 . 0445
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Archivo de pardmetros de INXKPAR para el NaCl,
InxparNaCl.Par

Ind
[

Cu

313
K alfa-p, 4
K alfa-1, 13
K alta~-2, 1t
K bata, 10
K beta
Cubico
N

3
o
&

El archivo de datos de entrada no s¢ muestra ya que los
misnios datos se encuentran en la tabla II del archivo de
datos de salida, e} cual se muestra a continuacion.

Archlvo de Salida de INXPAR del NaCl.
InxparNaCl.Sal

INDEXACTON DE PATRONES DE DEBIJE-BCHERRER Y CALCULO DE PARAMETROS DE RED
THNXPAR

Nombre del Arclhiivo de Pavamatros do Entrada: InxparNaCl.Par
Nombre del Archivo de Datos de Entrada: InzparNaCl. Dat
Numbre de este Archivo: InxparNaCl. Sal

Cond., Exp.: Camara: @, Radiacion: Cu, Equisgrafia DS: 313

TABLA I (Longitudes de Onda Utilizadas)

! Radiaciaon ! Long. d@ Onda! Incertidumbre! Numero de H
¢ Cu H (Angstroms) ! (Angstroms) ! lineas medadas !
f K alfa-p ! 1.54178 ‘ . 00006 H 4 H
K H 1. 354051 . . 00006 ! 13 H
t K H 1. 354433 : . 00004 ! 11 H
'R H 1. 39217 . 00006 4 10 !

Long. vusada p/normalizar mediciones de las longs, de arco: K beta
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Contlnuacién del archiva InxpariNaCi.Sal

TABLA TI1
Promedins de las longitudes (Sexp! Je arco {(valores experim: introducidos).
Angulos (Theta) de Bragg (calculados a partir de Sexp)
y Distancias (dexp) Interplanares (calculadas a partir de Theta)

!Nymero de! Longlitud de Arco ! Angulo de Bragg ! Distancias Interplanares
!pareja en! Sexp += kSexp ! Theta +- &Theta ! dexp +- Ldexp
elicula ! C¢mm ) 3 {gradas) ! (Angstroms)

Par: K alfa p

H 1 ! 54,7403 .08%3 ! 13,4901 021373 ! 3. 2%72 . Q03387
2 ! 63,4317 .0HS& ! 15,8627 021400 ! 2.8203 .004034
a ! 90 94640 .0913 ! 22 7417 022930 ! 1. 9942 . 002153
4 ! 107.8040 . 0983 ! 24 9510 024629 ! 1.7009 001649

Paras K alfa 1
8.1 ! 112.9430 104t | 28, 2408 .024025 ! 1. 46278 001579
&1 ! 132 4580 1189 ! 33 §17C . 029723 ! 1. 4098 . 001294
6.1 ! 130.6240 .1190 ! 37, 46360 029750 ! 1. 2508 . 00100%
9.1 ! 167.9109 .1335 ! 43,9773 .033375 ! 1. 151e . 000889
11.1 ! 202,2340 1263 ! 50 5385 .03137% ! 0. 9974 . 000574
12,1 ! 219 3280 . 1233 ! 93.8820 .C30875 ! 0.9333 . 000494
13.1 ! 219.9900 .1127 ! 34,9973 028173 ! 0.9403 . 000441
14.1 ! Q38,7690 . 1102 ! 39,6923 .027530 ! 0.8922 . 000342
13.1 ! 234.1910 .0934 ! 63.3478 .02383%Q ! 0. 8503 . 000284
16.1 | 299.6320 .0793 ! &4.903¢ .0198a3 ! 0. 8303 . 000244
17.1 ! 284,3210 .0834 ! 71.08.: .021330 ! 0.8142 . 000206
18.1 ! 308.7930 .0676 ! 77,1993 014900 ! 0.7899 .000132
19.1 ! 319.8460 .0611 ! 79.95%3 013275 ! 0.7822 000135

Par: K alfa 2

3 1 3113,2090 1033 ! 28,3020, . 029873 6286 . 001368
&, £ 1292,8097 . 1116 ! D3.2007 07700 ! . 4101 . 00122%
8. ! 1391,0240 . 1191 ! 37,7380 029773 ! ®&611 . 001003
! 148, 4220 , 1235 ! 42,1095 .030873 ! . 1316 . 000830
11 ! 202.68510 .1124 ! $0.7128 .02933%Q ! 9977 . 000%42
13, ! R20.7770 . 13144 ! 33 1943 .028600 ! . 7404 . 000444
14 ¢ 239.7330 . 1031 ! 39,9353 . 026272 ¢ 8922 . 000348
146 ! R60. 8240 . 0991 ! &3, 2040 . 024773 ! ascée . 0002746
17 ¢ 283.9220 .0846 ! 71,4803 .0211350 ! 8143 . 000202
! 311.3210 . 0840 ! 77.83C7 .016500 ! 7899 . 000148

] i ]

323. 1890 , 0443 B0. 7973 011623

Fara K beta

7822 .000123

49. 3663 . 0816
$7. 1625 . 0832
81. 6807 . 0883
104, 2180 . 1045
118. 3270 . 1056
. 9660 . 14387
138 7880 . 11933
190. 9930 . 12%%
205. 1380 . 1285
269, 4840 | 0844

12. 34146 . 020400
14.2906 . 020800
20. 4277 . 022073
23.304% . 025373
29.381G . 026400
L4918 . 036423
37. 1970 . 026875
47.7483 .031400
51,2835 . 031525
&7. 4175 . 021100

2367 . 005431
B200 .00413%
9951 .002148
6283 . 001594
4100 . 001204
2615 . 001263
1514 000813
24304 . 000508
6921 . 000433
7539 000148

3
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8
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Continuacién del archivo InxparNacCl.Sal

TABLA 11}
[Funciones calculadas a partir

de Sen{theta)?

Numero d
pareja

{8eno (theta)l 2

No Noraalizados

{8eno (thetal)l*2
Normalizados

! Gexp +~ k@Gexp Ordenados !
! Quxp=4sen(Theta)*2/Lambdar2!

SNDTEPOPURUALLN N
-k

e BRI ) AR A AN

o e ot na be be b
ARULNrRmD

]
'
'
!
L)
H
H
H
t
'
'
'
)
'
'
1
'
1
'
'
!
?
'
'
'
'
.
.
1
]
'
'
]
'
'
'
'
'

. 036013
. 0484583
. 074713
. 060930
. 121733
. 149443
. 209416
. 224792
. 182695
. 223897
. 299861
. 243703
. 298499
. 303498
. 374911
. 373222
. 4472343
. 449947
. 343470
. 599047
. 994407
. 632549
. 674192
. 3476892
. 670969
. 7433324
. 7290686
. 608808
. 8Q1373
. 824140
. 820162
. 897113
. 894866
. 939360
. 930903
. 974423
. 9674616
. 832450

. 000172 !
. 000149 !
. 000157 !
. 000174 !
. 000232 !
. 000286 !
. 000347 ¢
. 000377 !
. 000342 !
. 000379 !
. 000444 ¢
. 000398 !
. 000478 ¢
.ouodas !
. D003 !
. oposoR !
. 000379 !
. 000D3s !
. Q00483 !
.Qoosoz ¢

. 000341

. 000313 ¢

. 000448
. 000346
. 0004862
. 000419

. 000398 !

. 000339

. 000332 ¥

. 000329
. 0002266
. 000232
. goo26e
- 000119
. 000127
- 000044
. 000091
. Coo261

]
'
'
]
1]
]
[}
]
[l
]
'
1
'
]
]
]
]
]
i
1
1]
1
'
'
]
'
'
.
'
'
'
.
.
Il
:
.
f
'

048449
. 043485

. 040917
. 040930
. 421733
. 12183%
. 167484
. 182478
. 1824693
. 1e2a34

. D434T3:
. 243703
. 243750

. 304496
. 304472

- 304604

. 369341

. JATIAZ
. J4HD470
. 486816
. 487077
. 332979
. 347883
- 347893

. D4797%

. 08701

. 6408730
. 408808
« 634604
. &&9730
. 559813
. 7306463
. 730823
- 776337

. 776370

. 791846
. 791873
. 832470

. 000147 ¢

. 000149
. 000170

. 000174 !}

0. 094234 . 000312530
0. 094288 . 000313234
0. 125722 . 000362217
€. 125750 . 000367534
0. 231234 . 0003418456
0. 2914348 . 000343714
0. 34834640 . 000471055
0.377017 . 000725938
0. 377034 . 000739217
0, 377380 . 000733078
0. 802922 . 000874877
0. 302948 . 0008460214
0, 8503122 . 000926433
0. 628434 . 001262070
0. 628794 . 001001300
0. 629067 . 001004150
0. 734004 . 001163330
0. 754004 . 001088080
0.754311 . 0010656840
1.004710 . 001093510
1.005230 . 001163010
1. 099880 . 001140000
1. 130740 . 001067320
1. 130760 . Q01223330
1. 130920 . 001041800
1. 234270 . 001020420
1.2546320 . 00098I1IR
1.236480 . 001219870
1. 351060 . 0008971469
1.383230, .0G0OA9S004
1. 382390 . CCQ793695
1. 307970 . 000749946
1. 308300 . QOQ762105
1. 602630 . 000399861
1. 602740 . 000613397
1. 634280 . 000313938
1. 634300 . 000862668
1. 759400 - 0004690379

]
'
'
’
¥
'
1
1
'
‘
'
'
'
t
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
3
:
:
]
1
'
1
.
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162

PARAMETROS DE ENTRADA:
Sistema a probar: Cubico

Opcion utilizada:

1.- Asignar Indices en una Equisgrafias de polvos y (opcional) a partir de ellos
calcular los Parametros de Red. -

El intento de indexacion MO se hara asignando las lineas experimentales con las
que se empezaran a probar como lineas base y asignandoles indices especiales.

Numeroc maximo permitido (Lb) de asignaciones de valores diferentes de Gexp
a cada una de las lineas base: J

Numero (Nt) de lineas toleradas sin identificar: 0
Valor (Imax) mas alto de los indices por asignar: &

Numevro de linea experimental que se prueba como Primera Linea Base: 1

1S IDENRAXU] OAJDJE 9P UPIIENUIIUD



Continuacién del archivo InxparNaCl Sal

TABLA IV
Valores de QGcale (calculados con indices optativos y parametros
reciprocos base), diferencias Gexp-Qcalc & Indices Optativos

234720 . 004547
236720 . 004147
236720 | 004147
as0980 . 004480
3B2400 . 004384
38240C . 004384
30807 . 2080n0

000487 . 005180 !
Q00403 . 003141

000244 . 003380 !
000080 . 003349 !
0001646 . DO3474 !
000006 . 008370 !
000094 . 003742 !

o

o001 1)

17. 508070 . 203030 000236 . 003734 !
18. 602320 . 008313 000323 . 003904 !
18. 402320 . 003313 000432 . 009920 !
19 633740 . 003417 000542 . 005924

433740 |, 005417
. 739410 . 023824

+2. 000335 . 009971
-. 000012 . 006314 !

! Numero ! Qcalc +~ %Gcalc ! Qe-Qc +- &Ge-Qc ! Indices
! pareja ! (Angstroms~-2) ¢ {(Angstroms~-2) ! H K L
'
4 1 ! 0.094234 .700313 ! 0.000000 .0004625 ¢ 1 1 1
! 1.4 ' 0,094254 020313 ' 0.000032 .0Q0&627 ! 111
H 2 4 0.123%72 .000417 ! 0.Q00030 .QO00778 ! 2 0 0
! 2.4 ! 0123672 .000417 ! 0.000078 .000786 ! 2 0 0
! 3.4 0.231343 .000833 ! ~.000i08 .00I1374 ! 2 2 0
! 3 0.25134% .0029833 ! 0.000112 .001376 ! 2 2 0
! 4 0.349599 . Q0114& ! 0. 000081 . 0016135 ! 3 1 1
! 3. 0.377017 .001232 ! ©0.000000 Q001973 ! 2 2 2
! 3. 0.377017 .0C125%0 ¢ ©.000037 .001987 ! 2 2z 2
! 3. . 377017 001250 ! 0. 000363 . 001981 ! 2 2 2
! &, 0. 302690 .001&467 ! 0.000232 ,002339 ! 4 0O O
! b, 0. 5026490 . 001467 ! 0.000278 . 062524 ! 4 0 0
& 0. 502590 . 001647 ! 0.000433 , 0023570 ! 4 0 0O
8. 0. 628342 . 002083 ! 0.000072 .003342 ! 4 2 0
B. 0. 628362 .002083 ! 0.000432 .003081 ' 4 2 O
a. 0. 628362 .0Q02083 ! 0.000707 .0Q0030B4 @ 4 2 ©
9. 0.734034 .002500 ! ~. 000030 .003&61 ! 3 2 2
9. 0.7%4034 . 202300 ' ~ 000029 .003384 ¢ 4 2 2
9. 0. 734034 .002300 ! 0.000277 . 003363 ! 4 2 2
11. 1. 003380 .003334 ! = 000470 . 004421 ! 4 4 0
11 1.005380 .003334 ! -. 000131 .004471 ! 4 4 O
12, 1. 099430 .003&63&. ¢! 0.000243 . 004780 ! S 9 1
. 1. 131050 .Q037%0 ! ~. 000310 .004B11 ! & O O
13. 1. 131050 . 003780 ! —-.0N0290 . 004947 ! & 0 0
1.131090 .0037%0 ! ~ Q00127 .004BO& ' & O ©
1. - 1 4 2 0
1. ! ' & 2 0
1. ¢ ! 5 2 0
1. ! H S 3 3
1. t ' & 2 2
1 Ll ! & 2 2
1 ! t 4 4 4
1. 4 4 4 4
1. ! ' 5 38 1
1. ! ! 5 5 1
1. ! t & 4 0
1. ! ! 6 A4 O
1 4 ' 6 4 2

-
- b bty ]
P R R O L O O TR X F L Y VRSO TP SR YRR )

-
w
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Continuacién del archivo InxparNaCl, Sal

TABLA V
Valores de dcalc (calculadost con indices optativos y paramatros
reciprocos base), diterancias dexp-dcalc o Indices Optativos

1 Numero ! dcale +- Ldcalc ! de-dc +- &de=de ! Indices

! pareja ! {Angstroms) ' (Angstroms) 'H K L

1

! 1 ¢ D.297240 .003387 : 0.000000 .01O0792 ¢ 1 1 1

¢ 1.4 ! 3.207240 .0033B7 ! ~. 000330 .010833:' 1 1 1

' 2 ! 2.820830 .004665 ! ~-. 000337 .008734! R O ©

H 2.4 ! 2020670 .00466% ! -, 000871 .0Q08813! R ¢ O

H 3.4 ¢ 1.994640 Q03277 ! G. Q00430 .0034%7 ' 2 2 0 !
! 3 1, 994640 . 003299 ! -. 000443 .003442 ¢! 2 2 O !
! 4 1, 701030 002013 ¢! ~-. 000130 .004471 ! 3 1 1!
H 3.2 1. 628620 .0026%3.!' -. 000001 .004270! 2 2 2 !
! S.4 1. 628620 .002673°! -.000079 .0Q04296 ¢! 2 2 2 !
H 5.1 ! 1,628420 .002453 ! —. 000783 .004281 ! 2 2 2 !
H 6.2 ! 1.410430 ,0023Z2 ! -.000326 .0033463! 4 O O !
! & 4 ! 1,410430 002332 ! ~. 000390 .003%44 ! 4 0 o !
! & 1 ! 1,410430 .Q02332.! -, 000607 .0035636 ! 4 0 0!
! 8.4 ! 1.241520 .J020046 ! -.000072 .00335%8 ! 4 2 o !
H 8.2 ! 1.261520 .002084:.! -.000433 .0030% ! 4 2 O !
] B.1 ! 1.241320 .0C20234 ! - 000710 .003098 ! & 2 O !
! 9.1 ! 1,151510 .0D19n4 ! 0.000023 .002800°' 4 2 2 !
! 9.2 ' 1.151510 .00197M4-! 0.000022 .00274:1 ' &4 2 2 !
! 9.4 ! 1.151510 .0019N4 ! - 000211 .002724 ¢ 4 2 2 !
f 11,2 ¢ 0.997321 .0C164% ! 0.000332 .002197 ! 4 4 O !
1 11,1 ! 0.997321 .001449 ! 0.000063 .002231 ! 4§ 4 O !
12,1 ! 0.933522 .001577°! =-. 0001035 .002076' 3 3 1 !
! 13,2 ! 0.940284 001372 ! 0.000129 .002004 ! & O O !
¢ 13.4 ! 0.940264 .0CO13453 ! 0.00012% .0Q0208@ ! &6 O O !
f 13.1 ¢ 0.940284 ,001950°! 0.000033 .002001 ! & O O !
f 14,1 ¢ 0.892031 .001473 ! 0.0001462 .001842! & 2 0 !
H 14,2 ! Q. 992031 .001473°! 0.000i44 .0Q01B2E ' &6 2 ©O !
! 14,4 ! 0.892031 .Q01473 ! 0.000087 .Q01713 ! & 2 O !
! 13,1 ! 0,860331 001423 ! -. 000020 .QO1713! % 3 T3 !
! 16,2 ! 0,830518 .001407 ! 0.000091 .001687 ¢! & 2 2 !
H 16.1 ! 0.830318 .701407 ' 0.Q00002 ,001633 ! & 2 2 !
H 17.@ ¢ 0.814309 .0C1347 ! G, 0000258 .00153%94 ! 4 4 4 !
H 17.1 ! 0.814309 .001347 ! —. 000044 .001357 ! 4 4 4 !
! 18.2 ! 0.7899%&4 . 001306 ! -. 000080 .0014359 ! 5 3 1!
H 18.1 ! O.789994 001306 ! ~. 000107 .001442 ! 3 3 1 !
H 19.2 ! 0.782363 .001294 ! -. 000120 .001422 ! & 4 O !
¢ 19.1 ! 0.782363 .0C1294 ! -.000133 .001433 ! 6 4 0 !
H 20.4 ! 0.733904 001247 ! 0.000003 .0CO139% ! & 4 2 !
! '
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Continuacién dei archivo [nxparNaCl.Sal

TabBLA VT
fValores Utiljizades »n el Caltyuloc de Parametros de Redl

INumevra! Indices ! Func. Nelson-Riley!

Funcion Delta !

! d8 t H K L ! coscTheta) 2#Fs2 { 10sen{Thets) "Qer!

Pesos !Parametro ds Red!
1/4sen ! {en sist. cubicu)!

tparajat ! Faflssen(Theta)+l/Thetal ! AThYR ! (a0 +~ &ap) !
[ ] ! Natrmalizmdoe H H Angstrams

'

L t 1 1 11 3 3BA4T Q06498 ! 14, 5035 . 056723 £780.21!3. 64170 . 009379
LAY Lt 1D 444751 . 00B00D0 4 16 2931 . D7TIBT! 4730. 63! D, 64072 . 007433
V2 12 O 0! 303722 .004743 ! 14 3920 .064238' 3073, 86! 3. 64039 . 008142
1 2.4 2 0O Q! 378470 .G0613% ¢ 18 4482 . O73872! 3734, 74! 3. 43994 . 0DBICH
! 3,412 2 Q1 249076 .0033%3 ¢ 24, 23560 . 068983 3967. 42! 5. 44292 . QDLH094
! 3 t 2 2 0 196092 002747 ! 21,1474 . 0D7ALT! 3FV3 U1! 3. 44083 . Q04107
! 4 3 1 1! 1393418 . 002174 ! 23.0618 . 032999 3218. 30! 9. 44120 . Q05484
t 9,21 2 2 %!t 1.46433 .002087 ! 23. 4148 . 0322612 II72. 03! 5. 64170 . GU%4AL
t %A R 2 Z! 1.89136 .002614 ! 27,4973 . 066713 2920. 44! 3. 54140 . 003328
f0% 1! R 2 2! 143261 (002112 ! 23. 5134 . 03Z¥I4! 2946. 21! B, 63899 . 003484
' 6.2!' 4 O O 1. 12088 .001494 ! 24, B373 . 0437879 2482. B3 5. 43040 . 00410
6.4 4 0 0! 147842 . 002061 ¢ 29. 2138 . 037047 2026, 67! 3. 45014 . QDABRY
ALt 4 0 0! 112857 001812 ¢ 24,3950 . 0446B54! 2337. 31! 5. 63927 . Q0B19G
PB4t 4 2 O 122911 .002286 ¢ 29. 8434 . 0627B4! 1708. 63/ 9. 44108 . 00¥LT2
B2t 4 Z G! 088771 .00£434 ! 24  001B . OG34290! RI79. 28! 5. 43976 . Q04495
t81¢t 4 2 O! QBN 006491 1 24, 1342 . Q3R704! RIT2 & 5. 63833 . QUAN0D
R 1t 4 2 2! 0.71421 . 001371 ! 23, 09846 . 0R4040! 1873 70! 5. 64181 . Q04344
1 R.2!' 4 R 2! 0.70763 .001216 ! 22. 9424 . 023743 2017. 34! 5. 44181 . 004074
R4 4 2 20 1.01343 001304 ! 29. 4323 . 037764! 2060. 07! 3. £3067 . 003992
f iR 4 4 0! 0 43748 .000801 ! 18 9067 .00438% 2049.88' 5. 63338 . 003073
L1l 4 4 0 0 44281 . 000B&& ! 190930 . QO5020! 1717. 40! 5. 44207 . QU3266
PlR.10 8% 3 12! 0.36129 . 0007346 ! 17.0448 . 000873 1974, 49 5. 44108 . Q02926
P3R!t 6 O 0! 033130 .000444 1 14 10BD . Q02476 2127. 471 9. 44247 . QOR&EY
! 3.4 & O 0! 037643 001027 ! 25 2734 .009130! 1833. 17! 5. 44240 . 003054
113,11 é@ 0 Q! Q334637 .000642 ! 363178 . 002140! 2137 9! 5. 64202 . 00T&30
f 1410 6 2 01! Q. 29374 000310 ! 13 1340 . 007324! 2262. 60! 5. 64273 . 002292
! 14,2 6 2 0 ¢ €. 20880 .0Q04BO ! 12 9003 .007061! 2364.32! 3. 64248 . 002204
!14.4 0 6 R 0 ¢ Q46920 000892 ! 22. D324 . 000HET 1BYS. 71! 5. 64223 . 0DR74L
¢ 181! 3 3 3! 0.180959 .0003467 ! 10.4BO2 . 008329 26&43. 33 3. 44194 . 00IBTI
16,21 6 2 2! 0.13497 000351 ! 9. .0292 .009609! 24630.01! 5. 44204 . 001833
tib 1t s R 21! 016136 000287 ! 93737 .0G70320! 3039.30!5.44171 . GO14H21
P 17.2 ¢4 4 4 4! D 08441 . 000210 ! 3. 4701 .Q0GO7RH! 3328.81!5. 64188 . 001403
t 1711 4 4 4! 0. 0BS3L 000218 ! 5, 7243 .008887! 3264, 471 5. 4124 . 001426
fig.2! 9 3 1! 0 ,03%4 000101 ! 2. 4283 . 00%4BY 4469, 16! 5. 54113 . 0010354
18,10 3 9 1 ¢ Q.00%W@ .000110 ! 2. 6939 . 005841 40321, 80! 3. 64094 . 0010683
1.2 6 4 0! 0.0198% . 000093 ! 1. 3932 . 003064! 3300. 73! 9. 64077 . 000DF1
P19 6 4 0! 0.02378 .000076 ! 1. 6570 .004408! 4B72. 74! I. 44074 . 000970
P R0.4 & 4 2! 014237 . 000284 !  7.72R29 .012070! 3B28.47!3.44172 . 001108
'
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Contlnuacién del archivo InxparNaCl.Sat

TARLA VI’
fValores Utilizados & ei Calculo de Parametros de Redl

{Numero! Indices !Func. Nelson—Riley! Funcion Delta ! Pesos !Parametro de Red!
de ' H K L ! cos(Theta) 2#F,2 !10sen(Theta)~2aF! 1/4sen ! (en sist. cubicol!
parega! ! Ful1/sen({Theta)+1/Thetal PoATh 2 ! tao +- %ao)
4 H No Normalizadas H ! Angstroms
1 $ 1 1 § 4 3.96970 .004870 ! 17.7B83 . 078909 4700. 21! 5. 44170 . 009379
1.1 1 1 § ! 4 44741 .008000 ! 14.2531 .077187¢ 6720. 63! 5. 64073 . 009453
2 1 2 0 01! 3.36361 .003200 ! 20.1045 .073480! 3873. 84! 5 64089 , 008142
2,4! 2 0 01 2.76470 . 006139 ! 16,4482 ,079972! 3734, 24! 5. 63996 . 008304
3.4!' @ 2 0! 2490764 .003333 ! 24,2063 . 06B78]! 3JFH7. 42! 9. 64292 . 006094
3 12 2 0! 217166 .002064 | 23,7614 , 0664631 3FID, 31! 5. 64045 | 006107
4 £ 3 1 1! 1,72120 . 002247 ! 20.2849 .060350! 3218, 90! 5, 64120 , 00484
5.2 2 2 2! 1.60219 .002194 ! 21,8129 . CI7I02! 2972, 09! T, 64170 . 00N446
S.4% 2 2 2! 1.88136 .002614 ! 27.4973 .064710! 2920. 44! 5, 64143 , 003976
S.,1¢ 2 2 2% 1,60739 .002203 ! 28,7712 . 060112! R946. 21! 5. 63899 | COV4B4
6.2 4 O 0! 1,24338 ,001777 ! 29.8274 .048788! 2482. 83! 5. 44040 , 004710
6.4 4 O 0! 1,.49842 .Q02061 ! R9,.213B .057047! 2I26, 69! 3, 64014 , 004827
6.1 ! 4 O 0! 1,24862 .001702 ! 29 8218 .092473! 2337, 31! 5. 43927 , Q0196
8.4! 4 2 0! 1.22511 .002286 ! 29.84346 .062784: 1708. 43! 3. 64138 . 003672
8.2! 4 2 0! 0.98474 .0Q01340 ! 29,5332 .037330' 2179 26! 5. 63776 . 004490
8.1!' 4 2 0! 0.987682 .001%1& ! R9.9938 .037643' 2172, 63! 5, 63833 , 004205
9.1! 4 @ 2! 0,79031 ,0Q001397 ! 28,2833 .027267! 1875. 70! 3. 641681 . 0043464
R.2! 4 2 2! 0.76497 .00126% ! 28.2318 . 024834 2017. 34! 5. 64181 . 004074
9.4' 4 2 2 ' 1,01349 .001904 ! 29 63253 ,037946! 2040. 07! 5. 64067 . 003992
11.2! 4 4 0! 0, 48332 .000848 ! 23.2680 .001629! 2049. 688! 3. 64338 . 003073
11,11 4 4 0! 0.48999°.000718 ! 23.3786 .002314! 1917. 40! 3. 64207 . 003266 !
12,11 3 3 1! 0.39979 .000781 ! R20.8707 .004492! 1974. 49! 5. 63103 002926 !
13.2! & O 0! 0.35731 .000683 < 19.BR146 .006294! 2127.47!5. 64247 . Q02643 !
13.4!' 6 O 0! 0.376463 .001027 ! R5.2734 .009130! 1B832. 17! 3. 64243 . 003034 !
13.1 ! 64 0 0! 0.37223 .000680 ! 17.9803 .005B894' 2139. 93! 3, 63202 . 002420 !
141! & 2 0! 0.26971 .000342 ! 16.0820 .011602! 2262. 60! 3. 48273 . 002292
14,21 & 2 0! 0.2564%0 .000311 ¢ 1%.8744 . 011288! 20344, 32! 3. 64261 . 002204 !
144 &6 2 0! 0.45920 .000892 ! 22.8324 . 000489! 1854 71! 3. 63223 . 002741 !
15.1 ¢ 3 3 3¢ 0.20027 .000392 4 12.B8424 .012%47! 2443.33! 9, 64194 , 001873 !
16,2 6 2 2 ¢ 0.17412 .000373 1 11.4800 .0413704! 2430. 01! 9. 54204 , 001833 !
16,1 & 2 2t 0.17864 ,000305. ! 11.7226 .010883! 3039. 30! 3, 64171 . 001621 !
17.2! 4 4 4! 0.09362 .000223 { 4. 7348 .0131841! 3328. 91! 3, 4188 . 001403
17.1* 4 4 4 ' 0.09794 000233 ! 7.01156 .012030' 32564. 69! 5. 63126 . 001426
18.2% 3 3 1! 0.03909 .000109 ! 2.9881 .007237! 4449, 16!5 54113 . 001036
18.1 ¢ 3 8 11! 0.04339 .000118 ! 3.3011 .007492! 4321. B80! 5. 64094 . 001083
19.2¢ 6 4 0! 0,02202 .000057 ! {.714% .004031! 5300. 73! 3. 64077 . 000891
19.1 ' & 4 0! 0.02631 .000082 ! 2.0411 .00%731! 4892. 74! 3. 44074 . 000970
20.4 1 6 4 2 ' 0.142%7 .0002884 ' 9. . 012070! 3828. 47! 8. 64172 . 001108
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Continuacion del archive InxparNaCl.sal
Hay una indexacion,
Se quieren calcular los parametros de red para T0DAS
las combinacionwes de indexaciones.
Se continuc can el calculo de parametros de rad, para una combinacion,

TADLA VII
Parametros de red y Red de Bravals encontrados con diferentes indices

optativos

Linea Opcion 1 Opcion 2 Opcion 3 Opcion 4 Opcion 39 Opcion &

~n

PUBUPOURN -
NRLE R R e

reodsoDODOC
L L Y T T N P T R )

oo b o
n

18. 1
19.2
19. 1
20. 4

SAPUGLAANNUNNNOCOOOUWGMSINUNURNNNCOONNN =GR O MM
NQOm =2 dANWOOONOO~OONNNOOOQOONNN~QOQOO -

ao: . 63141
&ao:
Red de

Bravais:

LB 0, ADUNRCOCCURARARARALADAAN

g
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ii) Sistema tetragonal.

La muestra de} 'l‘i()2 se prepard por el método del
clgarvillo. €on la jidea Iniclal de utilizar fase patrén
para corregir las separaciones entre arcos, se prepardé con
el 207 de Siticlo. E! tiempo de exposicion a los rayos X
fue de 57.75 horas en camara grahde. La radiacién utilizada
fue debida al Cobre con fiitre de Niquel. El patr6n muestra
lineas nitidas con 51 lneas observadas. para la fase de
interés y 12 del siliclo, aunque 6 de ellas se traslaparon.
La pellcula se identificd con e nfimero DS-424. Se cred el
archive de pardmetros de entrada para ALAEP con las
sigulentes opciones: corregir por los errores de radio,
divergencia axial, tamafic de muestra y excentricidad;
introducir como medidas experimentales los centros de las
lineas; tomar como Incertidumbre la resolucién del vermier
(.025 mm) mis la desviacion estdndar. De las 51 lineas
medidas para la fase de interds, 8 quedaron sin
identificar. De las 43 lineas Identificadas hay 5 a las que
no se les observa su parefa ya que su angule de Bragg es
cercano a los 45°. Para trabajar Gnicamente se utilizaron
39 lineas, 17 per 1 a la radiaci6 K&. IZaKaly
lOnKn.z. Noseohsu-mnlngmapamxﬁ.

Acchivo ds parémetros de ALAEP para el TXOI.
AlarpTi0229.Par

Excentricidad
Can
ReBigma
[~

. 025

424

1.5, .03

1., .012

8.4, .53
49.8 , .9
132, 2

-. 14898 « .O01146
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Archivo de Salida de ALAEP del Th)z.
AlaepTi0229.Sal

CALIBRACION DE LONGITUDES DE ARCO PARA EQUISGRAFIAS DE POLVDE
BI_AE®

Nombre del Archivo de paramstros de entrada: AlaepTiOZ29 Par
Nombre del Archivo de datos de entrada: AlaepTi0229. Dat
Nombre de este Archivo: AlaepTiO2Z9. Sal

TABLA ! Medidas de la Fase de inteves.

'Num de!Num de! Centro ! Centro !Ancho de! Separacion !Centro Haz !Centro Hai'
tparejaimedida’! Derecho 'Izquierdo'un arceo !No funcional! Transmision!Retrorrfix!
ten pel'd/cada'Cd +- R/2'CL +- R/ A +— R ! Snf +~ R ! Ct +- R/2 ! Cr +- R/2!

¢ !parejal Cmam) ¢ tmm) ' tmm) ! (mm) ! (mm) H (mm) !
N '
L H 1 ! 113,450 ¢ 60.973 ' . 700 ! 34.879% ! es. o012 ¢ H
! 1 ! 2 ' 113.337 ! &0 %88 ‘¢ .700 ! 54, 950 H 88. 063 ! H
v R H 1 ! 124,120 ! 91 987 ' 830 4 72. 163 ! B88. 069 ! H
2 ! 2 ! 124,213 ! 51.923 ! .30 H 72 288 ! 68. 069 ! !
¢t 3 ! 1 ' 3127.287 ¢ 48.912 t . 300 ! 78. 373 H e8.100 ! ¢
' 8 ! 2 ! 127.313 ! 48.838 ' . 3500 ! 78. 473 H 88.07% ! i
L } ¢ 1 ¢ 129.32% ! 46.773 ' . 613 i 82. 550 ! 88.030 ¢ !
to4 H 2 ' 129.300!' 44.800 ' £13 ! 82. 500 4 88, 050 ¢ !
L} ! 1 ! 132,125 ' 44 050 ' . 473 H €8. 075 ! €8.088 ! !
-} ! @ 1 132.163 ! 44,037 ' .47 ! 88. 123 ! €8.100 ! !
t & 4 1 ¢ 142.387 ! 33.688 ¢ 825 ! 108. 700 ! ee. 037 ! !
[ ] i 2 ! 142,423t 132.700 t .625 ¢ 108. 725 H 88. 0463 ! t
vt 7 4 1 1 144.900 ! 31.27% ! .2%50 ! 113. 623 ! 88.087 ! H
' 7 ! 2 ! 144,85 ! 31.175 ! L 2%0 ! 113 475 ! 88.013 ! !
! 8 ! 1 ¢ 150.825 ! 29.225 ! .5%0 ! 129, 600 ! 88,025 ! !
18 H 2 Y 1350.92% ! 25.22% ! 550 ¢ 125, £00 ! 88. 029 ! !
¢ 9 1 1 ! 132,163 ! 23.825t .35%0 ' 128. 338 4 a7.994 ! H
t 9 H 2 ! 152,123 ! 23.87% ' . 330 ! 128, 2%0 ! es, g0 ! !
! 10 ! 1 ! 137,175 ! 18.875 ' . 3% ! 138. 300 ' 8a. o025 ! !
! 10 ¢ 2 ¢ 197.100 !¢ 18.938 ¢! . 550 ! 1368. 163 ! 88. 019 ! !
P H 1 ' 137,973 ¢ 18. 138 ¢ . 300 ! 139,838 ' 88.0%&6 ! H
v H 2 ! 197.9@8 ! 18.075 ! . 300 ! 139. 913 H B88. 031 ! H
t 12 ! i ! 160.400 ! 15 %50 ! . 1%0 ¢ 14%. 020 ! Q8. 073 ! !
! 12 ' 2 ! 160.623 ! 13. 863 ! .1%0 4 145, 063 ! 8g. 094 ! 1
t 13 ! 1t 164,823 ! 11, 462 ' | &00 ! 183, 3£3 ' 88, 144 ! !
113 1 2 ! 144 300! 11.200 ¢ . &00 ! 133. 300 ! 87 8%0 ¢ !
114 1 1 ! 148.100 ! 8.400 ' .1%0 ¢ 159. 700 ! 88. 250 ! 4
LI ! 2 ! 147.950 ! 8 300! .1%0 i 159, 5%0 v B8.12% ! !
vl 4 1 ¢ 170.979 ¢ 3. 600 ¢ . 300 ! 164 973 H ©8. 008 ¢ H
t 15 ! 2 ' 170.5%38 ! 3.700 ' 400 H 144, 838 ! es8. 119 ! 1
118 1 1t 172,450 ! 3.839 ! .&00 ¢ 148, 513 ! 88. 144 ! t
118 ! 2 ! 172,328 ! 3. 400 ' . 500 ! 148. 928 ! a7.862 ¢ !
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Continuacién de

la Tabla [ de! archive AlaepTi0229.Sal

. 500
. 400
. 873
. 723
. 923
. 300
. 723
. 712
. H73
. 000
. 300
. 3%0
. BR3
. 723
. 300
. 325
. 400
. 430
. 900
. 938
. 763
. 842
. 275
. 300
. 073
. 123
. 4462
. 430
.212
. 173
. 678
. &30
. 073
. 123
. 430
. 273
. BOQ
. 900
. Q%0
. 000
. 8OO
. 830
. Qoo
. Qoo
. 087
. 135

075

. 930
. 273
. 625
. 1%0
. 100

. 412
L7735
. 830
. 600
. 723

3863
25

. 430
. 429
. 700
. BOO
. 730
. B73
. 638
. 712
. 623
. 529
. 075
. 188
. 912
. 000
. 313
. 278
. 230
. 300
. 023
. 173
. B79
. 330
. 630
. 780
. 0%0Q
. 000
. 637

630

. 925
. 900

962

. 200

. 942
. 923
. 938
. 913
. 950
. 930
. 030
. 006
. 988
. 075

000
[e8
134

. 113
. 975
. 113
. 050
. 050
. 025
. 000
. 944
. 006
. 962
. 038
. 038
. 031
. 006
. 950
. 0948
. 038
. 030
. 000
. 063
. 038
. 013
. 000
. 979

. 023
. 000

781

. ORY
. 038
. 030
. 106

o023
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Continuacién del archivo AlaepTi0229.Sal

TABLA 11

Medidas Promediadas.

!
1
!
H
H
'
'
4
4
H
!
!
]
¢
'
H
H
4
H
!
!
'
!
'
3
*
'

'

'

'

]
.
]
'

[
'

'

'

'

'

'

1

YNum de!Centra Der.!Centro I1q.'Ancho de! Separacion No !Centro Har !Centro Har!
pareja' promedioc ! promedio !un arce ! func. promedic ! Transmision!Retroreflx!
en pel! Cd += R/2 ! Cl %= R/2 ! A+~ R ! Snf +— (A+&il) ! Ct +— R/ ! Cr +- R/2!

H (mm) ¢ (mm) ! {mm) {mm} ! (om) ! (mm)

b3 ! 113. 494 ! 60.5813 ¢ .700 54,9125 . 0780! 88. 0375 !

2 124,181 ¢ 31.9%62 ! L350 72.2230 . 1134! BB, 0487 !

3 t 127.300 ! 4B.8750 ! .300 78. 4250 . 0937' B8 O0E73 !

4 ! 129.313 ! 45.7873 ' 613 B82.9250 . 0603! 88.0300 !

3 ! 132. 144 ¢ A4.0438 ' . 473 88. 1000 . 0604 88.0938 °

& ' 142,406 ! 33. 4738 ! . 629 10B. 7130 .0427¢ 88.0300 !

7 ! 184.875 ' 01.2230 ‘' .25C 113, 6300 . 0604 8B8.0900 !

a8 t 130.823 ! 25.2250 ! .332 129, 6000 . 0230 88.023%0 !

? ¢ 132, 144 ! 23.8500 ! .3% 128. 2740 . 98469! 87, 9969 !
10 ! 137.138 ! 18. 9063 ! . 320 136. 2310 . 1222! e8.021% !
11 ¢ 197.981 ! 18. 1063 ' . 300 139. 8730 . 0780! A8, 0438 !
12 t 160613 ! 13. 5963 ! . 130 14%. 0340 . G338! 88.0844 !
13 ! 164. 663 ! 11.3313 ! . 600 153, 3310 . 0492' B7. 9969 !
14 ! 148. 023 ! 8.3500 ! .130 139, 6730 . 0404} B88. 1873 !
19 Y 170.33%& ! 3. 6500 ! . 400 164, 7040 . 1222¢ 88,1031 !
16 ! 172.387 ! 3.6188 ! . 400 168. 7690 . 24560 88.0031 !
17 ! 183. 438 ! 352. 4300 ' .300 169. G120 . 1134! t 267.%440
18.1 ' 184.200 ! 351.6300 ! .300 147. 4500 . 2725! ! 267. 9250
18.2 ! 184,287 ! 3%1.35130 !¢ .2350 1467, 1230 . 0603! 1 287.9300
19.1 ¢ 185.338 ! 350.7190 ! .930 165. 3810 . 0692! ! 268.0280
20.1 ! 194,125 ! 341.9380 ! . 300 147, 8130 . 0780! ! 2680310
20.2! 174, 463 ! 341.3250 ! . 300 146, 6430 . 1134 ! 267.9930
21.1 1! 204.481 ! 331.773%0 ! 330 127. 2940 . 1222! ! 268, 1280
21.2 ! 204.873% ! 3313130 ! .230 124. 4380 . 0827! ! 268.0940
22.1 ' 203 673 ! 330.423%50 ' . 300 124, 7500 . 09%7! ! 2&8. 0500
22.2 ' 20&6 106 ! 329.9190 ! . 230 123. 8130 . 1134 i 268.0130
23.1 ! 208137 ! 327.8130 ! . 400 119. 6750 . 0780 ! 247.9750
23.2! 208.712 ' 327.288C ! .350 118. 5730 . 0957¢ ! 26B. 0000
24.1 ! 210.969 ! 325.1000 ! .4a0n 114, 1310 . 104N ! 2&8.0340
24.2 ' 211.3%00 ¢ 324 .43%0 ! .3% 112. 9540 . 0869 ¢ 267.9780
2%.1 ! 211.900 ! 324. 1940 ! . 300 112, 2940 . 0515 ! 268. 0470
23,2 ' 212,388 ! 223.&630 ! . 230 111. 2730 . 0&04! ¢ 265.0250
26.1 1 220.000 ! 3161000 ! . 400 96,1000 . 1011 ! 2&8. 0500
26.2 ! 220.6%0 ! 315.3530 ! .3%0 Q4. 7125 . 2549! ! 268. 0080
27.1 ! 228.130 ! 307.83%00 ' . 400 - 79. 7000 . 0957! ! 24&8. 0000
27.2 ' 229.000 ! 307.9250 ! .3%0 7B. 0230 . 0&03! ¢ 248, 0130
28.1 ¢ 231.181 ! 304.€250 ' .300 73. 6437 . 0339¢ ' 2&8. 0030
28.2 ' 232.088 ! 304.0000 ! .2300 71.912% . 0427 ¢ 268. 0440
29.1 ! 244,023 ! 292.1060 ! .400 48, 0812 . 1929} ¢ 268. 06560
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Contlnuacién del archivo AlaepTiD229.8al

Semilongitud real de la pelicuia (idealments: 180 mm}:
L += &L={CT +— &Cr)=(Ct +- &Ct) donde: &Cr=Sigma de Cr prom.
y &CtxSigma de Ct prom.
={ 268.017 +- .467813E-01 ) -~ ¢ 88.03%63 +- . 489873e-01 )
= 179 961 +- |, 98534686E-01

Factor de correccion de radio:
Fr= 180 /(L +— &) = 1,00022 +/~ . 330342E-03 / . JRI706E-03

Tatla Ul Correcciones por vaciacionas en el Radic aofectivo de la camara.

Num de ¢ Separacion No ¢ Separacion No ! Separacion Funcional
parega ! Funcional promedio ' Funcional corregida ! corragida
en pel ! &nf +- LSnf H Snér +— &Snfr H Sr +- &3r
! {mm) ! {mm) 4 {mm}
L ! 94, 9123 .0780 ¢ 34,9244 L1072 ! 34, 244 . 1072
! ! . 1071 ! . 1071
2 ! 7R 2230 . 1134 72 2307 1318 ! 7R. 2407 . 1318
! H L1318 0 . 1318
a ! 78. 4250 .Q9%7 ! 78, 4520 L1374 78. 4420 . 1374
H ! H L1372 ! L1372
! 4 ! a2, 3230 . 0603 ! 82, 3429 . 1042 ! az. 2429 . 1042
! ¢ H . 1040 ¢ . 1040
H -] ! as. 1000 Q604 83, 1191 107t ! B8. 1191 . 1071
! ! ! <1070 ! . 1070
! ] ! 108.7130 Q427 ! 108, 7350 . 1004 108. 7360 . 1004
! ! ! . 1003 ¢ . 1003
H 7 113, 4300 L0604 ! 113, 6730 L1207 ! 113. 6750 . 1207
H ! ! Jik06 ! . 1206
! 8 ! 1236000 L0250 ! 123 6270 . 0914 ! 125. 6270 . 0914
H ! ! .03 ¢ . 0913
! ¢ ! 1282940 .0867 ! 129, 3220 - 1330 ! 128. 3220 . 19%0
! ¢ 1 . 13498 ! . 1949
! 10 ! 138. 2510 .12 ¢t 139, 2610 L1956 ! 138. 2610 . 1934
H H ! . 1994 ! . 1934
! 11 ! 139.8750 .0780 ! 13%9. 9050 L1923 ! 139. 9050 . 1923
! ! ! L1921 ! To. 1821
H 2 ! 143, 0360 .0338 ! 145, 0g8C .1108 ! 143. 0BEQ . 1108
! ! ¢ 1107 ! . 1107
H 13 ! 133 3310 L0692 ! 133. 3640 . 1308 ! 153. 3540 . 1506
! ! Tt ! . 1304 ! . 1903
H 149 ! 199, 6730 . 0504 ! 139. 7100 . 1451 ! 159. 7100 . 1431
! ! ' . . 1449 . . 1849
H 13 ! 164, 9040 L1222 ¢ 164, 9420 .2098 ! 164, 9320 . 2098
! ! ! L2095 ! . 2098
¢ 16 ! 16B.76%0 L2460 ! 146B8.80%0 .33%7 ! 146. 8050 . 3337
¢ ' ! .3353 ! . 33%3
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17

18.
18.
19.
20

20.
21.
21.
a2,
2.
23.
23.
24.
24.
25.
2s.
26.
26.
27.
27.
28a.
28.
29.

N

169,
167.
1a7.
143,
147,
146,
127,
124
124,
123,
119,
118,
114,

112

112

111,
6.
94,
79.
78,
73,
1.
ag,
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0120
4500
1250
asio
8130
6430
2940
4380
7500
8130
6730
5730
1310
9960
2940
2750
1000
71as
7000
0250
5437
9125
o812

L1134
. 272%
. 0603
. 0692
. Q780
. 1134

. 0427
L0757
. 1134
. 0780
. 0937
. 1045
. 0869
. 0818
. 0608
L1911
. 2348
. 0957
. 0603
. Q339
. 0427

. 1929

169, 0490
147, 4840
167, 1610
1435, 4170
147. BASO
145, 6940
127. 3210
126. 4650
124, 7770
123. 835G
119. 7010
118. 4010
114, 1360
112 9810
112.3180

11

s

2970
Q4. 1208
94,7330
79.7173
78. 0419
73. 4597
71,9291
48. 0917

170.
192,
192,
194,
212,
213,
232,
2393,
233,
236.
R40.

a1t

, 3990
. B44o
. 0190
. 4820

. 7010

8790

. 2670
. 2830
. #3580
- 3400
. 0720

2080

. 203y
. 2029
. 3615
. 3611
. 1490
. 1489
. 1970
. 1368

13963

. 1863

1913

. 1911
. 1898

1874

. 1097
. 1096
. 1620
. 1618
L1771
L1789

1415

. 1414
. 1387
. 1389

. 0808
-31:1)
. 2183
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La ecuacion que aipresa el factor de corramiento, <Epsilond, por error de

Divergencia Axial del haz y tamano de muestra, al angulo medido 2#Phi, es:

CE>= (00104804 +/= .000279367 7/ . 000Q225677)#COT(2%Ph1)
+ 1. 00383632 +/- . 00178744 / .00133738)*COT(Phi)

Calculada con los valores (en mm) de los siguientes parametros

Abertura de el Orificio 1 (2X1 += &2X1): 1.3 +- .03

Abertura de sl Drificto 2 (2X2 += &2X2): 1 +- .012

Distancta de la muestra al Oi1ificio 1 (W1 += %¥1): B. 4 += .95
Distancia de la muestra al Orificlo 2 (Y2 +~ &Y2): 49.8 += .3
Distancia d= la muestra al Anodd (8 += 4S): 132 +~ 2

Tadla IV Correcciones por Diverngencia Axial y Tamano de Muectra

a por!
mue
rtda

!Num de! 2 Theta exp ! <REpsiland> ! Delta Sexp !Sr corregid
‘parejat  sin corregir ! calcuiado ! correspondiente !Div ax tam
‘an pel! QTh ¢+~ %2Th ! ¢ a <2Fpsilond> !Srtda +- &8
! ! (grados) ! {grados} ! tmm) ! (mn)
+
LI 1 27.4622 .03346 ! 0.026022 .32C7880 ! 0.032033 . 013793 ' 394.9764
! ! .0333 ! . NC5992 ! . 012003 !
r2 ' 36.1203 .0739 ! 0.015423 .0C5884 ! 0.038838 .011792 ! 72 2795
4 ! .07%8 ¢ .184874 ! . 008962
¢ 3 ! 39.221C .0687 ! 0.017745 . 003377 ! 0.0635483 . 010773 ! 7B.4773%
4 ! . 0486 ! . 0049088 ! . 008189 ! .
vt 4 ¢ 41,2714 . 0321 ! 0. 014768 Q03081 ! 0.033%29 . 010183 ! B2 5764
' 4 . 0320 ¢ . CC3B&T3 ¢ . 007739 !
L] ¢ 44.059% .033&6 ! 0.015377 .004721 ! 0.031147 . 009461 ! B8.1502
' ! . Q53338 ! . 003387 ! . 007150 ! .
L ! 34.34680 .030Z ! 0.01214% 003491 ! ©.024332 .0073%97 ! 108. 7400
! ! .asot ! . 052806 ! . 003621 !
vt 7 ¢ 96.8373 .0Q603 ! 0.011321 .003493 ! 0.0230356 . 007003 ! 113. 6980
! ! . 0602 ! . OL2637 ¢ . 0030322
t 8 ¢ 62.8136 .0438 ! 0.010140 .CC3078 ! 0.020276 . 006189 ! 125 447C
i 4 . 0458 ! . 002340 ! . 004487 ! .
' Q ! 44,1608 .Q77% ! 0.009B&0 .002994 ! 0.019716 . 006000 ! 12B. 3410
! ! .Q774 ¢ . 002274 ! . 0045358 !
10 ! 491306 .0978 ! 0.008907 .0C27C4 ! 0.017B811 . COS424 | 138.2790
' ' L0977 ! . 112087 ! . 004120 ¢
on ! 69 9827 .0761 ! 0.008741 .0C2652 ¢ 0.017518 . 003335 ! 139, 9230
! L0761 ! . 9020293 ! . 004043
12 ' 725438 . 0954 ! 3.008B314 .002%28 ! 0.014529 . 005047 ! 145, 1040
¢ H . Q883 ! s -3 BN . 003849 !
t 13 ! 76 5322 .0733 ! 0.007437 . 002325 ! 0.01%311 . 004449 ! 133. 3800
! ! . 0752 ¢ L1770 ! . 003344 !
t 18 ! 79.8348 .0725 ! ©. 007188 .002198 ! 0.014374 . 004389 ! 139 7240
¢ ! L0725 ! LAl 1483 0 . 003330 !
L -] ! 82.4710 .1049 ' 0. 006B22 .002078 ! 0.013642 .004145 ! 1464, 9340
! H . 1049 ! b &7 4N . 003162
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16

17

18

18.

19

20.

20

21,

21.

22

22.

23.

23.

24.

24

5.

23.

26.

26

27.

27.

28.

28

29

1

B4

5.

6.

?a.

?7

104,

106.

116,

116.

117,

118.

120.

123.

123.

124.

131,

132,

140.

140,

143,

134,

153,

4027

4734

2369

8194

2913

o’go

6330

asvo

7680

6110

QBoo

1300

. 7000

. 9220

5100
8410
3300
9400
&330
1410
790
1700
0360

954G
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L1478 !

. 16786
. 1016

1014
1807 !
. 1803 !

0743
. 0744
. 07838

. 0784 1
L0783 ¢

. 0782
oe%6
LG

. 0949 !
. 0948 ¢

0549 !
. 0548 !

. 0910

. 0809 !

. 0898
. 0895
o708

. Q707 ?
L0793 ¢

. Q793
. 0825
. 08325
. 0734
.Q734
0556

. 05535 !
L0397 ¢
. 0596 !

L0911
. 0910
1926

. 1528 !
. 0690 ¢

. 0690
. 0309

. 0508 !

. 0365

0364 !
. 0404 !

. 0404
. 1093
. 1092

°

°

o

o

°

=

o

o

°

°

]

°

o

°

°

o

o

]

o

°©

°

o

o

]

004553

00%219

. 003132

. 003114

003018

. 0043099

. 004041

. 003107

00308&

002987

002943

002751

002697

002493

002439

002351 .

0014651

000844 |
000757 .
00Q324 .
000429 .

. 001146
. 6COS47

. 0C2000
. GC1519
. 001644
. 001242
. 001627
. 01245
. 0014623
. 001234
. 001602
. 001233
. 001410
- 71106
.0C13%99

21099

.oti1za2 ¢
. 200983
. 001213
. 200984 !
. 001201
. 0C0975
.0C1193 !
. 1C0e7L
. 0011561
. GC0932
. 3C1182
. TT0947 ¢
.ouL119
. NCovag ¢
. 001110
L Loov2s
. 002483 .

. 001383 . 22

=]

o

c o

© ¢ o

o ° 2

o

o

. 013123

010437
010262
L0228
010034
008195
008081
006212
006131
005973
oo%ass
©05500
0033%a
004986
Q045877
004813
ou4721
003302
003170
001688
001314

Q01047

. 000857

. Q02292

. 004008
. 003043
. 003297
. 002327
. 003261
. 002302
. Q03253
. 002496
. 003211
. 00R446%
. 002826
. oo221%
. 002803
. ooR200
. 002448
. 001978
. 002433
. 001969
. 002406
.0019%3
. 002390
. 001744
. 002325
. Q01906
. 0o2308
. 001896
. Q02241
. o058
. 002224
. 001849
. oo2214
. Q01843
. 002200
. 0O1E36
. 002004
. 001739
. 001968
. Q01732
. 001848
. 001688
. Q01828
. 0015686
. 001797
. 001498
. 0017856
. 0014690
. 001777
. 001892

168. 8180
190. 9610
192. 5240
192. 86450
194 5930
212, 1640
213. 3140
232. 6830
233. 5410
235. 2290

236. 1670

240. 3050 .

241. 4050
245. 8490
247, 0240

247, 6970

265, 2700

281. 9400
284. 3410
288. 0730

311, 9060

. 3397 ¢
. 3383 !
. 2064 !
. 2054 !
. 3648 !
. 3636 !
. 1323 !
. 1314
. 1602 !
L1892 !
, 4893 !
. 1983 !
. 1944
. 1933
. 1923 !
. 19146
L1122 ¢
L1116
. 1644
. 14637 !
. 1813
. 1809
143% !
. 1433
L1610
. 1604 !
. 1674
. 1648
. 1491
. 1484
L1133
. 1128
248. 7060 |

L1211
263. 86820
. 1837
. 3072
. 3067
2680. 2840 .
. 1396
. 103%
. 1033
. 0747
. 0745
. 0824
. 0023
. 2204
. 202

1216

1841

1399
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Tabla V Correcciones por Erxcentricided de la muestra en la

Continuacién del archivo AlaepTiO229.Sal

Fagtor

12 correcrion de excentricidad:
Fe= = 14Bvo

. 01146

camara.

tNum d¢e! Sr corregida por ! Anguio de Bragg! Factor de ¢ Sf corregida por!
!pareja! Div ax + tam mues ! calculado H excentricidad ! excentricidad !
tep pel! Srtda +- XSrtda ! Th +- &Th H B o+- LE i Se +— L4Se '
' ! (mm) ! {grados) ! (mm) ¢ Cam) i
i — !
! 1 ! 54 F7464 1230 ! 13 7441 0308 ! . 068744 . 0052 ! 54. 9077 1282 !
v ! r2 2738 163¢& ' 18 0699 0109 ! — 087B&2 . 004& ! 72 1916 1702 !
t 3 ! 79 47728 . 1482 ¢+ 19 6194 0370 ! . 094238 . 0071 ! 78.3832 1353 !
vo4 ! B82. 5744 . 1143 ' 20. 6441 . 0R86 ! . 098304 . CO75 ! B2. 4781 . 1213 !
L. i €8. 1502 1166 ' RR.0376 0271 ! . 103631 . 0079 ! 88 0446 1243 !
LA ! 108. 7600 . 1ove ' 27.1901 Q29 ! . 121104 0022 ¢ 108. &390 . 1170 !
! 7 : 113 6980 L1227 ¢ 28 4244 Q319 ! 124731 . 0095 ' 113 3730 1372 !
t 8 H 125, 4470 L0978 ' 31.4119 .0243 ! . 132533 . 0101 ' 125 9150 1679 ¢
t 9 t 128 3410 L1610 ¢ 132.0853 0402 ! . 134096 . 0102 ' 128.2070 .1712 !}
110 ! 138. 2790 L2011 ' 34, 3698 0500 ! . 139214 . 0104 ¢ 128. 1400 . 2117 !
L S 4 ! 139 9210 L1876 ' 34,9307 . 0354 ! . 139961 . 0107 ! 139.7830 . 1483 !
t1R ! 1551040 L1139 1 363761 L0290 ¢ . 142125 0109 ¢ 144 9620 . 1248 !
' 13 ! 153. 3800 L1852 1 38, 3449 0399 ! . 144%78 0111 * 133 2350 . 1464 !
14 ¢ 189.7230 1493 ¢ 39 9310 0374 ! -~ 144634 0112 ! 159 35770 1607 !
L -1 ! 164. 9560 . 2139 ' 212389 0533 ! . 147698 . 0115 ' 164 8080 2233 !
' 1s H 14d6. 8180 . 3397 ¢ 42 2084 Q849 ! . 148271 . 0114 ¢ 148 &700 . 3510 ¢
P17 ¢ 150. ®410 . 2064 ' AT 7402 05146 ! . 148299 . 0114 ¢ 190.8130 . 2179 !
t 181! 192. 5230 . 3648 ! 48 1310 0912 ! . 148091 . 0114 ! 192, 3750 . 3742 !
! 18.2 ¢ 192 8490 L1823 1 48,2123 . 0381 ! . 148044 . 0114 ! 192 7010 . 1437 !
f 191! 194, 3930 1602 * 48. 6382 . 0400 ! . 147774 . 0114 ' 194.4430 1716 !
P 20,1 ¢ 212, 1640 L1393 * 33.0409 .0398 ! 1431950 . 0111 ! 212.¢210 . 17048 !
1 20,2 213. 3140 . 1941 ! 53, 3283 0183 ! - 142729 . 0110 ! 213 1710 .20851 !¢
toat 1! 232. 6830 1923 ¢ 58,1712 042y ! . 133510 . 0104 ! 232 5510 . 2027 !
'R1.2 ¢ 233. 3410 1122 + 358, 3253 o230 ! . 133012 . 0103 ' 232.4080 .1223 !
! W1t 2352290 - 1644 ! 3B.8072 .0411 ! —. 132009 .0102 ¢ 235 0970 ..1744 !
! 22.2 1 226 1470 . 1813 ¢ 5% 04146 04%4 ! . 131440 . 0102 ! 236 0330 . 1917 ¢
{ 23,1 ' 240, 3050 L1439 ¢ 40. 0741 . 0340 ¢ . 128822 . 010G ! 240. 17460 . 1339 !
' 23 2+ 241.4050 L1610 ' 50.2312 .04G2 ! -, 128098 .01C0O ¢ 241.2770 1709 !
f 2411 245 8490 L1674 ' b1, 4623 0418 ! . 125052 . CO97 ! R45 7240 1771 !
! 28.2 247. Q240 L1491 1 517360 Q373 ! 124213 . 0097 ' 244, 9000 1587 !
toast 247. 6870 1133 ! 41 9217 0283 ! . 123737 . 0096 ! 247 963G . 1225 '
' 25.2 ¢ 248. 70450 L1216 ' 621764 L Q304 ! 122993 . 0095 *+ 248, 5830 . 1312 !
! 26,1 ¢ 263. 1841 ! A3 9706 . 0460 ! . 110815 0087 ¢ 263 7720 1928 !
' 2.2 248 L3072 ' &4 3178 07468 ¢ - 109602 0087 ¢ QWS 1610 . 3159 !
' 7.1 280 1399 ¢ 70 0711 0350 ! 095479 . 0G?3 ¢ 2WBO. 1890 . 1474 ¢
't 27.2 ¢+ 2s:. 103& ' 70 4899 0259 ! .093797 . 0073 ' 281.84460 . 1109 !
t @ 1! zae. 0747 ' "l %As3 olev ! 0B9304 0069 ! ZB&. 2320 .0817 !
'R 288 0730 o826 ' 2 QiBE L Q207 . 087492 . 0068 ' 287. 9830 0893 !
fRe 1 311,904 2208 ' 7 9765 [+2- 13 4 Q60707 . G049 ' 511, 8430 2233 !
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£l archivo de pardmetros de INXPAR se creéd con las
sigulentes opciones: indexar el patrén y calcular los
pardmetros de red; normalizar a la longitud de onda K&:
probar maximo con tres lineas diferentes para cada linea
base; no dejar ninguna linea sin Identiflcar, y, ¢l valor
maximo de los indices por asignar, 5.

Archivo de pardmetros de INXPAR para el TlOz.
tnxparTi0229.Par

Ind

-]

Cu

424

alfa-p., 17
K alfa-1, 2
K alfa-2, 10
K beta, O

K alfa-p
T
N

=

etragonal

a3
o
S

Archivo de Sallda de INXPAR del TiO,.
inxparTi0229.5al

INDEXACION DE PATRONES DE DEBIJE-3CHERRER Y CALCULO DE PARAMETROS DE RED
1MXPAT

Nombre del Archivo de Parametros oe kEntrada: InxparTiO229. Par
Nombre del Archivo de Datos Je E€ntrada: InxparTiO229.Dat
Nomdre de este Archivo: InxparTiO209. Sal

Cond, Exp.: Camara: ¢, Radiacion: £u. Equisgratia DS: 424

YABLA I (Longitudes dm Dnda Utilizadas)

! Radiacion ! Long. de Onda! Incertidumbre! Numerc de !
! Cu ¢ (Angstroms) ! (Angstroms) ! lineas medidas !
! K aifa-p ! 1. 94178 ! . 00004 ! 17 !
! K alfa-1 ! 1. 54051 ! : 00006 ! .12 H
! K alfa-2 ! 1. %4423 ' . 00006 H 10 H
! K beta H 1. 39217 : . 00006 d o !

Long. vusada p/normalizar mediciones de las longs. de arco: K alfa—p
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PR

TASLA IT
Promedios de las longitudes (Sexp) de arco (valores experim. introducidos).
Angulos (Theta) de Brang (calculados a partir de Sexp)
y Distancias (dexp) Interplanares (calculadas a partir de Theta)

{Numero de! Longltud de Arco ! Angulo de Hragg ¢ Distancias Intervplanares
‘pareja en! Gexp +— &Sexp ! Theta +— LTheta H dexp +- Ldexp
tpeiicula ! ¢tmm) ! (grados) H t(Angstroms)
! Para K alfa p

3.2487 007348

! 1 ¢ 54,9077 1282 ! 1Q.7257 032030 !

H 2 72,1916 . 1702 ! 18.0479 . 042550 ! 2. 4883 . 003754
H 3 ¢ 78.3832 ,19%33 ! 19.59I5 038823 ! 2. 2993 . 004456
! 4 f B2.4781 1218 ! 20.5157 .030430 ! 2.1890 003172
H -4 ! 68,0446 1245 ! 22 0117 .03112% ! 2.0368 . 002840
¢ & ! 108, 6390 1170 ! 27,1578 029250 ! 1. 6888 .001744
! 7 ¢ 113.9730 . 1372 ! 28.3932 .034300 ! 1. 6211 | 00iB36
H a ! 123, 9150 L1079 ! 31,3753 . 026973 ! 1. 4803 | 001199
¢ 9 ! 128,2070 1712 ! 32.05i8 042800 ! 1. 4326 . 001787
! 10 ¢ 136, 1400 2117 ¢ 34.3350 052923 ! 1.3%98 . 001875
! 11 1 139.7830 . 14683 ! 34,9458 042075 ! 1.3438 | 001443
H 1 Y144, 9620 . 1268 ¢ 354.240% 0031700 ! 1. 3040 _ 001034
H 19 ! 183,23%0 |, 1664 ! 38.303C 041600 ¢ 1. 2434 . 001190
i 14 ! 199,.9770 1607 ! 39.8943 L 040175 ! 1.2019 001034
! 19 ! 164,8080 ,2233 ! 41,2022 036323 ! 1.1703 001358
! 14 ! 148, 6700 L 3310 ' AQ. 14677 .Q87730 ! 1. 1484 001982
! 17 ! 190.B130 . 2179 ¢! 47,7033 ,L 094473 ¢ 1, 0422 | 0D00941%
! Para K sifa i

! 18,1 ! 12,3740 . 3762 ! 480940 . Q94030 ! 1. 0330 ., 001642
H 19.1 ! 194,4450 1716 ' 48,6110 042900 ! 1. 0267 , 000797
H 20.1 ! 212,010 1704 ! 33 0053 042600 ! Q. 644 | 000652
! 21.1 ! 232, 5310 ,2027 ! 98,1370 030673 ! 0. 9047 .

! 22,1 ! 239.0970 . 1746 ! 38,7743 Q43630 ! 0. %007 . 000521
! 23.1 ! 240,1760 . 1339 | 60,0440 . Q3047¥F ! 0.8890 ., 000448
! 24.1 ! Q45,7340 . 1771 ! &1,431Q 044273 ! 0.8770 . 000471
! R 1! 47,3630 L iR29 ! 61, BWIR 030723 ! ©0.8733 . 000352
1 6.1 1 243,7720 .1928 ! 63 9450 048200 ! Q. B433 . 000413
! 27.1 ! 2080.1890 1474 ! 70.0473 .0358%0 ! 0.8194 000287
4 29.1 ! [\6,2J20 .0017 ! 71.V6IV . OR0425 ! 0. 0119 , 000191
1 29.1 ! J11.8a30 .2233 ! 77.9613 .Q36313 ! 0.7876 . 000257
4 Paras K alfa 2

t 18.2 ! 192.7010 34637 ¢ 48,1733 040723 ! 1, 0362 | 000783
1 20.2 ' 212.1710 .2031 ! 33 2923 .0%1273 ! 0.9632 . 000734
! 21.2 ! 233.4080 .1223 ! 98,3320 030623 ! 0. 9071 . 000404
' 22.2 ! 2346.0330 .1917 ! 59,0089 .O47923 ! 0. 7008 ., 000337
' 23.2 ! 241,2770 .1709 ! &0.2317] .04272% ! 0. 8888 . 000481
H 24.2 ! 246.9000 .1387 ! 61.72%C .0Q39673 ! 0. 68768 000420
H R5.2 ! R48.5830 1312 ! 62. 1430 022900 ! 0. 8734 . 000346
! 26,2 ! 2631610 .3139 ! &4.2907 .078973 ! 0.8433 . 000608
! 27.2 ! 281.8660 1109 ! 70, 4655 027723 ! 0.8193 . 000236
! 20,2 ! 207.9830 0893 ! 71,9952 , 022373 ! 0.8119 . 000198
'

307



Contlnuacién det archivo InxparTi0229.Sal

TABLA 11}
tFunciones calculadas a partir

de sentthetall

! Numero de!

'
'
.
)
'
'
.
'
)
1
i
!
'
'
1
.
]
]
3
i
’
'
]
'
!
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
i
'
1
1
'

{Seno (theta)l 2

{Seno (theta)3i~2

! Qexp +- &Oexp Ordenados !

! Qexp=Asen(Theta? 2/Lambdar2!

parsja ! No Normalirados Normaiizados
1 L 034309 000238 ' _0S63CT . 0002358 ! 0.094733 . 000441842
2 . 095983 L Q004A3B ! . JYBPED . 000438 ! O0.141313 . 000747388
3 L 1124681 000429 ' 112481 . 000429 ! 0. 189274 . 000735924
L] . 14017 . 000331 ! 124017 . 000351 ! 0.2004B8 . Q006046144
9 .14Q4a71 . 000378 ' .140471 .000378 ! 0.238376 . 0004634104
-3 208368 . 000415 ¢ 208348 . 000443 ! 0. 350627 . 000725357
7 .226320 . 000301 ¢ L IDbIT . 000501 ! 0.3004%% . 000872741
g L271128 . 000419 1 Q7117 L 000419 ! 0.484225 . 000740111
L4 LABLE2? 000472 ! L 2W16Ls L CO0T2 ¢ 0.4703902 . 001148250
10 . 3213846 . 000860 ! . 321304 . 000843 ! 0. 340808 . 001494410
11 -32B401 000690 ! . 328161 . 000470 ! O.552104 . 001203780
12 . 3494657 . 000328 ¢ . 349409 . 000528 ! 0. 388097 . Q00935707
13 - 3B4273 L 000706 ! . D84D7S . 000706 ! 0.646432 . 001235060
14 L4113%9 000470 ! . 411329 . CO0LY0 !  0.5692207 . 0012132680
13 . 433904 . 000973 ! 433706 .000973 ! 0.73014%9 . DD1&696830
i6 . 430644 004324 ! 430634 (001324 ! 0.738314 . 002624030
17 - 547111 . 000947 ! | 547111 COO94AY ! 0. 704641 . 0015644450
18. 2 . 553303 . 00Q710 ! . 333473 . 000794 ! 0.931347 001408280
18.1 553894 . 0014732 ! 934807 . 001731 ! 0.9333%4 . 0DR29488%0
19. 1 . 5428561 . 000783 1 . 3437FC .Q000B32 ! O0.948708 .001473720
20.1 . 637907 . DOO71S ! . &3B935 . 000BIS ! {.073200 . 001453780
20.2 - 642723 . 0008357 !  &A0602 . 000954 ! 1,.07795G . 001485910
2.2 . 724431 00477 ! 722277 000583 ! 1. 21B440 . 001084330
211 . 721344 000793 ¢ 722534 | 060907 ! 1. 21583¢ . 001420410
22, 2 . 734871 . QOQ738 ! . 73244¢ .000850 ! 1.2323i10 . 001525540
221 L73ML2%0 . 000ATI ! (732456 . ON0YL ! 1.232E30 . 001424020
23.1 . 730645 . 000881 ! . T31903 . QD049 ¢ 1. 242230 . 0012743940
23.2 L 734810 000441 ! 782319 . 000736 ! 1, 24M9350 | 001370910
281 . 771309 . Q00449 ! . T772581 (000770 ! 4.300050 . 001397250
24. 2 . 775603 000578 ! .773043 . Q004%6 ! 1, 300830 . 001272200
2%. 2 LTRLI702  DOGATI ¢ 779122 . 000592 { 1.311050 . 001099730
251 . 778014 (000443 ! |, 779397 0005468 ¢ 1.3153%0 . 601037270
26.1 . 833823 . 000425 ' .835201 . 000757 ! 1. 403420 . 001363300 '
2W. 2 -B38313 001014 t . 323344 001140 ! 1.4058000 . 002028470 ¢
27.1 . B835%2 000412 ¢ 885009 . 00035%1 ! 1. 489230 . 001042840 i
27.2 . 888203 |, 000308 2 . BBSATS . 000441 ! 1. 4894680 . 000a5854% !
281 . 899979 000214 ' . 901463 . 0D0O3BT ¢ 1. 5146920 . DOD714660 !
28 2 . 904470 . Q00229 ' 501486 . 000349 ! 1. 316940 . 000738740 4
¥t . 936497 000400 ¢ . 538075 . 000530 ! 1. 612180 - 001031190 ¢
:
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PARAMETROS DE ENTRADA:

Sistema a probar: Tetragonal

Gpcion utilizada:

1. - Asignar Indices en una Equl!gr;?(.l de polvas y (opcional) a partir de wllos
calcular los Parametros de Red

El intentc de indexacion NO se hara ) do 1. 11 les con las
que se empezaran s probar como lineas base y n!lgninﬂa!cl indices cspeciales.

Numero maximo permitido (Lb) de asignacionss de valores diferentes de Gexp
& cada ‘'vna de las lineas bage: 2

Numero (Nt) de lineas toleradas sin identiffcar: 0

Valor (Imaz) mas alto de los indices por asignar: 5

Numero de linea experimental que se prueba como Primera Linea Base: 1

Numero de linea etperimental cue se pruesa como Segunda Linea Base: 2
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Valores de Gcalc

TeBLA IV

(calculades con indices optativos y parametros

reciprocos basel, diferencias Geip—Gcalc » Indices Optativos
Numero ! Qcalc +- &Gcalc ! Ge-Qc +- &Q@e-Qc ! Indices
pareja ! (Angstroms~-2) 1 (Angstroms~-2) ! H K L

1 ¢ 0,094753 000442 ! 0.000000 .000883 ! 1 1t 0
3 t 0.164515 001191 ¢ 0.000000 .0Q0193% ! 1 0O
3 ! 0.189309 .0060084 ¢ -.00Q227 .001618! 2 0 O
4 ! 0.2089%1 .001412 ! -.000203 .0Q02016 ! § 1
B 1 0.236882 .001103 ! -.000%06 .0Q017%6! 2 1 ©
) ¢ 0,3%1020 .002073 ' -.000393 .0027%&6 ! 2 1
7 ¢ 0,379010 .Q01767 ' 0.0014B9 .002636! 2 2 ©
a ' 0,436333 .003830 ¢ -.000328 .004816 ! O 0 2
9 1 0.473743 .002209 ! 0.000139 .003372! 3 1 ©
10 ! 0Q,3403525 .002998 ! 0.000283 .004447 ! 13 0 1
11 ! 0,5351306 004322 ' 0.000BOO .OO3YR0 ! 1 1 R
12 ¢ 0,587901 .003179 ! 0.00019% .004107 ' O3 1
13 !t 0. 645098 004754 ' 0.000574 .0039%6 ! 2 O 2
14 ! Q. 6934734 0049as ! - 001227 .006193 ' 2 1 2
13 ! 0,730030 .003842 ! 0.000118 .00Q3531 ! O3 2 1
14 t 0.738021 00333 ! 0.000293 .006131 ! 4 O O
17 ! 0,919536 .004724 ! 0.001106 .006380 ' 4 1
18.2 ! 0.930316 .00&60B9 ! 0.001031 .007488 ' 3 1 2
18.1 ! 0.930316 ,0C46089 ! 0.003200 .00%04% ! 3 1 2
19.1 | O0.947526 .004419 ! 0.001182 .o0%BE2 ! 4 2 O
20.1 ! 1,074620 ,00B951 ' 0.000377 .0103%6 ! 1 O 3
! 1.072440 ,006752 ! 0.002792 .008197 ! 3 2 2

20.2 ! 1,074620 008951 ! 0.003342 .010630 ! 1 0 3
f 1,072440 .0DO6732 ! 0.003317 .008431 ' 3 2 2

21.2 ! 1,216730 .509614 ¢ -.001312 .0106B6 ¢! 2 O 3
! 1.214570 .007415 ' 0.000B&3 .0QB487 ! 4 0 2

21,1 ' 1214750 .Q09&14 ! ~ 000918 .0OL1222!' 2 O 3
! 1.214370 .007415 ! 0.0012%7 .009023 ! 4 0O 2

22.2 ! 1.231780 .005744 ! 0.000727 .007257 ! % 1 0
22,1 ! 1,231780 .008744 ' 0.000744 .007157 ! S5 {1 O
23.1 ! 1,264130 .009833 ' 0.001126 .011097 ! 2 1t 2
! 1. 2561980 (007434 ' 0.003302 .00EB89Y ! 4 1 2

23.2 ! 1.254130 .009833 ! 0.00$827 .OL1193! 2 1 3
1 1.261980 .00763& ! 0.004002 .00B9%4 ! 4 | 2

24,1 ! 1,298350 .004493!' 0.001%0f .007B877 ' 3 O 1
f1.298530 .004493 ' €.001301 .007877 ! 4 3 1

24,2 ! 1,309330C .00783%7 ! -.00B498 .00911% ! 2 3 2
1 1.298350 .006493 ! 0.002283 .0077%2 ! 8 O |

t 1,298%30 .004493 ! 0.002263 .007752 ! 4 3

23.2 ! 1,309330 .007837 ¢ 0.001728 .008%42! 3 3 2
254 ! 1.309330 .0C7837 ¢! ©£.002022 .008%00! 3 3 2
26.1 ! 1,406230 .010497 ! -.00083% .011867 ! 2 2 3
! 1.404080 .00B297 ! 0.00134f .009467 ! 4 2 2

26,2 ! 1.4046250 .010497 ' -. 000233 .012312!' 2 2 O
! 1.404080 .0CB277 ! 0.001922 .010312! 4 2 2

27,1 ! 1.%01010 .910939 ! -.011773 .0O115%7 ' 3 1 3
f1.488050 .007377 ¢ 0.001183 .008404 ! 5 2

27.2 ! 1,301010 .010939 ¢! -.011328 .011783 ' 3 1 3
! 1.488030 .007377 ! 0.001629 .008220 ' 3 2 1

28.1 ! 1.3516080 .087049 ' 0.000880 .007748 ! 4 4 O
28.2 ' 1.314040 .0070&4% ' 0.000918 .007792 ! 4 4 9O
29.1 ! 1,610790 .007511 ! 2.00f3%0 .00B%4& ! 35 3 O

1]
Il
]
]
v
]
]
1
1
]
t
]
[}
]
]
¢
]
]
]
¢
]
]
1
]
i
]
1
]
!
]
]
]
]
!
]
i
]
1
]
]
]
]
1
]
]
]
1
i
i
]
\
]
|
]
1
1
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Valeres de dcalc
reciproces base),

TaBLA V

(galculados con indices optativos y parametros
diferancias dexp-dcalc e Indices Optativos

Numero ' dcalc +- %dcalc ! de-dc +— Lde-dc ! Indices
pareja ! (Angstroms) H {Angstroms) tH [N
1 1 3.24B660 007348 ! 0.000000 .013532! 1 1 O
2 1 2.488230 .0Q09123 ! 0.000000 .031476& ! 1 O 1t
3 ! 2,297150 . 909337 ! 0.001390 .o0¥81B ! 2 © O
4 ! 2.187940 .007337 ! 0.001063 .010393 ! 1 1 |
S ! 2.094630 .004774 ! 0.002197 .007637! 2 1 ©
) ! 1.6487850 .00494& ! 0.000943 .006743 ! 2 1 1
7 ! 1.624330 .CQO3774 ! —-. 003181 .00%%4B ' R 2 0
- ¢ 1,479980 . 006247 ! 0.000533 .007%21¢ © O 2
? ! 1.492850 .00337& ! ~.000214 .005179! 3 1 O©
10 ' 1,340170 .Q03707 ! -.000353 .003603! 2 0O 1
11 !t 1.3456800 .008524B ! -.00097& 004768 ! 1 1 2
1z ! 1.304210 .003512 ! -. 000217 .Q0a%B8 ! 3 1
13 ¢ 1,244130 .004uWal ! —. 000902 .0057%h ! 2 0 2
14 t 1.200870 .004293 ! 0.001064 .003387 ! 2 1 2
15 1 1,170390 .003067 ! ~-. 0000953 .004443 ! Q3 2 1
14 ! 1, 148580 . 00R667 ! -. 000222 .004663 ! 4 O O
17 ! 1,042840 002667 ¢! -. 000626 .003623 ' 4 1 1
18,2 ! 1,034780 .00327& ! ~. 000574 ,004187 ! 3 1 2
18,1 ¢ 1,036780 .00337& ! -, 001823 .005046 ¢! 3 1 2
19,1 § 1,027320 .002387 ! -, 000640 .0Q03193 ! 4 2 ©
R0.1 ! 0.964638 Q03993 ! -.000259 .Q046%0 ! 1 O 3
! 0.963634 .003025 ! -. 004237 .003701 ¢ 3 2 2
20,2 ! 0.9644634 .003993 ! —.001497 .Q04792 ! 1 O T
! 0,965634 003023 ! -.002474 ,003803! 3 2 2
R1.2 ! 0.906384 003342 ¢ 0.00048% .Q04003 ! 2 0 3
¢ 0.907378 002757 ! -, 000322 .003fB2:! 4 O 2
21,1 ! 0.790&368 Q03340 ! 0.000342 .Q04202°' 2 © 2
! 0.907378 .002757 ! -. 0004567 .Q03281 ! 4 0 2
W2 ! 0.901016 .COR093 ! -. 000266 .002660! B3 1 O
221 ¢ 0.9010)4 002093 ' ~. 000272 .00Q2524 ! S 1 O
22.1 ! 0.889416 003442 ! ~. 000396 .003%23! 2 1 3
! 0.6890182 0024081 ! -. 001162 .003148°! 4 1 2
23.2 ! 0.8894146 .Q0344C ! ~. 000642 003936 ! 2 1 3
! 0.890182 .002681 ! ~.001408 .003182! 4 1 2
R4.1 ! 0.877549 .002184 ! —. Q00307 .0Q0266% ! 3 O |
{ 0.877549 .0Q0218& ! —~. 000307 0026469 ! 4 3 1
24.2 ! 0.873929 02610 ! 0.002830 .0030%8 ! 3 3 2
! 0.877349 .0021B4 ! ~. 000770 .002626! 35 0O 1
! 0.87734%9 00218 ! - 000770 Q0B26 ! 4 3 1
23.2 ! 0.873929 .002610 ! -.000574 Q02993 ! 0 3 2
®3.1 ! 0.873929 .002610 ! - 000674 ooRes1 ! 3 3 2
24,1 ! 0.843273 .00313C ! 0.000230 .003376 ! 2 2 3
4 0.843926 .0024853 ! -. Q00403 .002913! 4 2 2
26.2 ! 0.843273 .003130 ! 0.000076 .00374% ! 2 2 3
! 0.843926 .002483 ! =-.000377 .00310B! 4 2 2
27.1 ! 0.B16223 .00R958 ! 0.003220 .003273! 3 1 23
! 0.819748 .002024 ! -.000326 .002322!' 3 2 1
27.2 ! 0.814223 .002938 ! 0.003097 .003223! 3 t 3
! 0.819768 .0020%4 ! -, 000448 .002271!' 3 2 1
28,1 ! 0.012143 .001B87 ! -.000233 .002087 ! 4 4 ©
28.2 ! 0.81R1s5 .0018987 ! - 000245 .002094 ! 4 4 O
29.1 ! 0.787916 .0C1B31 ! -~ 000340 .00209 ' B 3 ©




TAULA V7 Red3
CValores Utilizados en ei Caiculo de Parametros de

!Numero! Indices 'Func. Nelson~Riley! Funcion Delta ! Pesos !
t de ' H K L ! cos{Theta)*2#F,2 !10sen(Theta)}2aF! {/bLsen !
'parejyal ! Fwli/san{Theta)+1/Thetal fThIR2 Y

! i Normalizadzc: ! H

[}

'

v 4 11 1 0! 3.93791 .010237 ! 17.8292 .118343! 3873. 34!
t 2 Y1 0 1! 2.89394 .0081256 ! 22. 2217 . 142422 2289, 27!
13 1 2 0 0! 2820464 .005634% ! 23 8819 . 124485! 2323, 41!
!4 ! 1 1 1! 2 845078 .004544 ! 24,4143 .094614! 2892 4O
{8 12 1 0! 2.24333 .004122 ! 29 4371 .092435! 2447.19!
t 6 ! 2 t 1! 1,70213 002456 ! 28. 3734 .071032! 2410. 41!
t 7 1 2 2 0! 1.894%4 ,0020879 ! 20.98444 . 0784531 1995. 80!
f@8 1@ 0 2! 1.35%35.001898 ! 29 4142 .052845! 2380, 22!
19 13 1 01! 1.31892 .002502 ¢ 29.7134 .0804677! 1487. 41!
£ 40 1 3 0 1! 1 15149 003147 ! 29 85620 . 083079 1158. 69!
Vit 444 20 1,.13731 002430 ¢ 2. 8923 . 045714! 1449 49!
112 1 3 1 1! 1.06441 .001730 ! 29.7599 . 044981! (895 09!
113 1 2 0 2! 0.99708 .002084 ! 29, 4224 . 049725 14185, 94t
t 14 1 2 1 2! 0.881%7 .001845 ! 29.0121 . 041323 1448. 93!
t 1% 1 3 2 1! 0.82320 .00R441 ! 28.5787 . 030349' 1024. 10!
Y16 ! 4 0 0! 0.78240 .003544 ! 20, 204h . 049973 &84 04!
t 17 ' 4 1 1! 0.37012 .001784 ! 23,3038 . 014010! 10%4. 50!
t18.2! 3 1 2! 0.35189 .001337 ! 24.9204 . 014301 1239, 74!
118.1 ' 3 1 2! 0.54390 .003082 ! 29.0964 .028%03! SB81. 05!
119.1 1 4 2 0! 0.54940 .001397 ! 24.7594 , 013344! 1202. 0&!
£ 20,1t 1 0 3! 042273 .001133 ! 21,5907 . 00087a! 1224, 40!
' 3 2 2! ' ! '
120.2! 1L 0 3! 0.41420 .001351 ! 21.2619 .002333! 1047. 79!
' 13 2 2! t ! '
! 21,2 2 0 2! 0.29637 .000561 4 17.1540 . 008523! 1700. 14!
! 14 0 2! ! ' '
121,112 0 3! 0.30161 .001093 ! 17.4192 .0155631! 1102. 89!
! t 4 0 2 ' ! !
122229 1 0! 020287 .000993 ! 16.403% . 015342 1177, 02!
12211 % 1 0! 0.26837 .00091B ! 14.G837 .014290! 1244. 94!
12310 2 1 3! D.26507 . 000766 ! 1%.8111 . 014234 1430, &%)
' 14 1 2 ' ! !
$23.20 2 { 3! 0.23713 . 000834 ! 15.5013 . 016434 1322 50!
' t 41 2 ! H !
28,1t 35 0 1! 0.23704 .000824 ! 14 4387 .01684%! 1298, 24!
' 143 1! ! ! [
' 24,21 3 3 2 0.23116 . 000728 ! 14,3196 . 016928! 1437, 02!
' v 0 1 ' [ !
' 14 9 1 ' B '
!125.21 3 3 2! 0.22371 .000%93 ! 13,9471 .014018! 1488, 19!
125,11 3 3 2! 0.22878 .00096% ! 14.2910 . 012818! 1741, 57
2611 2 2 3! 0.14332 .000716 ! 10.9032 . 023418 1320. 82
' v 42 2t ! ' '
' 25,21 2 2 3! 0.13791 .001142 ! 10.5727 .042837! ©76. 67!
! 14 2 2 ! H !
$27.1 1 3 1 3t 010964 .000437 ! 7.7574 .019862! 1813, 32!
' t3 2 1 ! H '
'22.2! 3 1 3! 0.108%9 .000322 ! 7.4194 . 014953 2263. b&!
1 18 o2 1 1 s '
P28.1! 4 4 0! 0.09283 .000224 ! &, 6693 . 010297 2\20, 17!
! 2W\.2! 4 4 0! 0.08809 .000237 ! &, 3635 .011379¢ 2710.B1!
1291+ 3 3 0! 003826 .000373 ! 2 9299 .024033! 1817. 68!
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TasLA VI
(Valores Utilizados en el Calculo de Parametros de Redl

INumero! Indices !Func. Nelson-Riley! Funcion Delta ! Pescs !
! de ' H K ! cos{Theta)~2sFs/2 ! 10sen(Theta)"2#F! 1/kien !
‘gnruJa' 1 F=l1/sen(Theta)+1/Thetal 1 AThi~2 !
H H No Normaliradas ! ¢
'

! 1 11 1 0! 3,995791 .0102%7 17,8292 , 118345 3973. 3&!
P2 t1 0 1! 2.87394 ,008126 22, 2217 . 142422 2263, 27!
3 ! R0 0! 262064 . 006363 23. 3819 . 124434! 2333, 41!
L 11 1 1! 246078 . 004344 24. 4143 . 0944614 2032, 60!
P93 ! 2 1 0! 226333 .004122 25, 4571 . 092453 2447. 19!
1 6 t 2 1 1! 1,70213 . 002636 20. 3734 , 071032! 2410, 61!
f 7 12 2 0! 1, 39454 . 002879 28, 8444 . 078633 1999, 60!
t 8 10 0 2! 1, 36336 .00189¢ 29. 6142 , 0920964 2308, 22!
t 9 '3 1 0! 1,31892 .002702 29. 7154 . 0B0&77L 1487, 41!
110 13 0 1! 1,1614% . 003147 29, 9620 , 085079! 1138, 69!
! 1 1 1 2! 1.13731 . 002350 29. 8920 . 063714 1449. &9!
t12 ¢ 3 1 1! 1.06441 . 001700 29. 7599 . 044961¢ 1893, 09!
13 12 0 2! 0 95708 . 002056 29. 4226 . 047724! 1415, 56!
! 14 12 1 2! 0.881%7 .001B4& 27. 0121 . 041323! 1448, 73!
f 43 13 2 1! 0.82330 .002441 26. 3789 . 0307369! 1026. 10!
{16 ' 4 0 0! 0.78240 .003646 28. 2066 . 059973! 656, 04!
t 17 ! 4 1 1! Q. 97812 .001786 23. 3038 . 016010! 1036, 50!
t 18,21 3 L 2! 0 36282 .001313 203. 0029 ., 0104560! 1239, 74!
'18.1 ! 3 1 2! 0, 54%43 . 003036 23. 0332 . 024549! 9B1. 03!
t19.1 ' 4 2 0! 0 34893 . 001334 24. 7186 . 009468! 1202, 06!
t 20,1 ! 1 O 3! 0 42238 .001119 21. 3592 . 003933 1226. 40!
! t3 2 2! L '
t 20.2¢ 1 0 3! Q. 41488 .00133t 21,0323 . 003639 1047. 79!
! t 3 2 2! ! !
P12t 2 0 3! 0.29686 . 000637 17. 2108 . 011326! 1700, 14!
t t4 0 2! ' !
t 21,112 0 3! 0 30136 . 0010567 17.3706 . 018352! 1102, 89!
! !4 0 21 1 !
!22.2! % 1 0! 028336 .000973 16 6384 L 018984! 1177. 02!
! 22.1!' 5 L 0! 0.28813 .000873 16, 8339 . 016870! 1264, 94!
1 23.1! 2 1 3! 0. 26285 . 000745 13, 7831 . 014467! 1430, &35!
! ta 1 2! ! !
} 2321 2 1 3! 0.2979% .000817 19, 3926 . 018904! 1322, 30!
¢ ' 4 1 2 ! 4
E 24.1 ! 3 0 1! 0.2368% .00080% 14, 6144 . 021067' 1298. 24!
! 14 3 1t ' !
5 24.2! 3 3 2! 0. 23155 . 000711 14,3670 , 019215 1437 02!
¢ !5 0 1 H !
! ' 4 3 1 H ]
!12%.2! 3 3 2! 0 22408 .000976 14, 0193 . 014241! 1488, 19!
123,41 3 3 2! 0.22839 . 0003946 14,2276 . 018011 1751, 37!
t 26,1 ! 2 2 31! 0156318 . 000702 10. 8833 . 027048! 1320, 82!
! 14 2 21 ' !
! 26.2' 2 2 3! 015817 .001132 10. 6077 , DAAL21! 876, 67!
! t 4 2 2 H '
t27.11' 3 1 3! 0.10957 . 000428 7.7447 021032 1813, 22!
! 18 2 1! 4 !
1 27.21 3 1 3! 010476 . 000314 7. 44039 . 019736! 22469, b&!
13 t s 2 1 1 '
1 281! 4 4 0! 0.09276 . 000214 6. 6783 . 011419 2820. 17!
t 28.2! 4 4 0! 0. 08824 .000230 6.3846 . 012407 2710. B!
.: 29.1!/ 35 3 0! ©0.03823 .000370 2. 9231 . 0244446 1817, 48!
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Hay 192 coshinaciaones giferenies we indesaciones.

Se quisren calcwlar los parametros de rad pars SIETE
combinaciones de indazaciones.

Se continuo con ¢l calculo 4w parasetras de vrad, para 7 combinsciones.

TABLA VIX
Parssstros de red y Red dx Dravaiz encantrados con diferentes indices optativos

Lines Opcion &1 Opcdon 2 Opcton 3 Opcion 4 Opcian 3 Opclon 6 Opcion 7

1
2
3
L
3
&
7
-4
9

VRAIVUNNLULIRNVUNRN S AU AWNNNUSDWORNNN MR-~

Bhdrm N NURLUUOI e OO ON R MEONNORmORON e em DO~
COQUUUUNNNHUUDOOVUUUBNNRONRNRN =R ONO MmO =D

4 0 2 4 02 4 0 2
4 D 2 4 02 4 0 2
4 1 2 4 31 2 4 1 2
4 £ 2 4 1 2 4 1 2
4 3 1 - 4 3 1 4 3 1
4, YIess S LITITR. A 5VAI6 A D436 459336

hee 0015481 - Q01441 -0017&4 . Q01754 . 0017358 . 001736 . 001904
L -
Svavais: - [ 4 | P P [ 4 P P
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i) sistema hexagonal.

a) Carbon.

Para esta fase se preparé la muestra por el método del
cigarrillo. Se expuso a los rayos X durante 20 horas en
camara grande. La radiacién utllizada fue debida al' Cobre
sin fiitrar. La equisgrafia obtenida, registrada con el
nomero DS-435, mustra un patrén claro con las lineas de
transmisién intensas, aun;que las de la- zona de
retrorreflexlén  poco intensas. Para las lfneas menos
nitidas las medidas se realizaron colocando el cursor en
los limites interno y externo de cada linea, para las mdas
nitidas se colocd el cursor airectamente en su centrn. Cada
medlda se reallzé, cn promedio, 8 veces. La resolucién del
vernler utilizado es de .025 mm. En total se observaron 23
lineas de las cuales s6lo se identificaron 17 con la
tarjeta, las 6 restantes se consideraron como lineas
espurias. De las 17 llheas observadas 7 pertenecen a la
radiacion K&' 5a Kczl y5a Kﬁ'

Archivo de Parametros de ALAEP para el Carbén
AlaepCl 2.Par

Pronedio
Lim
R+Sigma
-]

. 023
433

A continuacién se muestra el archivo de datos de salida de
ALAEP. Se omite el archivo de datos de entrada ya que los
datos se encuentran en la Tabla [ del archivoe de datos de
salida.
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Achlvo de salida de ALAEP para el Carbon.
AlaepCl 2.5al

CALIBRACION DE LONCITUDES DE ARCO PARA EQUISCRAFIAS DE POLVOS
aLAER

Nombre del Archivo de parametros de entrada: AlaepCl2p. Par
Nombre del Archivo de datos de entrada: AlaspCi2 Dat
Nombre de este Archivo: AlaepCl2p. Sal

TABLA I Medidas de la Fase de interes,

Centro ! Centro !Ancho de! Separacion ! Centro Haz !'Centro Hax!

Derecho ! Izquierdo!un arco !No funcional! Transmision! Retroreflx!

Cd +- R/2!C1 +— R/2! A 4- R ! Snf +~ R ! Ct +- R/2! Cr +- R/2!
t

!Num de!Num de!
!pare a! medid
Yen pel'dscad

! ! pareya? (€5} ! {mm) ! Cinm} Umm) H {mm) 4 {mm) !
'
t 4. 4! 1 ! 112,537 ! 64.578 ! . 423 ! 47. 963 ! aB. 356 ! !
! A4 2 ! 112,323 ! 64.400! .425 ! 47.925 ! 88. 563 ! !
Y 4.4 9 ! 112813 e4.388 1 . 423 ¢ 47,923 ¢ e8. 3% ! !
! 4.4 4 1 112,330 ! 54.5638 ' 425 ! 47.912 ! a8, 894 ! ¢
toa 4 3 ! 112.350 ! &4.823 ! A28 ! 47. 928 ' 88. 368 ! !
! 4.4 & ! 112.588 ! 44,400 ! L 425 ! 47. 988 ' ea. 394 ! !
boA A 7 ! 112,513 ! 44.46350 ' 423 ! 47. 8463 ! ea. 581 ! !
'o4.4! 8 ! 112,929 ! 464.500 ) . 42% ! 47.92% ! 8. 363 ! !
LI 4 ! 1 ! 115,130 ! 61.975 ¢t 700 ! $3.178 ! 88. 563 ! ¢
o4 2 ! 113.063 ! 41.B88 ! 700 ! 33.178 ! ea. 473 ! !
t 4 14 3 ! 113,063 ! &61.900°! .700 ! ¥3. 162 ! g88. 481 ! !
t 4 4 ! 113.088 ! 61.930! .700 ! 33. 138 ! ' 88.519 ! !
!4 ! S ! 115,088 ¢! &61.963! .700 ! 33. 129 ! 88,323 ! !
4 ¢ & ! 115,100 ! 61,930 ! 700 ! 93. 130 ! 68, 9as ! !
to4 i 7 ! 115,113 ! 61,963 ¢ .700 ! S3. 130 ! 89, 338 ! !
PR 3 ! 8 ! 110,125 ! 4&1.9eD ! (700 ! 90, 162 ! 80, 344 ! !
t 7.4 1 ! 128.700 ¢ 40.350 ! ,000 ! 0. 130 ! 60, 625 ! !
vt 7.4 2 ! 128.4673.! 48.330 ! .000 ! 80, 125 t 88. 613 ! !
t 7.4 3 ! 128. 673! 48.423 ! . 000 80. 230 ! a8, 530 ! !
vo7.48 4 ! 128. 623! 48.4800 ! 000 BO. 223 H 88. 313 ! H
t 7.4 9 ! 128.700 ! 4B.473 ! . 000 80. 223 ! B88. 588 ! !
t 7.4 & ! 128.673 ! 48.373 ! . 00D 80. 300 ! 88.323 ! !
ro7.4 7 ! I2B.4673 ! 48.430 ! 000 89. 223 ! ea. 363 ! !
! 7.4 8 ! 128,400 ! 48.300 ! .000 80, 100 ' 88. 550 ! !
! 7.4 Q@ ! 120,723 ! 48.473 ¢ 000 a9. 230 ! B88. 600 ! i
7.4 10 ! 128.700 ! 48.32% ! . 000 80.173 H 88. 613 ! H
t s ! 1 ! 130.950 ! 46.150 ! .00 B4. 800 ! 88.35% ! !
t 5 ! 2 ! 131.023 ! 46.130 ! . 000 a4. 875 i es. 588 ! !
t 8 ! 3 ! 131.000! 45.200! 000 B84. 8O0 ! €8. 5600 ! H
' s ! 4 ! 131.02%5 ! 44.130 ! .000 84.87% ! as. %88 ! !
L] ! S ! 130,978 ! 46.1%0 ' 000 84. 823 ¢ 88, 363 ! !
E] ! & ! 131,025 ! 44,123 ! 000 B4, 900 ! 88.575 ! !
LA 7 ! 131,000! 44.200*' 000 84, 800 ! 88.600 ! !
t s 8 ! 131.023! 46.123' 000 84. 700 ! ea. 573 ! H
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Continuacién de¢ 1z Tabla 1 del Achivo AlaepCl2.5al

133, 200
133,173
133, 200
133. 200
133.173
133. 175
133. 200
133. 200
137. 512
157, 488
137. 438
137. 462
137. 425
132. 438
137. 430
137. 478
143.113
143. 113
143,130
143. 188
143. 163
143,173
143, 163
143. 130
148.47%
148. 400
148. 473
148. 323
148. 430
148, 430
148. 473
148. 9295
137,423
197. 430
157. 423
137. 473
137, 400
137,473
137. 4350
137. 425
162. 675
162. 723
1462, 630
162. 7%0
162. 673
162, 6%Q
162. 730
163, 723

28. 423 !

19. 600 !
19. 600 !
19.573 !
19. 400 !
t19. 350 !

14. 300

14, 423 !
14.375 ¢
14.325 ¢

14, 435

14, 300 !

14.370
14, 500

a7

56. 112

98. 123

98. 129

98. 130

98. 100

98. 137

98.12%

98 143
10%. 438
10%. 338
107, 425
109. 473
109. 400
109. 463
109. 430
109. 413
120. 02%
119, 850
120. 000
120. 050
120. 030
119. 930
120. 050
120. 023
137. 823
137. 879
137. 823
$37.873
137. BOO
137. 900
137. 850
137. 873
148. 173
148, 300
148. 275
148. 425
148. 250
148, 3%
148. 372
148, 225

88, 400
ge, se8
B88. 400
B8g. 350
en, seg
88, 330
a8, 400
88, 400
BB, 45846
B8, 425
B88.37%
s, 387
88,373
B8, 369
€e. 387
aa, 974
88, 393
88, 444
88, 438
e, 430
a8, 463
88, 444
B88. 438
08, 444
es, 463
a8, 475
88. 475
88, 360
28. 423
a8, 473
a8, 450
e8. 312
a8, 513
88. 312
88, 513
g, 538
88, 300
B8, $235
88, 523
88, 488
a8, 588
es, 373
68, 312
a8, 337
808, 350
aa. 473
a8, 963
&g, 613
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Continuacion de la Tabla 1 det

166, 163
166, 1688
166, 200
146.137
166,213
166.173
166, 213
166,168
172. 300
172. 273
172.323
172. 322
172. 300
172. 273
172, 230
172, 300
173, 6%0
173,550
173. 638
173, 268
179, 600
173. 330
173. 613
173. 568
190. 530
170, 330
190. 330
190. 300
190. %00
190. 323
170. 475
190. 500
221. 930
221. 300
221.975
221. 900
221. 973
221. 00
221, #30
221. 923
225. 975
225. 137
225. 988
226. 023
22%. 873
223.913
223. 8463
229.813
237.423
237. 300
237. 473
237. 480
237. 550
237, 350
237. 400

10,
10.
10.
10,
10
10,
1Q.
10.
4.
4.
4
4,
4,
4,
3.
4,
1.
1.
1.
1,
1.

230
923
13
923
23
G238
930
2D
230
273
873
{00
900

700

900
700
5389
g3g
263
8978
573

. 488
. 30Q
. 530
. 700
. 723
. 723
. 630
. 723
. 673
. 700
. 700
. 425
. 425
. 430
. 423
. 450
. 330
. 400
. 428
. 388
. 613
. 600
. 428
. 423
. 487
. 373

300

. 000
. 029
. 025
. 100
. 000

%0
030

1
fl
1
1
]
'
]
]
1
)
'
)
1
'
1
'
'
'
'
'
1
'
}
1
1]
'
'
'
'
'
1
]
]
1
1
]
]
'
]
1
1
1
[}
]
t
]
]
]
'
1
'
1
'
]
'

- 225
. 22%
. 225
. 225
. 225
. 223
. 223
. 2%
. GO2
. 00
- 000
. 000
. 000
» Q00
. 000
. 000
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 300
. 000
. 000
. 000
. 000
. 000
. 000
. 000
- 000
. 000
- 000
. G600
. 000
. 000
. 00Q
. 000
. Q00
1.230
1. 250
1.280
1. 250
1. 2%0
1. 230
1. 250
1.23%0

. 000 .

. 000
. 000
- Qo0
. 000
. 000
- 000

Achive AlaepCl2,Sal

)
1l
]
+
'

Il
]
]
v
Il
]
'
Il
i
'
'
]
]
]
'
t
1
]
'
1
t
T
1
]
]
'
]
]
1
.
]
'
)
'
1
1
]
'

133,
139,
155,
133,

213
262
287
212

. =88

238

. 263

262

. 3%0

400

. 430

4235
400

. 373
. 330
. 400
. 113
. 012

79

. 013
. 02%

043

. 113
. 038
. 150
. 173
. 173
. 130
. 223

130

. 223
. 200
. 475
. 523

473

. 323

A75
430

. 430

200

. 413
. 475
. 613
. 400
. 930
. 373
.32
. 98
. 373
. 528
. 930
. 650
. 430
. 400

&30

BO. 336

268, 750
268, 723
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Continuacien del Achivo AlaepCl2.Sal

TABLA Il ftedidas Promediadas.

{Num de!Centro Dar,!Centro Izg.!Ancho de! Separacion

tCentra Maz !Centro Haz!

tparesst promedic ! promedio !un arco ! func. promedic ! Transmision!Retroreflx!
tan pal! Cd += R/2 1 €L A~ R/2 ! A+~ R} 8 +— (R+&i) | Ct +~ R/2 ! Cr +- R/
H ! {om) 4 {mmy ! (mm) ! {am) ¢ (rem) ¢ tmmy !
H 1
t 4. 41 112.0338 ¢ 4446094 ¢ .42 ! 47.%28) ,0614! B84 5738 ! ]
t 4 {115,098 ! 41.9438 ! 'O53.1547 04xe! 88 %211 ! H
t 7.41 128.8673 ! 48,9723 ! ¢ 80.202% 0879 BO. 5739 ! ¢
[ 1 131,003 ¢ 461963 ! t B4, 8449 ,0702! 88,5797 ! H
§ 7 H 133.191 ! 43.978t ! H H9. 212% , 04673! ©8. 5644 ! H
! 10,4 ! 137.4&61 ¢ 39.3383 ! ! 9B 1297 ,0430! 88 396t ! !
! 10 ! 143,132 ¢  33.7286 ! ! 109, 4230 . 0483 89, AS9L ! H
LN § 1 ! 148.472 ¢ 28.4719 ! 4+ 120. GO00 . 0944 B8O 4T1I7 ! !
!t IR.4 ! 197. 443 ¢ 19. 3878 ¢ ! 137, 8330 .03BY! B89, Diéel ! !
! 13,40 162,700 ¢ 14,4031 ¢ ! 148, X970 . 107a! 88, 35t6 ! !
t 12 ! 166.184 ! 10.9313 ! ! 155, 2I30 . 0547! 61 5579 ! !
! 13 ! 172.294 ¢ 4.9000 ! ! 147, 3940 . 0397! 8. 3967 ! !
! 141! 179.897 ¢ 1. 5406 ! !t 174, 0360 . 0462! 88.34683 ! !
LIS € 28 ] 190, 31% ! 346, 7000 ¢ ! 203. 8190 . 0"70¢ t 288, 6090 !
fo16.1 0 221.834 | 318.4190 ¢ ! R&a&. 3160 0547 ! 268, 6770 !
17,0t 238,548 ' 31,4770 ¢ i 274. 4720 , 21234 ! 268, 7130 !
PaB. Lt Y 237,479 ! 300.0210 ! ¢ 297. 4370 . 1193 { 268, 7800 !

El srchiva de pardmetros ds INXPAR para el Carbén se cred
con {as slgulentes opclones: Indexar &l ratrén, normalizar
a Ia longited de onda Ka; no asignar lineas experimentales
que s& van a probar come {ineas base; probar maximo con
tres lineas experimentales cada linea base; cerg lineas sin
identiffcar ¥ 8 el valor méximo de los Indices por asignar.
A contipuacidn se muestran los archives de pardmetros de
entrada a INXPAR. Sélo por mostrar el formato det archive
de datos, en este caso tamblén se muesira, y posteriormente
¢l archive de salida.
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Archivo de parametros de INXPAR para el Carbén.
InxparCl 2.Par '

Ind

e

Cu

433

K alfa-p, 7
K alfa-1, 3
K alfa-2, 0
K beta, 38

K beta
Hexagonal

N

3

o]
.8

Archivo de datos de INXPAR para el Carbén

InxparCl 2.Dat
. . 3. 1947 , . 0426
s f 84,8469 . .0702
7 f 89. 212% ,» .0673

10 «  109.42%0 ., .0683

11 ;s 120.0800 4 . 0944

12 ,» 1852530 .+ .0%47

13 . 1467.3940 ., .0597

14.1 . 174.0860 . 0642

1%.1 . 203.8190 , .0O370

16,1 + 266.3160 . .0347

17.1  » 274,4720 ., 12384

18.1 + 297.4%70 , .1193
4.4 ., A7.9281 ,  .0614
7.4 , 80.202% , .0879

10.4 . 981267 . .04%0

12.4 . 137.8%30 , .0389

13.4 ., 148.2770 ., .1078
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Archivo de salida de INXPAR para el Carbén
InxparCl 2.5a] ’

INDEXACION DE PATRONES DE DEBIJE-SCHERRER Y CALCULO DE PARAMETROS DE RED
IXPAR

Nombre del Archivo de Parametros uve Entrada: InxparCi2. Par
Nombre del Archlve de Datos de Entrada: InxparCiZp. Dat

Nombre de aste Archivo: InxparCilp. Sa
Cond. Exp.: Camara: G Radiactan: Cu, Equisgrafia Dg: 4335

TABLA I (Longitudcs de Onda Utilizadas)

{ Radiacion ! Long. dJe Unda! Incertidumbre! Numero de !
H Cu 4 {Angstroms) ! {Angstroms) ! lineas medidas !
K oalfa-p ! t. 34178 ¢ . 00006 i - !
! K alfa-1 ! 1. 34051 ¢ . Q000s H 3 H
! K alfa-2 ! i. 34433 4 . 00006 ! [e} !
! K beta 4 1. 39217 -+ . 00006 ! o 4

Long. usada p/normalizar mediciones de las longs. de arco! K bets

TABLA Ii
Promedios de las longitudes (Sexp) da arco (valores experim. introducidos).
Angulas (Theta) de Bragg (calculados a partir de Serp)
y Distancias (dexp) Interplanares (calculadas a partir de Theta)

! Numero de! Longitud de Arco ! Angulo dw Bragg ! Distancias Interplanares
fpareja sn! Sexp <+— &Bexp ! Theta +— &Theta H doxp +— kdexp
‘pelicula ¢ (mm) ' (grados} ' {Angstroms)
Fara K slca p

4 ' 53.1%47 0426 ! 13,2007 010830 ! 3.3838 . 003036

El ! B4.846% .0702 ! 21.2117 , 017350 ! 2.1306 . 001944

7 i 89.212% 0673 ! 22,3031 .01&823 ! 2.0313 001707
10 Y 109.4230 0683 27.3%63 .017073 ! 1.6776 .00117% -
11 1 120.0000 .0944 ! 30.0000 023600 !¢ 1.9418 ., Q01292
12 1 199.2%30 0347 ! 38.8133 , 013673 ! 1.2299 .000318
13 1 1&67.3940 .0397 ! 41,0485 , 014925 ! 1. 1933 . 000480

1 ! 174,030 .0662 ! 43,3140 .0L16350 ! 1.1187 000480
13.1 ! 203.8190 .0370 ! 50,9548 014230 ! 0.9918 . 0000324
16.1 ! R66.3160 0347 ! 66,6290 013673 ! 0. 83791 . 000191
17.1 1 74,4720 .123& ! §B,6180 . 030900 ! 0.8272 , 000278
18.1 ! 297.4570 .1193 ! 74.3642 029825 ! 0. 7999 .000214

Para K beta
4.4 ! 47.9281 .0614 ! 11.9620 .013330 ! 3.0529 .004372
7.4 ! 80.202% .0879 ! R0.053& .021973 ! 2.0303 . 002218
10.4 ¢ 98.1297 .0450 ! 24.532F .011230 1. 6763 .000793
12.4 ! 137.8330 .0389 ! 034.4633 .014723 ! 1.2301 .000313
13.4 ! 148,2970 1078 ! 37.0742 . 026930 ! 1. 1347 . 000748

-
>

321



Continuaclén d=) archiva InxparCl2.Sal

TABLA I11
LFunciones calculadws a partir de Gen(thata)l

CSeno (theta)]~2 ! [Seno {(theta)l~2 ! Qexp +~ uldexp Ordenados !

! Numero ¢

{ pareja ! No Normalirados ! Normalizados ! Qexp=4sen(Theta)"2/Lambda~2!
' ]
' 4 ! . 032834 .000083 ! .043076 .000075 ! 0.088904 . 000162244 '
H 4.4 ! .043100 .000109 ! .043170 000109 ! 0. 088951 . 00032397 H
1 L] ! . 130910 .000207 ! .104673F .000186 ! 0.220287 . 000402987 H
! 7 ! . 144025 .000204 ¢ .117430 . 000187 ! 0. 2423356 . 000407800 !
' 7.4 ! 1179446 .000247 ! .11751& . 000247 ! 0. 242597 . 000331018 !
! 10 f.211160 . 000243 ! . 172148 . 000227 ! 0. 355326 . 0004968384 H
4 10.4 ! . 172398 .000148 ! . 172398 .000140 ! 0. 355801 . 000335885 H
H 1 t . 250000 .0003%7 ! .20383IF . 000324 ! 0. 420£83 . 000705712 H
! 12.4 ' .320217 .000240 ! .320217 .000240 ! O.6460877 . 000551999 !
¢ 12 ¢ . 392838 . 000233 ! .320314 . 000243 ! 0. 641074 . DQO557482 H
! 12 ! . 443107 . 000237 ! . 362914 . 000R71 ! 0. 7489946 . Q00623047 H
H 13.4 ! . 343427 .000453 ! . 363427 .000453 ! 0. 730093 . 000998676 H
H 14.1 ! . 474076 .000278 ! .387172 .Q00299 ! 0. 799039 . 000685970 4
H 15.1 ! .603183 .000243 ! .4%26i2 . COO2B0 ! 1. 016470 . 0006647112 4
H 16.1 ! . D424642 000174 ! L 66B173 . 000235 ! 1. 420280 . 000647902

3 17,1 ! .B&67078 0003846 ! .708131 Q00419 ! 1.4461470 . 000782404

! 18.1 ! . 92735% . 000270 ! . 737341 . 000345 ! 1. 343070 . 000844148

'

PARAMETROS DE ENTRADA:

Sistema a probar: Hexagonal

Opcion vtilizada:
1.- Asignar Indices en una Equisgrafias de polvos y {opcional)
a partir de ellos calcular los Parametros de Red,

El intento de {ndexacion NO se hara asignando las lineas
experimentales con las gue se smperaran a probar como lineas base
Y asignandoles indices especiales.

Numero maximo permitido (Lb) de asignaciones de valaras diferentes
de Qexp a cada una de las lineas base: 3
Numero (Nt) de lineas toleradas sin identidicar: o

Valor (Imax) mas alto de los indices por asignar: @&

Numero de linea expsrimental que se prueba
como Primera Linea Base: 4
Numero de linea sxperimental que se prusba

como Segunda Linea Base: 3

322



reciprocos base)d.

Continuacién del archive knxparCl2.Sal

TABLA IV
Valores de Gcals (calculados con indices optativos y parametros

diferencias Gexp~Ocalc & Indices Optativos

;
!
L
]
1
1]
:
1}
:
¥
{
H
¢
H
H
H
H
¢
H
¢
H

Numeroc ! QOcalc +— &Qcalc ! Qe-0c +— &Qe-0c ! Indices
parejya ! {Angstroms™~-2) ¢ (Angstroms~-2) ' H K L

4 t 0.088906 .0001&2 ¢ 0.000000 .000324 ¢ O 0 2

4.4 ! 0.08890&4 .0001862 ¢ 0.000085 .0Q00394! O 0 2

L] ! 0.220287 .00D40A ! 0.D00000 .0006806°! &t O O

7 ! 0.242514 .000444 ¢! ~ 000158 .QC08D1 !¢ i 0o 1

7.4 ! 0.242514 ,Q00444° % 0, Q00083 .QQ0%74 ! & 0O 1
10 ¢ 0.39%3625 - 0006491 ~. 000299 .QC1147 ! O 0 4
i0.4 £ 0.33%625 .00064F ! 0.000176 .000983 ! © O 4
i1 f 0.4200325 .0QQ07&B ¢ C.Q003%7 .0Q01473 ¢ t 0 3
12,4 ! 0.440B61 Q01209 ' 0.000015 .Q01750 ! 1t ¢ O
12 t 0.5660861 .0012Q9 ¢ 0.000214 .Q01745 ! t 1 O
13 £ Q.749768 Q01371 ' ~. 000772 . Q01993 ! 1 1 2
13.4 § 0.749768 ., 001371 ! 0.000288 .00234% ! 1 t 2
14.1 ! 0.B800136 .0014460 ! ~. 001097 .002145 ! O O &
151 f 1.014490 .0018%Z ! 0.000184 .002321 ! ( 1 4
14.1 [ 1.422800 .0Q025%946 ! -.00221% .003241 ! O O 8
17.1 1 1.441020 .00264% ! 0.0003%0 . 003447 ! i 1 &
18,1 ! 1.5464240 .0028&1 ! ~. 001144 .003705 ¢! 2 1 1

THBLA V

Valores de dralc {calculados con indices optativos y parametros

reciprocos base),

diferencias dexp~dcalc ¢ Indices Optativos

Numero !  dcalc +~ kdcalc ! de~dc +— &de-dc ' Indices

parega ! {Angstroms} ' (Angsiroms) tH KL
4 ! 3.333780 .0C3056 ! 0.000000 .006117 ! O O 2
4.4 ¢ 3.333780 .00305& ! ~. 000842 .0Q07433 ! ©0 O 2
- ¢ 2.130620 001944 ' 0.000000 . 0038396 ! 1 0 ¢
7 ! 2.030630 ,001854 ¢ 0.0004660 . 003565 ! 1 0
7.4 ! 2.030430 .001854 ! - 0003446 .004076 ! 1 0 1t
10 ! 1.676820 .0QiS28 ! 0.0007G4 .002706¢ 0 0 4
10.4 ! 1.674890 .001528 ! - 000415 .002324'!' O O 4
1t ! 1.542430 .001407 ! - 000433 .00270% ! 1 0 3
2.4 ¢ 1.230110 001124 ! ~ 000014 .00:1639 ! Tt 1 O
12 t 1,23061Q0 . 001124 ! -, Q00199 Q01644 ! i 1 0
13 ¢ 1,134880 001035 ! 0.000595 .0Q01537 ! 1 1 2
13.4 ! 1.134880 .001035 ! =~ 000221 . QDi1824 ! T 1 2
14.1 ! 1.117930 001017 ! 0.000767 .Q01%G0 ! O 0 &
15.t ! 0.991857 000955 ¢ - 000090 . Q01231 ! S
16.1 ! 0.838444 . 000764 ' 0.00065% .Q009%7 ¢! ©0 O B
17.14 ! Q.827318 ,0Q00755 ! - 000127 .0Q01034 ! 1 t A
18.1 ¢ 0.799536 .000730 ! 0.000298 .Q00948 ! 2 1 1
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vze

Hay una indexacion.
Se quieren calcular los parametros de red para TODAS
1as combinaciones de indexaciones.

Se continuo con el calculo de parametros de red. para una combinacion

TABLA VIT
Parametros de red y Red de Hravais sncontrados con diferentes indices optativos
Linea Opcion 1 Opcion 2 Opcion s Dpcion 4 Oprion 3 Opcion 6 Opcion 7
) 0 o 2
4.4 0o 0 2
K 100
7 10 1
7.4 10 1
10 0 0 4
10.4 o 0o 4
11 1 o 3
12.4 110
12 11 0
13 11 2
13.4 112
14,1 0 0 &
15,1 11 4
16,1 o o8
17.1 11 6
18,1 211
2. 46066
000441
6. 7113
. 001240

Bravais: ®

[eS°Z 1249dXU] OAJYDJE [9P UPIOENU[3LOD



b) Cloruro de estroncio hidratado, SrCll-BH:O.
Para esta fase se prepar6 la muestra por el método del
capllar. Se utilizé Siliclo como fase patrén, aungue
posteriormente no se corrigieron las longitudes de arco
experimentales. Se expuso a los rayos X durante 50 horas en
camara grande. La radiacién utilizada fue debida al Cobre
usande filtre de Niquel. . La  equisgrafia  obtenida,
registrada con el nimero DS-404, mustra un patrén claro con
lineas nitldas. Las medidas se realizaron colecando el
cursor directamente en el centro de cada linea. La
resolucion del vernler utilizado es de 025 mm. En totai se
observaron 62 lineas de las cuales se identificarnn 44 con
la tarjeta, 6 cuyo angulo de Bragg es cercano a los 45°. 17
lineas de la zona de retrorrefiexiétn y una en transmision
que no aparecen en tarjeta, De las 38 lineas identificadas

se escogleron 36, 32 que per a la radiaclé K&’ 2 a
Km‘ y2za K“;' Todas estas lineas pertenecen a la zona de
transmision,

Archivo de Pardmetros de ALAEP para el SrClz-ﬁHzo
AlaepStron36.Par

Promedio
Cean
R+Sigma
-]

. 023
404

A continuacién se muestra el archivo de datos de salida de
ALAEP. Se omite el archivo de datos de entrada ya que los
datos se encuentran en la Tabla 1 del archivo de datos de
salida.
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Achivo de salida de ALAEP para el SrCIZ'GHIO
AlaepStrondé.Sal
CALINRACION DE LGNGITUDES DE ARCO SARA EGUISGRAFIAS DE POLVOS
ALAE"

Nombre del Archivo de paramstros ae entrada: AlaepStron3s Pav
Nombre del Archivo de datos de entrada: AlaepStron3s. Dat
Nombre de este Archivo: AlaepStrondé. Sal

TABLA 1 HMedidas oe la Fase de interes.

'Num de! Num de! Centro ! Centro !Ancho de' Separacion !Centro Haz !Centro Haz!
! pareja! medid Derecho ! Izquieraolun arce ! No funcional! Transmision!Retroreflx!
ten pel!d/cada!Cd = R/2!Ci +- R/2! A += R ! S8ng +- R ! Ct +~ R/Z ! Cr +~ R/2!
1

! ! parejal (mmd ¢t (om) t tam) ! (mm) ! {mm) ! {mm) !
H '
H 1 ! 1 ! 101,300¢ 73.613 ¢ .373 ! 29. 488 ! a8, 436 ! !
$ 1 ! 2 ' 101.287 1 73430 ! .375 ! 23. 637 ¢ 88. 149 !
' 2 ! 1 ! 110,779 ! 66,120t .37% ! 44. &30 ! 88. 450 !
v2 ¢ 2 ¢ 110.BOO * &6.100! .375 ! 24. 700 ! 88. 450

t 3 ! 1 ! 113,600 ' 5£3.300! .430 ! 50. 300 ! 88. 450 !
v 3 ! 2 ! 113.600 ' 43.287 ! .43%0 ¢ 50. 313 ! 88, 444 ! 4
L 1 1 ! 114 425! $2.4638 ¢ .3%0 ! 51. 788 ! eg. 531 ¢ H
4 ! 2 ! 114,438¢ 42.&23 ! .38%0 ! 51.8B13 ¢ as. 332 ! 4
L] d 1 ¢ 119.450!' 57.23% ¢ .338 ! &2. 400 ! 88. 430 ! !
[ 1 2 ! 119. 662 ¢ 57,263 ! .2338 ! &2. 300 ! BB. 4462 ! H
LI 3 ¢ 1 ) 122,325 ! S4.550 ¢ .32% ! &7.773 4 88.438 ! 4
t & ! 2 ! 122,287 ' 54.8%0 ! .325 ! &7.737 ! 88, 419 ¢ 1
7 f 1Y 122,863 ) 53.925 ! 200 ! 48. 938 ¢ 88.394 ! ¢
t 7 ! 2 ! 122.87% ! 83.912 ¢ .200 ! &8, 962 ! 88.394 ! £
t 8 ! 1 ! 127.600!' 49.323 ' .3%0 ! 78. 275 ! 88. 463 ! !
t 8 ! 2 ! 127. 400! 49.287 ' .330 ! 78.313 ! B8O, 444 !

' 9 ! 1 ! 129,387 ' 47.800 ¢ .37% ! B1.887 ! 88, 443 ! !
' 9 ¢ 2 ! 129,413 ' 47.%00 ¢ .375 ! 81.913 ! Ba. 484 ! 4
t 10 ! 1 ! 1320350 ¢ 44,853+ .3% ! B7.788 ! 08. 4586 ! !
110 i 2 ! 102.373 ' 44.337 ¢ .350 ! A7.B38 ' BD. 4% 3 3
1 H 1 ! 133675 ¢ 42.300! .300 ! 90.37% ¢ B88. 488 1

11 d 2 ' 103.650 ! 43.27% ¢ .300 ! %0.378 ! 88. 4463 ¢

LI ! 1 ! 134,123 ¢ 42,778 ! .27% ! 91.3%0 ! 88.450 ! '
' 12 4 2 ! 134,113 ¢ 42.750 ! .27% ! 91,343 ! 88.432 1 !
113 ! 1 ) 134,482 0 42,400 ! .250 ! 92. 062 ! 68, 431 ! H
t 13 ! 2 ¢ 134.42%5 ! 42,3500 ¢ .2%0 ! 71.923 ! B8. 443 ! H
! 14 ! 1 ! 138.280 ¢ 38.400! .300 ! 99. 650 ! 80,425 | H
14 ! 2 ! 138.279 ! 38.%75 ¢ .2300 ! 99. 700 ! aa, 425 '
[ %] ' 1 ! 140.200 ! 34.737 ¢ .278 ! 1032, 453 ! B88. 469 ! H
¢ 13 i 2 ! 140.200 ' 34.7783 ! .R275 ! 103. 423 . 88.488 ! !
! s ! 1 ! 141,188 ! 35.575 ¢ .32% ¢ 105 313 ! 88. 432 ! !
LY 3 4 2 ! 141.22% 't 35,642 ! .325 ! 105 %43 ! 88.444 ! 4
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. 373
. 373
. 413
. 750
. 788
. 100
L 143
. 400
. 400
. 700
. &50
L 173

175

212
, 238

&73

. 663
. 900
. 900
., 630
. &%0
. 423
.413
. 800
. 700
. 488
. 688
. 2%0
. 230
. 123
. $30
. 129
. 128
. 273
. 373
. 773
. 800
. 200

163

31. 500
31. 487
30. 462
30. 462
28. 125
28. 143
256,775
24,800
23. 312
a25. 300
23.337
23. 223
21.773
21.773
18. 723
18. 763
17. 862
17. 3%0
17.200
17. 212
16, 300
16,300
13.773
13.8%0
14.913
14. 275
13. 3%0
13, 262
12. 679
12. 673
11,938
11,830
7. 925
9. 900
9. 637
9.
1
1

t .2%0
- 3%0
. 350

[A]
I
o

. 100

113. %00
113. 868
115 912
115. 930
120. 625
120. 629
123, 323
123. 313
125. 887
123, 950
130. 343
130. 325
133. 400
133. 400
139. 487
139, 474
142. 213
142. 113
142, 700
142, 688
144, 350
144,330
143. 6350
143, 363
148. 488
148, 423
130. 338
130. 4286
131, 373
181, 573
133. 1688
1353. 300
157. 200
157. 223
157. 738
157. &73
174, 400
174. 400
175,125
17%. 038

8e. 430
8. 431

'BB. 419

a8, 438
88. 439
88, 473
88. 433
B8. 457
88, 456
B88. 430
88. %19
as, ag7
88.47%
88. 478
en. 469
8a. 300
8. 369
88. 606
es. $30
88. 3%
88. 473
B88. 473
88. 400
848, 432
8. 5%

88. 319

a8, 463
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Continuvaclén del archivo AlaepStrandé.Sal

TABLA 11 Medidas Promediadas.

{Num de! Centro Der.!Centro 1z2q.'Ancho de! Separacion tCentro Ha:z !Centro Hau!
promedio ! promedie ‘un arco ! func. promedio tTransmision!Retroveflx!
Cd +=- R/2 ' Ci +~ R/2! A+ R ! SFf +— (R+ki) ! Ct +— R/2 ! Cr +— R/2!
tmm) ! tmm) totmm) ! (mm) H (mm) H (mm)

!
101.294 ! 75.6313 ! .373 ' 29, 6623 .0607! B8.4424 ! !
110.788 ! 6. 1123 ! .37% ! 44 6750 .0604! B8, 4500 ! !
113,600 ' 63.2938 ¢ . 4I7 ! B50.03063 .0338! B8.4487 ! !
114.432 ! 42,6313 ! .J3¥C ¢ 31.8003 .0430' 68.3314 ! 4
119. 696 ! 37.2553 ! .3J3°0 ! 62,3998 .0204 BE. A%61 ! !
122,306 ' 94,5300 ¢ .3.. ! 67.7560 .0919! 86.4280 ! 1
122.869 ¢ 53,9188 ! . g20 ! 6B.9300 .0423! 88,3739 ! H
127.600 ! 4%.3063 ! (U430 ! 78,2938 .031% B88.4331 ! L
129.400 ! 47.%000 ! .3.2 ! 81,9000 .0434! B8.4300 ! H
$32.363 ! 44,5500 ! .37 ! B67.A12% ,060%' B8.4343 ! 1
133. 663 ' 43,2875 ! .300 ! 90.3730 .0250'" 68.4750 ! H
134,119 ! 42,7625 ! .273 ! 91.3363 .0332' 80.4408 ! !
134. 444 ! 42,4300 ' . 2I0 !  91.9935 [ 1217! 08.4448 ! H
138.262 ! 38.3873 ! .300 ! 99.6730 .0604! 88.4250 ! !
140 200 ' 34 73563 ! . aTI ! 100. 4440 .031%! B68.4781 ! 1
141.207 ! 335 6488 ! .3IC ! 105 53B0 .0600! B88.4376 ! H
145.387 ! 31,4937 ! 330 ! 113.8940 .0338! B8.43406 ! !
146.394 ! 30.462% ! .37 ¢ 115.9310 .0519! B8.4u82 ! !
148,769 ! 28,1438 ! . 2IC ! 120. 46250 .02547 ©B0.4%64 ! !
130.107 ¢ 26.7873 ¢ .300 ! 123.3190 .033%! 88,4470 ! *
151.400 ! 25.9063 ! . 3TC ¢ 123 8940 .0338! 88,4331 ! !
133,673 ! 23,3313 ! .300 ! 130.3440 .0513! 866.5%031 ! !
195,179 ¢ 21,7730 ¢ .37C ! 133 4000 .0230! 68.4750 ! 1
138,225 ! 18,7438 ! .300 ! 139 4810 .0331' B8.4844 ! !
139. 469 ! 17.3063 ! .200 ! 142.1630 .0934! B88.5876 ! H
159.900 ! 17.2063 ! .200 ! 142 4940 .0338! 80.39%31 ! 1
160.6%0 ¢ 14,3000 ! 380 ! 144 3%00 .0250' B8.47%0 ! L)
161.419 ! 13 8125 ! .350 ! 145 4070 .0865! B8.4i58 ! H
162,780 ' 14,2937 ' . 2:2 ! 148. 4560 0692 88.5219 ! H
163. 688 ! 13.3063 ! .47° ! 150.3820 . ea. 4971 ! L
164.250 ! 12 6730 ! . 3._ ! 131, 3730 . 88. 4625 ! H
163,137 ¢+ 11. 8938 ! 227 ! 153, 2440 . Bg. 3186 ! !
167.123 ! 9.9123 ' .2, ' 1%7.2130 . 8. 5189 ! !
167.375 ¢ 9. 6687 ' 10 t 137.7060 . B8g8. 5219 ! H
175.788 ! 1.3873% ! L1 ! 174.4000 .02%0' 6©8. 9875 !
176, 182 ! 1.1000 ! 1. ' 175,0810 .085%! B8. 5307 !
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A continuacién se muestran los resultados de INXPAR.

Archivo de parametros de INXPAR para el Src11-suzo
Inxparstrond6.Par

Ind
[}

Cu

404
K alfa-p, 32
K alfa-1, 2
K alfa-2, 2
K beta, O
K alfa-p
Hexagaonal
N

3
[}
3

Archive de sallda de INXPAR para ci Srcll~6H:0
InxparStronJ6.Sal

INDEXACION DE PATRONES DE DEBIJE-SCHERRER Y CALCULQ DE PARAMETRDS DE RED
INXPAR

Nambre del Archivo de Parametros dco Entrada: InrparStrondé. Par
Nombre del Archivo de Datos de Eniradas: InxparStrondéipat
Nombre de este Archivo: InzparStronds, Sal

Cond. Exp.: Camara: G. Radiacion: Cu, Equisgrafia DS: 404

TABLA I (Longitudes de Onda Utilizadas)

! Radfacion ! Long. de Onda! Incertidumbre! Numero de H
H Cu ! (Angstroms) ! (Angstroms) ! lineas medidas !
! K alfa-p ! 1. 94179 * . Q0006 ! ar !
f K alfa-1 ! 1. 54031 . 00006 ¢ 2 !
! K alfa-2 ! 1. 94433 .’00006 H 2 !
! K beta ! 1. 3917 . 00006 ! e} i

Long. usada p/normalizar mediciones de las longs. de arco: K alfa—-p
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Contlnuacién del archivo InxparStron3é.Sal

Tatn A 1L
Promedios de las longitudes (Sexp) U« arco (valores experim introducidos),
Angulos (Theta) de Hragg (calculados a partir de Sexp)
y Distancias (dexp) Interplanares (calculadas a partir de Theta)

!'Numero det! Longitud de Arco ! Angulo de Bragg ! Distancias Interplanares
! pareja an! Sexp +— &Sexp ! Theta +— &Theta H dexp +—~ &daxp
!pelicula t {mm} ! {grados) ! (Angstroms)

Pars K alfa p

Pare K alfa 1

33.1 ! 157.2130 .0427

37,3033 .010473 ¢

1. 2160 . 000419

'
H 1 23,6623 | 0607 6.4136 0135173 6.8990 . 014479
! 2 ! 44, 46730 0604 11,1688 .G13100 3.9798 . 005460
! k<] ! 50.3063 .0338 12 27645 . 008430 3. %403 . 002476
! 8 ! S1,49003 . 0430 12. 9501 010730 3. 4399 . NO2938
¢ S t 62.3998 . 0234 15, 600C ., 006350 2. 8866 .00124%
H & H &7.7560 0519 14. 7390 . 012975 2 &437 . 002049
H 7 P 68,9303 .0423 17.237¢ . 010575 2.6014 . Q014647
! a ! 78.2938 051> 19.573% .0t=873 2.3011 . 001343
¢ 9 +  B1, 9000 0434 20. 4750 .010850 2.2038 .001203
! 10 ! 87,8123 0604 24,9531 .019100 2. 0620 001427
! 11 H 90, 3730 , 0230 22, 3928 . Q06230 R. 0063 . 000404
! 12 ! 91.35653 0342 22.83%1 .00B330 1.9861 000781
t 13 ! 91,9933 | 1219 22. 9934 030473 1. 9731 . 002346
! 14 b 99.6730 . 0404 24.9192 Q15100 1.9296 .Q01108
! 15 ! 103, 4440 ,0M15 25. 8610 012875 1.76473 , Q0887
H 1& ! 1095, 3380 | 0600 26,3845 |, 013000 1.7347 .000982
! 17 ¢ 113.8940 ,0338 ' 28.473% .Q08a%0 1. 46170 . 0Q0302
H 18 ! 113,9310 L0319 ! 28. 9828 , Q12975 1. 3910 , Q00712
' 19 i 120, &230 .0234 ! 30 1953 . 006350 1,3734% . 000352
H 20 ¢ 1R3,3190 ,0333% ! 30,8273 ., 0CBR7D 1. 9042 000427
! 21 {125, 6940 .0238 ' 31 4735 003430 1.4763 . 00GC413
H 22 ! 130.3440 ,0913% ! 32,987 012973 1.4314 . Q00337
! 23 ! 133, 4000 0230 ! 33,3532 . Q06200 1.4023 .co0287
t 24 ' 139.4610 .0331 ! 35,8703 , 008275 1.3484 000332
! 29 ¢ 142, 163¢ .0954 ! 35, 5408 | 023850 1.3262 . 0Q0E24
! 26 ! 142, 6940 ,0338 ! 35,6735 , 008450 1.321% 000323
! 27 ! 144,3500 .0R3C ! 36,0875 ., 0062%0 1. 3088 . 000246
H 28 ! 145.6070 .08465 ! 36. 4018 . 021625 1.2990 . 000713
! 29 ¢ 148.43640 .08692 ! 37.114C 017300 1.2776 . 000559
H 30 ! 130, 3820 .086% ! 37.395% . 021725 1. 2636 . 000671
! <) § ' 1313730 . 02% ! 37.8938 006250 1.2351 .Qo0225
! az ! 133.2440 .1043 @ 38 3110 .026125 1.2433 . 0007465
'

:

H 34.1 ! 174.4000 .0230 ! 43.6000 .00&62%0 ! 1.1169 000258
H Para K.alfa 2

H 33.2 ! 197.7060 .0&%2 ! 39.426% .017300 ! 1.21%8 | 000588
.! 34,2 ! 175.0810 .0B&3 ! 43.7703 . 021425 ! 1. 1142 . 000870




Continuaclén del archive InxparStrondé.Sal

TABLA 111
{Funciones calculadas. a partir

de Ben(theta)l

¢ Numero de?

[Seno (theta)3™2

(Seno (theta)l"2
Normalazados

! Qexp +— &Qexp

Ordenados

parssa ! Na Normalizados ! ! Qaxp=4sen{Theta)*2/Lambda~2!
1

1 i ,012486 .000039 ! .01248& . 000059 ! 0.02i1010 .000100728

H 2 ! ,037519 . 000100 ¢ ,03731% .C00100 ! 0.056313% . 000173576
3 ¢ . 047413 . 000043 ! 047443 . 000043 ! 0.079783 . 000111707
4 ¢ . 0350222 .000082 ! .0350222 . coooel ! 0. 0845310 . 000144804
3 L .072317 .000057 ! .072317 . 00CO37 ! 0. 1214651 . 000106081
& f .0B48B7 .0001246 ' .084837 . 000126 ! 0. 142842 . 000223466
7 ! .087814 . 000103 ! .087311 . 000105 * 0.147748 . 000197332
8 F . 11223% . 000142 ' 112237 . 000142 ! 0. 1968662 . 000253404
L4 1 .122339 .000124 ! 122339 . 000124 ¢ 0, 20398 . 0002247903
10 ! L 139762 . 0CO1BZ ! . 139742 . 0Q001B3 ! 0. 233183 . 00032%9489
11 ! . 147605 000077 ! . 147803 |, 000077 ! 0. 248381 . 000149378
12 ! 130697 . 000107 ! . 130637 .0Q00107 ! 0.23331% . 000199437
13 . 132650 . 000383 ! . 1524350 ., C003B3 ! 0. 254870 . Q00564145
14 ! L1779%21 . 000201 ! . 177521 000201 ! 0.29872% . Q00362247
15 t . 190261 .000176 !¢ . 190241 .00017&6 ' 0.320139 . 000321776
16 ! L 1974B% . 000208 ! . 197483 .0Q00208 ¢ 0.332315 . 0003740642
17 .R227293 .000124 ! L, Q27273 . 000124 ! 0. 382473 . 000237793
18 ! .23478% . 000192 ! . 23478% . 000192 ! 0. 395081 . 000353783
19 ¢ . 232363 . 000096 ! . 252343 . 000096 ! 0. 424664 . 000195036
20 ! 26R264F L 000129 ! L 2&264Y L 000129 ¢ 0. 441961 . 000250757
21 ! .272593 . 000131 ! L 272%%2 ., 00013t ! 0. 438701 . 000236747
=2 ! . Z900%2 .000204 ! 290032 . 000204 ! 0. 488080 . 0002381142
23 ! ,302227 .000100 ! .302227 .0001LV0 ! O©. 808348 . 000208137
25 ! .326864 .D00135 ! 326864 .00013%5 ¢ 0. 330024 . 000270724
23 ! .33738% .000394 ! .337339 .000394 ! 0. 568576 . 000707030
26 ! .340082 .0Q00140 ' . 340082 .000140 ¢ 0. 372267 . 000279346
27 ! . 346943 . 000104 * 3446745 . 000104 ! 0. 53815 . 000219882
28 ! . 382173 L, 000361 ' 332175 . 0003461 ¢ 0. 592617 . 000, 52850
22 ! . 346409% . 000291 ¢ . 364093 . 000291 ' 0. &124679 . 000536680
30 ! .372201 .QO00367 ! . 372201 . COO0BET ! 0. 426315 . 000665545
a ! 377241 . 000106 ¢ . 377241 .000106 ¢ 0. &3479% . 000227332
32 ! .3B4313 000444 ! 384313 . 000444 ! 0. 435694 . 000794793
A3.1 ! . 401227 . 000183 ! 401839 .000246 ! 0. 676271 . 000465751
33.2 ! .403337 .Q00295 ! . 402006 000338 ! 0.6756448 . 000454438
34.1 ! .47337% . 000109 ! . 4746337 .CO0LB3 ! 0.B01586 . 000371039
34.2 ! .478343 .000377 ! . 474944 000430 ' ©0.802604 . 000819623

i
'
'
t
i
'
]
]
]
i
]
'
1]
'
1
'
f}
]
1
'
]
v
]
It
)
v
1
]
]
'
]
'
1
¢
1
v
]
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PARAMETROS DE ENTRADA:

Sistema a probar; Hexagonal

Opcion utilizada
1.~ Asignar Indices en una Equisgrafias de polves y {opcional) a partir de ellos
calcular los Parametros de Red.

El intento de indexacion NO se hara osignando las lineas experimental con las
que se empezaran a probar come line baso y asignandolus indices especiales

Numero maximo permitido (Lb) de a;innnciunc: de valores diferentes de Qexp
a cada una de las lineas base:

Numero (Nt) de lineas toleradas sin identificar: O
Valor (Imax) mas aivo de los indices por asignar: 3
Numero de linea experimental que se prueba como Primera Linea Base:

Numero de linea 2xperimental que se prusba como Begunda Linea Base: 2

Numero de linea experimental que se orusba comc Seaunds Linaa BDase: 3



Continuacién del archivo InxparStron3e.Sal

ToBLA Ly
Valares de Qcalc (calculados con indices optativos y parametros

reciprocos base), diferencias dexp-Gcalc ¢ Indices Optativos

' Numero ! Gcalc +- &Gcalc ! Qe—Qc +— &Ue-Gc ! Indices !
! pareja ! {(Angstroms~-2) ! (Angstroms~-2) ! H K L H
H !
! 1 ! 0.021010 .000101 ! €. 000000 .0QQOR201 ! 1 0 0!
* 2 ! 0.043030 .0003v2 ¢ 0,00010% .000473 @ 11 0
1 <] f 0.079783 .000313 ! 0, 000000 .Q0Q423 ! 1 0 1
1 4 ' 0.084040 .000403 ! ©. 000470 .0Q00W4& ! 2 © O !
H 3 ' 0.121803 .0003%14 ! - 00Q112 000620 ! 111!
k] & ' 0.142813 .000613 ! . 00C02% .000838!' 2 0O 1 !
1 7 ! 0.147070 .00C07°T ! 0.000898 .QOOB91 ' 2 1 C !
H e ' 0.189090 .500977 ! — o0ua28 .001tk@ ! 3 O O !
! T ! 0.209%842 .000917 ! 0.000033 .001i141 ' 2 1 1
t 10 +! 0.232091 .00084% ! 0.000092 .001175 ' O ¢ 2 !
L §9 ! 0.247862 .0Q01117 ! C. 000318 .Q01266 ! 3 O 1 !
L ¥} !t 0 232120 .00120% ! 0.001395 .001403 ' 2 2 O !
! 13 ! 0.2956101 .0009=2 ! 0. 000769 .001614 ! i 0 2 !
Y14 ! 0.298121 0611391 ! 0.000400 001313 ! 11 2
P13 ! 0.319131 .001232 ! Q. 001028 .001373 ¢+ 2 0 2 !
! 14 ! 0.331902 .001322 ' ©,0004t2 .001B93 ! 3 1 1 !
t 17 ! 0.382161 .00t33%4 ! 0.000312 .001791 ! 2 1 2 !
118 ! 0.394932 .001824 ' 0.000148 .002174 ! 4 O 1 !
LI L) 1 0.424181 .0017395 ¢ 0.0004B3 .001949 ! 3 0 2 !
120 1 0.441209 .002113 ! 0.000732 .002361 ! 4 1 O !
LI § ! 0.457962 .002iTH ¢ 0.000739 .002378 ! 3 2 1 !
22 ! 0.487210 .002009 ! 0.000870 .00243& ¢+ 2 2 2 !
T 23 ! 0.508220 .002152 ! O,000347 .002364 ! 3 1 2 !
124 ! 0.5499564 ,002011 ! 0.000060 .002283 ! 1 © 3 !
toas ! 0.971250 .002440 ! - Q02474 .003164 ' 4 0 2 !
! ! 0.%5467269 .002720 ! 0.001307 .003420! 3 3 0O !
t 26 ! 0.871230 .002440 ! 0.001017 .QU2737 ! 4 0 2 !
v a7 ¢ Q.98a022 .002735 ! - 000207 .002945 ¢ S5 O 1 !
t 28 ! 0.591984 002212 ! 0.000&33 . 002866 ! 1 1 3 !
t 29 ¢ 0.612994 .002313 ! - 000220 .002B%0 ! 2 O 3 !
! 30 1 0.626062 .002952 ! 0. 000274 .CO02%91! 3 3 1 !
LI} ! 0.434280 .002742 ! 0.00051%5 002984 ! 3 2 2 ¢
t 32 ! 0.4647052 .003033 ' -.0003%5 .003923 ! 4 2 § !
4 33, ! 0.475024 .002615 ' 0.000247 .003080!' 2 1 3 !
! ! 0.4676300 .002984 ' - 000029 .003425:' 4 { 2 !
133 ! 0.4675024 .0025613 ! 0.000444 003245 ' 2 1 3
! ! 0. 476300 .002954 ! 0.000168 .003&14 ! 4 1 2 !
! 3a, ! 0.802084 003219 ! - 000498 .0038B9 ! 3 {1 3 !
1 ! 0.802360 .003%42 ¢ - Q00774 .003934.) 3 3 2 !
' 04, ! 0.802084 .003219 ! C. 000520 .004037 ! 3 1 3 !
! ! 0.8023640 .003%48 ! 0.000244 .004382!' 3 3 2 !
1 !
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Valores de dcalc (calculados con indices optativos y pavametros

Teciprocos base), diferencias dexp-dcalc @ Indices Optativos

Contlnuaclén del archive InxparStrondé.Sal

T/BLA V

Y Numero ! dcalc +- &Jcalg ! de-dc +— &de-dc ! Indices
! pareja ! tAngs troms ) ! tAngstroms) 'H K L
1

H 1 !t 4897020 .016479 ! 0.000000 .O033037 ! t 0 0
t 2 ! 3.983150 .009%14 ! - 003322 .013020 1 1 90
H 3 f 3.340350 .006922 ¢! €.000000 .009438 ! 1 0 1
H 4 ! 3.449510 .00BR239 ! - 009602 .011217 ! 2 0 0
H 9 ! 2.865310 .006031 ! 0.00:313 007312 ! 1 1 1
¢ & ! 2. 646160 .003680 ! -. 000271 .007779 ! 2 0 1
! 7 ! 2.6075B80 .0N4228 ! - 0051464 . 007906 ¢ 2 1 0
H 8 ! 2.299470 .003393 ! 0.001388 .007N&2 ! 3 0 O
b 9 ! 2.204110 .004894 ¢ —. 000296 .00&LZR2 ! 2 1t 1
1 10 1 2 062440 .003713 ! -, 00402 UoB164 ! 0 0 2
¢ 11 ¢ 2.00R410 .00AT1V ! - 002094 .003143 ! 3 0 1
1 12 1 1.991380 .004757 ! - 003487 .003861 ! 2 2 O
LIS §<) t 1.976030 .0034680 ! - 0029560 . 004221 ! 1 0 2
! 14 ! 1.831490 .00332% ! -. 001B40 .004434 ! 1 1 2
! 15 ! 1.770170 .003451 ! -. 002844 . 004349 ! 2 0 2
! 16 ¢ 1,73%780 .00395% ! -. 001077 .004967 ! 3 1 1
! 17 ! 1.617620 .003279 ! - 000441 .003799 ¢ 2 1 2
! 18 ! 1,591230 .003662 ! - 000299 .004371 ! 4 0 1
LI 8 1 1.53%410 .003147 ! - 0DOB74 .003936! 3 0 2
! 20 t 1,303490 .0035%6 ! -. 001281 .004040 ! 4 1 0
L3 ) ! 1.477700 .000416 ! -. 001190 .003848 ! O3 2 1
122 ! 1.432660 .00Q301& ! - 001277 .003390 ! 2 2 @R
{ 23 ¢ 1.402730 .00296% ! ~-. 000479 .003272¢! 13 | 2
! 24 ! 1.348440 . -, 000074 .00280% ! 1 O 3
T2y t 1.323080 . ! €. 003108 .003477 ! 4 0 2
H ' 1.327720 .003171 ! -, 001327 .0040i0! 3 3 O
v 26 { 1,32308Q o22842 ! —, 001176 .002178! 4 0 2
' 27 ¢ 1.308340 003048 ! 0, 000231 .0Q03309 ! 3 ¢ 1
¢! 28 !t 1,.299710 002421 ! -, 000674 .003151 ¢ ) S S
! 29 ! 1.277240 0. 000333 . 002976 2 0 2
v 30 ¢ 1.253840 —. 000276 . 003634 3 3 1
H at ! 1.233620 00726 ¢ - 000509 . Q02944 ! a 2 2
H az2 1 1.243170 0C2703 ! 0.000342 .003483 ! 4 2 1
H 33.1 ! 1.216240 -. 000222 .002777 ! 2 1 3
! ! 1.215990 ©. 00002¢& . 003086 ! 4 1 2
! 33.2 ' 1.216240 002345 ! — 000399 .002947 ! 2 &+ 3
¢ ! 1.219990 0024656 ! - 0001351 . 003298 ! 4 1 2
! 34.1 ! 1.116380 002234 ! 0.000347 . 002503 ! 3 1 3
1 ¢ 1.1163%90 002474 ! 0.00083% . 002743 ! a 3 2
¢ 34,2 ! 1.116%80 .002234 ! -. 000342 .o02014 ! 3 1 3
! £ 1.1146390 .002474 ! ~. 000170 .0030% ¢! 3 3 2
1
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tValores Utilizados en

Continuacién del archive InxparStrondé.Sal

TABI A VI

et Calculo de Parametros de Redl

. 018137
H

2222, 44;
]

tNumero! Indices ! Func, Nelson-Riley! Funcion Delta ! Pesos !
1 de ' H K L ! cosiTheta)~2#F/2 !10sen(Theta) 2%F! 1/&sen !
{pareja! ! F=Ci/sen(Theta)+1/Thaetal totThm 2 !
[ ¢ ! Normalizadas ! !
'

to t 1 O 0! 8.82845 021416 ! 8. 8183 .06202;i! 14962, 30!
P2 11 1 0! 4.93324 .007179 ! 14.B474 .038215! 9977.1&!
! 3 S 1 O 1! 4,3%728 ,003193 ! 14,3272 . 031803 15947, 80!
‘4 t 2 0O 0! 4.22016 .003831 ! 1469353 . 040201 12197, 70!
H 3 t 1 1 1! 342844 001591 ! 19, 8349 .0R22499!17437.30!
LI Y t2 0 1! 3,11813 .00278% ! 21. 1730 . 044374! 7917. 952!
' 7 t 2 1 0! 3.05312 .002197 ! 21.45626 .034068! 7558, 53¢
L - | 13 O 0! 2 62430 .002112 ! 23, 3431 .0412390 7047.03!
t 9 12 1 1! 2. 48244 . 0014639 ' 24.3001 .033829! 8036.29!
!t 10 Q0 O 2! 2. 27309 .002009 ! 23.4134 .04491&! 344%9. 79
LI 31 '3 0 1! 2.19013 , 000787 ! 23. 85620 .018181! 12918. 00!
'12 1 2 2 0! 2 18947 .001058 ! 2& 0270 .0244644! 9343, 59!
} 13 t 1 0 21! 213989 .003728 ! 26 1323 0874884 2612, 58!
! 14 1 1 2! 1,.92141 001598 ! 27, 2901 .040308! 4943, 47!
! 15 1.2 0 2! 1.82520 .00127% ! 27.7811 .033048! 5&447.90!
! 14 $3 1 1! 1,.77429 . 001404 ! 2B.0317 . 037682 4797. 26!
' 17 12 1 2 1.58783 . 000705 ! 2B. 8721 .019207¢ 808%9.30!
¢ 18 4 0 1! 1.%439%9 001050 ! 29.0381 .0288791! 5208.70!
i1 '3 0 2! 1.435436 . 000479 ' 29, 35625 .013304!103835. 20!
! 20 ¢4 1 0! 1,40436 .000602 ! 29 %120 .0t6928! 7776.23!
L3 P32 1! 1.323871 000391 ¢ 29 6300 .016486&! 7612.17!
! a2 2 2 2! 1.28326 000847 ! 9.7770 . 023483 4903.47!
23 ¢ 3§ 2! 1.23402 . 000394 ! 29.8363 .010862! 9980. 30!
' 24 'S 0 3! 1.14171 .000493 ! 29.8548 .0129083! 7381. 0%}
123 ¢t 4 0 2! 1.10323 .001347 ! 29. 8214 .038473! 2538. 9!
! r3 3 0 ! ! 4
! 26 14 0 2! 1.09576 .000474 ! 29.811i8 .012512! 7159, 04!
t 27 ¢t 3 0 t ' 1.07278 .000343 ¢ 29.7737 .008972' 9442, 08!
1 28 11 &t 3! 1.0334653 .001171 ! 29 7419 .030302! 2773. 32!
! 29 t'2 0 3! 1.01778 , 000903 ! 29. £435 . 022903! 3441. 13!
{ 30 $3 3 1! 0.99290 .001110 ! 29, %5438 . 027630! 2738.00!
L3} t'3 2 2¢ 0.97779 . 000313 ! 29 3085 .007742! 9457, 28!
t 32 !4 2 1! 0.9%5697 .001291 ! 29. 4221 .031227' 2294.24
13314 2 1 3! 0.90984 .00037% ! 29, 2282 . 016212! 4073, 12!
¢ t 4 1 2 ' ¢ ¢
18321 2 t 3! 0.90180 .000880 ! 29.05013 .033098! 279%. 04!
! t 4 1 2 ¢ H !
$ 34.1 ! T 1 3! Q72340 , 000300 ! 27,4219 .008432! 434, 37!
' t3 3 2! § ! '
! 342! 3 1 31! 071701 .000892 ! 27.4044

! t3 3 2! !

'
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TAY A VI‘

CValores Utilizados #n et Calculo de Parametros de Red]

! Numero! Indices 'Func. Nelsaon-Riley! Funcion Delta ! Pesos
H K L ! cos(Thata)"2#F/2 ! 10sen(Theta)~2sF! i(/Lsen !

1 Fali/sen(Thata)+1/Thatal t(Th"2
' No Normalizadas ! !
1 0 0! B 82845 021414 ' B.8183 . 052021 156982. 30!
1 {1 O' 493324 .007178 ! 14.8674 ,05821% 9977. 14!
1 0 t ' 4.33728 .003193 ! 146.95272 . 031803! 19749, BO!
2 0 0 4, 22015 003841 ! 169333 | 040201! 12197. 70!
11t 5. 42884 . 001991 ¢ 19.£349 . 022499 17417. 30!
2 0 1 3.116813 . 002783 ! 21.1730 . 044594! 7717. 32
2 1 0! 3.09912 .002197 ! 21.45625 . 036048! 9948, 53!
3 0 0! 62430 . 002112 ¥ 23.9431 . 0412391 7047.03!
2 1 1! 2 48244 .001639 ! 24.3001 . 03302%! BOYL. 27!
Q 0 2 227309 .002009 ! 25 4134 K 0849156! 34469.79!
'3 01 2. 19013 . 000789 ! 25.8620 . 0ftRia1! 12918. GO!
12 2 2 0! 215947 . 001055 ! 26.0270 .024648! 9343, 59!
13 P10 211 213989 .003728 ! 24,1323 .087484! 2412. 46!
14 L1 20 1.92141 .001598 ! 27.2901 .040308! 4963. 47!
15 2 0 2! 1.82%20 .001275 ! 27.7811 .033048! S467. 98!
16 '3 1 1! 1,77429 . 001434 ! 20.0317 037482 4797.254!
17 ¢t 2 1 2! 1,%8783 .000705 ! 28.68721 .0i19287' B8089.30!
18 4 0 1% 1. %4399 .0010%0 ! 29.0381 .0288%1! 3208. 70!
t 19 ¢ 3 0 2! 1.495436 000479 ! 29. 362% .013304! 10363, 20!
t 20 ‘' 4 1 01! 1 404546 .000603 ! 29.3120 .016928! 7776 23!
V21 £ 3 2 1! 1.35871 .000991 ! 29 6300 .01&64456! 7612.17!
[ -1 12 2 2! 1.28326 .000847 ! 29.7770 .023493! A703. 47!
¢ 23 $3 1 21! 123402 .000394 ! 29. 8343 .010B52! 9780. 30!
t 24 £ 1 0 3! 114171 .000483 ! 29.8548 .012983% 7301.09!
' 28 !4 0 2% 1.10323 .001347 ! 29 8214 . 035475 2338.93¢
! t3 3 o! ! ! H
t 2 t'4 0 2! 1.09375 .000474 ! 29. 8118 .012312 7159 04!
[ -2 ¢S O t! 1 07270 .000343 ! 29 7737 .008972! 9442 08!
[ ] f 1 1 3! 1,0338% 001171 ' 29. 7419 .030302¢ 2773.32!
' 29 2 0 3 1.01778 .000905 ! 29.6455 022903 3441 13!
t 30 13 3 1t 0.95290 .001110 ! 29. 55648 .027430! 2724H. 00!
{3t 3 2 2! 0.97778 .000315 ! 29. 5084 .007742! £457.20!
' a2 !4 2 1! 0955697 .001291 ¢ 29.4221 .031227! 2234.24!
1 303.1!' 2 1 3! 0.90909 .000504 ! 29 1801 . 4073, 13!
! 4 1 2¢ ! ! !
' 33.2¢! 2 1 3! 0.90329 .000811 ! 29.1443 .010541! 2795.04!
! t4 1 21 ¢ H !
't 34,11 3 1 3t 0.72481 .000244 ! 27. %760 .004122! 3451, 57!
H t3 3 2! ! ! !
! 342! 3 1 3! 0.71820 .000837 ! 727.4931 .013918! 2222 a4)
H 13 3 2¢ 4 ! H

'
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Hay 8 combinaciones diferentes de indexaciones.

Be quiersn calcular los parametros de rad para TODAS
las combinaciones de indexaciones.

Se continuo con el calculo de parametros de red, para 8 combinaciones.

TABLA VII

Parametros de red y Red de Dravais eacontrados con difsrantes indices optativos
Linea Opcion 1 Jpcion 2 Opcion 3 Opcion 4 Opglon 3 Opcion & Opcion 7

1 1 0 0

2 1 1 0

3 1 0 1

& 2 0 ©

S 111

& 2 0 1

7 2 1 0

8 3 o o

? 2 1 1

10 0 0 2

11 3 0 1

12 2 2 0

13 1 0o 2

14 11 2

13 2 0 2

16 3 1 1

17 2 1 2

18 4 0 1

19 3 0 2

20 4 1 0

21 3 a2 1

22 2 2 2

23 3 1 2

24 1 0 3

23 4 0 2 3 3 0 23 0 3 3 0

R& 4 0 2

27 5 0 1

re t 1 3

29 2 0 Q3

30 3 3 1

31 3 2 2

a 4 2 1

33.1 2 1 3 4 1 2 4 1 2 4 1 2

33.2 2 1 3 4 1 2 % 1 2 4 1 2

34,1 3 1 3 3 3 2 3 3 2 -3 3 2

34.2 3 1+ 3 3 a3 2 3 3 2 3 3 2
a0; 7.96763  7.96898 7.94795 7.96915 7.96408  7.9&477 7. 94639
&ao: . 002902 . 002610 . Q02748 . 002605 . 002146 . Q62092 . 002121
Co: 4. 12644 A4, 12654 4. 12474 4, 12688 4. 12617 4. 12627 4, 12548
::o: . 001291 . 001402 . Q0135¢& . 001378 . 000977 . Q011418 . 001069
ad de )
Bravais: P ® P P P P P
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TAALA VII
{Continvacion)

Linsa Opcion 1 Opcion 8 Opcion 9 Upclon 10 Opcion 11 Opcion 12

1 1 0 0

3 1 1 0

3 T 0 1

4 2 ¢ 0

L] 11 1

& 2 0 1

7 @ 1 0

8 3 0 v

b4 2a 1 1

10 0 0 2

11 2 01

12 2 2 0

13 1 0 2

14 1 1 2

13 2 0 2

16 3 11

17 2 1 2

18 4 0 1

19 3 0 2

20 4 1 0

21 I 21

22 2 2 2

23 3 1 2

24 1 0 3

23 4 0 2 a 3 o0
26 4 0 2

27 3 0 1

28 1 1 3

=9 2 0 3

ao 3 41

a1 a 2 2

3z 4 2 1

33.1 2 1 3 4 1 2
3.2 2 1 a 4 1 2
34.1 3 1 3 3 3 2
34.2 3 1 3 3 3 2
ao: 7.94763 7.96802
&ao: . 002902 . 002067
ea: 4. 12644  4,12659
&co: . 001291 . 001248
Red de
Bravais: L
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iv) Sistema ortorrémbico.
Para el azufre {S) se prepard la muestra por el método del
cigarvillo. Se utiliz6 Silicio como fase patrén, aunque
posteriormente no se corrigleron las longitudes de arco
experimentales con fase patrén. Se expuse a los rayos X
durante 48 horas en camara grande. la radiacidn utilizada
fue deblda al Cobre usando filtra de Niquel. La equisgrafia
cbtenida, registrada con el nimero DS-395, mustra un buen
patrén aunque las llneas no son muy nitidas. En total se
cbservaron 42 Ifneas todas identificadas en tarjeta, aunque
en ésta no todas las lineas aparecen Indexadas. Todas las
lineas pertenecen a la zona de transmisién. De las 42
lineas se escogieron 17 de las mds intensas. Las medidas =&
realizaron colocando el cursor directamente en los limites
externo e Interno de cada llnea. La resoluclén del vernier
utilizado es de .025 mm. Se escogié la opeién de corregir
las medidas experlmentales por los ecrrores de radio,
divergencia axial, tamafio de muestra y excentricidad. Se
escogi6 la opcién de tomar la resclucion del vernier mas la

desviaciOn estandar como incertidumbre.

Archivo de Pardmetros de ALAEP pary el S
AlaepS17.Par

Excentricidad
Lim
R+Sigma
[}

.023

395

1.3, .03

1, .012
8,4, .3
4.8, .8
132, 2

=. 14898, .01144

A continuacién se muestra el archivo de dates de salida de
ALAEP.
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Achivo de salida de ALAEP para el Azufre.
Alaep$17.Sal

CALIBRACION DE LONGITUDES DE ARCO PARA EGUISGRAFIAS DE POLVOS
ALAEP

MNombre del Archivo de parametros ds entrada: AlaepB17. Par

Nombre del Archive de datos dc entrada: AlaepS17. Dat
Nombre de este Archivo: AlaepS17.Sal

TABLA ! Medidas de la Fase de interes,

tNum de!'Num de? Centrno ! Centro !Ancho de! Separacion !Centro Ha: !Centro Haz!
Derscho !lzquierdo! un arca ! No funcional! Transmisfion! Retroreflx!

Cd +- R/2!'CY 4+~ R/2! A 4+~ R! 9nf +- R ! Ct & R/2 ! Cr +- R/2!
(mm)

n psl! d/ca

{parejal ! (mm) ! (am) ! (mm) ! (mm) ' (mm) !
H '
LI Y ' 1 ¢ 99.863 ¢ 76.853! .529 ! 23. 000 ! ©3.363 ! !
LI 4 ! 2 ! 99.9381 76 938! 8523 ! 22. 900 i 83.388 ! !
t 1 ! 3 ! 99,828 768! .8523 ! 22. B30 ! 88. 400 ! H
t 1 4 4 ! G9.WI3! 765963 ' .323 ! 22. 830 ! B8.388 ! !
t 1 H 3 ' 99.813¢ 74.9%50 % .325% ! 22. 862 ! 8e. 381 ! 4
L ¢ 6 ! 992,787 ' 76900 ! .323 ! 22. 887 ! A8. 344 ¢ !
¢t 2 ! 1 ! 103.738 ! 72.92% ' .27% ! 30. 813 ' 88. 331 ! H
r 2 ¢ 2 ! 103.762' 72.913 ' .27% ! 30. 830 H 88.338 ! !
vt 2 ! 3 ! 103.787 ¢ 72,900 ! ,27% ! 30. 897 ! as. 344 ! !
! 2 ! 4 ¢ 103.773 ¢ 72912+ 275 ! 30. 843 868. 344 ! !
LI H S 0 103.77% ' 72.9121% .275 ! 80. 853 88.344 ! '
' 2 ! & 0 103,787 ¢ 72.9%0 ! 275 ! 30. 837 a8. 349 ! !
t 3 ! 1 ! 110,238 ¢ b6.453 ' .42% ! 43. 775 @e.33%0 ! !
t 3 ! 2 ! 110.3%0 ! &&.473 % 425 ! 43. 879 B88.413 ! H
t 3 4 3 ! 110.300 ! 66,450 ! .4A28 ! 43. 850 88,375 ! !
¢t a H 4 ! 110.250 ¢ &46.450 ' a2 ! 43. 800 B88.350 ! 4
t 3 ! S ! 110.288 ! 64.463 ¢ 428 ! 43. a35 88.373 ! !
¢ 3 ! 6 1 110338 F &LL 475 ' 423 ! 43, 8562 88. 405 ! !
t 4 ! 1 ! 111,500 ' 45.243!' .400 ! 44, 297 e8.381 ! !
! 4 ! 2 ' 111,443 ! 65,238 ! . 4a00 ! 4&, 225 a8. 330 ! !
LI ! 3 ! 111,453 &5.288 ' .AD0L ! 45,175 88.373 ! 4
!4 ! 4 ! 111. 830! 5£3.253 ' 400 ! 44. 188 B86. 3% ! !
! L3 ¢ 3 ! 111,423 1 435,263 ¢ 400 ! 44, 162 88. 344 ! !
LI § ¢ 6 1 111,423 ! H%.27%3 ! 400 ! 45.150 88. 350 ! 4
't 5 ! 1 ! 113,287 ! 43.373 ! .423 ! 49. 912 a8. 331 ! !
L] H 2 ! 113,313 ! 563,400 ! .42% ! 49, 912 B8. 3846 ! 4
s 4 3 ! 113.300! &3.288! .4a2% ! 49. M3 88, 344 ! !
t s L 4 ! 113.313 ! 53.375 ! . 42% ! 49938 8a. 344 ! H
¢t S ! 3 ! 113.3%0 ! 43,342 ¢ 423 ! 49. 988 88. 334 ! H
't s H 6 ! 113.363 ! &£3.3862 ' 425 ! 50. 000 ! 88. 343 ! H
! & ! 1 ! 114.250 ' 462,423 ! 300 ! S81. 82% ¢ aa8.328 ! i
! & H 2 ! 114,225 ! 62.438!' 800 ! S5t. 7a7 ! 88.331 ! H
LY ! 3 ! 114200 &2.388°¢ %00 ! 51. 813 ¢ &8.294 ! !
L] ! 4 ¢t 114,175 ! 42 463 ¢ 300 ! 51.713 ! 88. 319 ! !
L ] ! S ! 114,233 ! 62 413 500 ! 1. 823 H 88.325% ! !
tos ! & ¢t 114,223 ¢ 42.4%0 ! %00 ! 51.775 H 88,338 ! H
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Contlnuacién de la Tabla 1 del Achive AlaepSl7.Sal

113. 073
115,123
115.073
113. 088
115,100
115.075
114. 100
116,100
114,088
114, 100
116,113
116,037
119,813
119, 7@8
119. 787
119. 800
119,823
119. 787
122. 850
122, 825
132. 350
122, 600
122, 673
122, 379
124.310
124, 338
124, 32%
124. 330
124, 323
134, 343
125. 438
129, 412
125, 429
123428
123, 423
125, 423
124, 300
126,325
126. 338
124. 300
126,325
126. 378
127. 750
127.738
127. 712
127.725
127. 750
137. 738

. 630
. 623
. 629
.&13
. 650
. 600
. 623
. 650
. 613
. 4613
. 50D
. 600
. 87%
. 200
. 913
. Bag
. 888
. 6588
. 200
. 173
. 162
. 113
. 163
. 173
. 400
. 813
. 330
. Q%0
. 413
. 362
. Qoo
213
. Q2T
. P37
. 283
. 5¢
. 338
. 400
. 3753
. 338
. 378
. 400
. 883
. 929
, 900
. 878
. 938
. 900

344

53. 423
33. 300
33. 430
33. 475
33. 430
$3. 473
33, 475
33,450
33. 475
83, 488
8, 543
89, 437
939
42, 883
ars
. 913
&2. 938
&2, 200
350
& 330
48. 320
. 487
&8. 413
48. 400
71,912
75,923
71.97%
72. 000
71. 913
72. DDO
74, 138
74. 200
74. 200
74. 1898
74, 143
74. 173
73. 963
78. 925
75. 963
73. 943
75, 830
73. 975
78, aa7
. 813
78. 813
78. B30
78. 813
78. 938

, 363
. 373

aso
50
373

. 938

363

. 373
. 330
. 396
. 336

319
344

. 344

350

. 344
. 396

338
373

. 350

2]

. 356
. 3869
.73

386

L 375

338

. 350

369

. 353
. 369
. 313
. 325
. 331
. 344
. 338
. 319
. 363
. 356
<84

350

. 389
. 306
. 331
. 306

300

. 344
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Contipuacién de la Tabla | del Achive AlaepSi7.Sal

t 15 1 ! 131.200! 495,913 400 ! B8, 488 ! 86, 234
t 13 ! 2 !} 131,138 ! 45 488 ! 400 ! 8s. 6350 ¢ 88. 313
18 ! 3 ! 131,113 ! 45,313 ¢ 400 ! 83, 600 H 88. 313
t 1y ! 4 ! 131,125 ! 45.300 ! 400 ! 83. 623 ! 88, 313
t s ! 3 ! 131.163 ! 435.487 ! 400 ! 83,673 ! B86. 325
t 19t & ¢ 131.2235 ! 45 330! 400 ! 85. 673 ! 88, 389
! 16 ! 1 ! 139.600! 037.023 ! 800 ' 102.3578 ! 88. 313
116 ¢ 2 ! 139,437 ! 37.013! 300 ! 102, 423 ! 68. 323
16 H 3 1 139. 6563 ! 36.987 ! 900 ! 102 473 3 88. 325
! 16 ! 4 ¢ 139.4650 ! 37.083 ! 500 ! 102.%88 ! a8, 354
{16 ! 3 ! 139.613 ¢ 37.025 ! 800 ! 102 %688 ¢ 88. 319
t1s ! & ! 139.480 ¢ 37.023! 500 ! 102, 442 ' /8. 354
£ 17 H t ! 141,525 ¢ 35 138! 430 ! 104, 388 H a8. 331
17 e 2 ! 141,430 ! 39, 163! AS0 ! 104.388 ! 88. 336
t 17t 3 ! 141.%00! 03,100 ! 450 ! 104, 400 ! 88, 300
17 ! 4 ! 141,312 35175 ¢ 450 ! 104,337 ! ae. 345
t17 ot 3 ! 141.323 ! 33, 100 ! 4530 ! 104 325 ! a8. 313
f 17t 6 ! 141.5%0 ! 35.1e8 ! 430 ! 106 353 ! £88. 367
TABLA 11 Msdidas Promediadas.
INum de!Centro Der.!Centrc I1q.!Ancho de! Ssparacion No !Centro Hazx !Centro Haa!
{pareja! promedig ! promedio !un arco ! func. promedic ! Transmision! Retroreflx!
ten pel! Cd +- R/2 ! Ci +- R/2! A +— R ! Snf +— (R+&i) ! Ct +~ R/2! Cr +~ R/2!
H o Cmm) ! {mm) H {mm) ! (mm} H Cmm)} 1 {mm) H
b o—— .
! 1 ! 9%, 8229 ! 76.7313 ! L3235 ! 22,6917 .0018! 868.3771 ! H
t2 f 103,771 ! 72.9188 ! .2F0 ! 30.83521 .030%¢ B86.3448 ! H
3 ! 110,294 ! 66,4625 ! ,4uD3 ! 40.8B3157 . Q633! 88,3781 ! !
4 ! 111,434 ! 62.2646 1 L4400 ! 46,1896 .0398¢ 88,3394 ! 1
5% 1 113.321 ! 63.3771 ! . 4w= ! 49,9438 .0631! 83.3490 ! !
o6 ! 114,219 ! 62,4292 ! L300 ! B1.7896 . 0679 88, 3240 1 ¢
7 ! 119.Q90 ! 61,4271 ! L4050 ! B3, 46237 . 0812! B88.3383 ! !
! 8 ! 116,090 ¢ 60.6367 ! .350 ! 99, 4729 . 0017¢ 86.3%31 !
t 9 ! 119.800 ! 36.8917 ! .37, ! 62.9083 .0308' 68.345%8 ! ¢
! 10 ! 122,363 ! D4.1686 ! .3C0 ! &8.3979 .0799' BB.363% ! !
¢ 11 ! 124.0333% ' 92,3813 ! .373 ! 71.9342 .0473' 08.33583 ! !
112 H 125.425 ! 51.2479 ! .47% ' 74,1771 .0493! B66.3343 ! !
¢t 13 H 126.327 ! 50.3708 ! .40n ! 73,9343 .0422! 88.3490 ! !
! 14 ! 127.735 ! 4B.9000 ! .600 ! 78.8334 .0330!- 88 3177 ! 4
! 13 ! 131.160 * 43.3083 ! .800 ! 8. 6321 .0%89! 88.3344 ! H
HE €} H 137.642 ! 37.022% ! .9CT ! 102. 6190 .0&74! .88.3323 ! !
't 17 ! 141,327 ! 33.14389 ! .40+ 106.3830 . 0333! B88.3334 ! 4
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Continuacion del Achivo AlaepSl7.5al

Ne se pusde tomar en cuents, en la cortreccion de los datos, alguna posible
variacion sn R dehido & que no hay linsas de retrorreflexion.

Se continua con los calculos sin realizar las correcciones debidas
a una posible varjacion en R

Tabla III Correccionas por variaciones en el Radio efectivo de la camara.

Num d# ! Separacion No ! Separacion Na 1 Separacion Funcicnal

! Funcional promedio ! Funcional corregida ! corregida

! Snf +— &Snf ! Gnfr +- LUS8nér ! 8r 4~ 58w

f (om) ! (mm) ! (mm)

! 22.8917 .o0819 ! 4. 8917 .ogta ¢ 22. 8917 . 0618
! 1 .oe18 ! . 0818
4 30, 8921 L0508 ! 30. 0321 . 0508 ! 30. 8921 . 0503
! ! L0308 [oL14}-]
1 43. 8313 . 0633 ! 43.8313 L0433 ! 43. 8313 . 0633
! ¢ .0633 ! . 0633
! 45, 1B9E .0%98 ! &6, 1826 .0598 ! 44, 1896 . Q%98
! ! .0598 ! . 0398
4 49, 9438 . 0451 ! 49 2438 . 0451 2 49. 9438 . 04631
! H . 0481 ! . 0651
! 31,7895 L0879 ! 91,7896 . 04679 ! 31,7898 . 08679
! ' L0679 ! . 0679
! 33. 4623 . 0812 ! 93. 4523 .0512 ! 83, 4423 . 0812
! ! L0512 ! . 0812
! 98, 4729 L0517 ! 99, 4729 L0917 ¢ 83, 4729 . 0587
! ! L0517 ¢ . 0517
H 62, 9083 .osoe ! &2. 9083 .o%08 ! 62. 9083 . 0808
! ! .0808 ! aso08
! &8. 3979 .0739 ! 68 3979 L0739 ¢ 48, 3979 . 0789
' ' L0759 ! 0759
! 71. 9342 Q873 ! 71. 93482 L0673 ! 71.9342 . 0673
! ¢ . 0473 . G673
H 74.1771 .0493 ! 741774 . 0493 74. 1771 . 0493
H N . 0493 ! 0473
H 73. 9343 .0422 ! 793. 9343 .0322 ! 73.9343 . 0422
H ! . 0422 ¢ . 0422
¢ 78 B334 . 0380 ! 78.8334 . 0830 ! 768. 8334 . 0330
4 ! 0330 ! . 0530
! 89, 4521 .o%89 ! a5. 4521 .058% ! 8%. 4521 . 0389
i ! 0569 ! . 0389
! 102. 61590 .0674 t  102.46190 . 0674 ! 102. 6150 - 0474
! ! 0674 ¢ . 0674
! 104, 3830 .0583 ! 106.3830 .0853 | 104, 3830 . 0533
H ! 0333 ! . 0333
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Continuacisn del Achivo AlaepSi7.Sal

La wcuacion que expresa gl factor de corrimienta, <2Epsilond, por error de

Divergencia Axzial de) hax y tamano de muestra, al angulo medido 2#Phi. es:

<RE>= (., Q0106804 +/~ . 000293467 7/ , 00022677)wCOT(2#Phi)
+ (, 000895632 +/— . 00178744 / . 00135738)#COT(Phi)

Calculado con los valores (en mm) de los siguientes parametros;

Abertura de #] Orificio 1 (2%1 + &2X1); 1.5 + .03

Abertura de el Orificip 2 (2X2 + &2X2): 1 + _012

Distancia de la muestra al Qrificio 1 (Y1 +— &Y1)}): 8.4 + .3
Distancia de la muestra al Qrificio 2 (Y2 +— &Y2): 42.8 + . %
Distancia de 1la muestra al Anodo (8 <— &8); 132 +- 2

Tabla 1V Correcciones por Divergencia Axial y Tamano de Musstra.

"Num de! 2 Theta exp. ) <2Epstland> ' Daita Sexp !'Sr corregidas por!
!parejal sin corregir ! calgulauo ! rgorrespondiente !Div ax tam mues!
ten pal! 2Th +— &2Th H ! & <IEpsilan> tErtda +- &Srtda !
! 4 {(grados) H (gradas) H (mm) H {mm) !
B !
1 ! 11,4438 L0409 ! 0, 063711 .019285 ! 0, 127423 . Q38972 ! 23,019 . 1204 !
H 3 . 0409 ! . 014666 ! . 029330 ! L1112 0
+ 2 Tt 19,4250 .0253 ' 0, 047111 .014262 ! 0,094222 . 020324 ! 30.9443 , 0790 !
' 1 .0233 ! . 01n8a4s ! . 0214691 ¢ LO7R2 !
'3 t 21,9136 L0318 ! 0,032902 . 009962 ! 0,.063804 .019924 ! 43.8971 .0Q833 !
H ! .0318 ¢ . Q07373 ! . 01913 ¢ . 0787 !
! A ! 23,0948 .0299 1 0, 031188 . 007437 ! 0.06233&6 018874 ! 44,2319 .0787 !
! 4 L OR99 ! LOR7178 ! .014332 ! . 0742 !
i 5 ! 24,9719 .0326 ! 0, 028740 . 008703 ! 0.037480 .017403 ! 30,0012 .0825 !
! H . 0326 ! . 004618 ! . 013239 ¢ Q784 !
t 6 i 25.8948 .0337 ! 0,027673 . 00838C ! 0, 093346 . 016760 ! 51.8449 . 0846 !
! H 0337 ! . 006372 - 012744 ¢ . 0806 !
[ 4 ! 26,7313 .023& ! 0. 0267467 . 008106 ! 0.053037 . 016212 ! 33. %160 . 0474 !
H H 023 ¢ . Q06164 . 012328 ! . 0609 ¢
t 8 ¢ 27.736% . 0RVY ! 0, 0R3I7IZ . 007798 0.051504 . Q13597 ¢! 95,3244 . 0673 !
! H . 0239 ¢ . 00B930 . 011840 ! <0636 ¢
t 9 £ 31 4042 . 0234 ¢! 0, 022343 . 0046828 ! 0.045085 (0134635 ' 62.9334 . 06435 !
H ! . ORD4 ! . 03192 . . 010383 ! L0612 ¢
!t 10 ! 34,1990 0379 ! 0. 0R0609 . Q&4 Q.041317 . 012483 ! 48,4391 .0084 !
! H . 0379 ¢ . DO4T747 . 009493 ¢ 0834 !
L 3 ¢ 33,9771 .0337 ! 0.0:9307 , 005707 ! 0.039013 .011819 ! 71,9932 .0791 !
! ! . Q337 ¢ + 04493 ! . 008987 ¢ . 0763 !
LI ¥ ¢ 37.088% .0244 ! 0.018871 .003717 0.037741 . 011434 ! 74,2148 . 0607 !
H ! . 0246 ! . 004347 ! . 008674 ¢ . 0380 !
¢ 13 ¢ 37.9781 .0211 ' 0.0183897 . 0.036773 .011141 ' 73.9930 . 0334 !
H ! .QRi1 ¢ P . 008471 ! . 0907 !
! 14 P 39.4177 . 0273 ! 0,.0174648 . 0. 035295 . 010674 ! 7B.8707 . 0657 !
H ! L0273 ! . D040864 ! .008131 ¢ . 0631 !
t 13 ! 42,8260 ,0293 ! 0.016086 .004873 ! 0.032172 . 009750 ' ©5.46843 . 0667 !
! ! L0293 ! . 003704 ! .007413 ¢ - 0663 !
LY ! 51,3094 .0037 ! 0.013049 . 003937 ! 0.026097 .007914 ! 102. 6450 . 0733 !
H H 0337 ! . 283008 ! . 006016 ! -0734 !
t 7 t 93,1917 .0276 ! 0.012496 . 003790 ! 0.024992 .007360 ! 106. 4080 . 08629 !
4 H 0276 ! . 0Q28ay ! 003762 ! . 0610 !




Coptinuacién del Achivo AlaepSi7.Sal

Factor de correccion de excentricidad:
Fe= ~-. 14B%€

Tabla V Correcciones por

.

. 01146

Excentricidad de la muestra en la

cemare.

!Num de! Sr corrsgida por ! Angulo ¢c Bragg! Factor de ! 6f corregida por!
!parajal Div ax + tam mues ! calculado !  axcentricidad ! excentricidad !
fen pal! Sritda +- &Ereda ! Th +- &Th ! E 4+~ LE ! Se +- LEe

! ! {mm} ' {grados)? ! (mm) ! tmm)

'

L ! 23.019¢ L1204 ¢ 5.7348 . 0J01 ! -~ 029726 .0021 ! R2.9894 . 122> !
t 2 H 30. 9463 L0790 ! 7.7366 .0198 ! - 039746 ,0030! 30. 70866 . 0820
L] 4 43. g971 .0834 ! 10.9743 . 0209 ! -, 0834835 . 0042 ! 43. 08418 . 08756

! 4 ! 46. 2319 .0787 ¢ 11.9630 .0197 ! -, 038312 .0044 ! 46. 1934 . 0B3L

t s ! 50. 0012 .0B2% ! 12,9003 .0206 ! -~ 062943 .0048 ¢ 49.9383 0873

LI 3 4 51. 8449 L0846 ! 12.9612 . 012 ! —. 065127 .0047 ! 31.7798 0896

t 7 ! 33. 81460 . 04674 ! 13.3790 .01469 ! - 067074 .00B1 ! 53.44%0 . 0723
‘e ! 83. 9244 L0673 ¢ 13.8811 .014B ! - 069393 . 0033 ! 55.435350 0724
9 ! 62, 9334 L0645 1 13,7384 .0161 ! —. 077790 .0037 i &2.873& .0704

! 10 ¢ &B. 4391 .0BB4 ' 17.1098 .0221 ! - 083781 .0064 ! &£8.3%34 . 0947

t H 7%. 9932 L0791 ! 17.9983 .0198 ! - 087561 .00&67 ! 71.9236 .0858

[ ! 74, 2148 L0607 ¢ 18,8537 .0182 ! -, 009881 .006%7 ! 74,1250 .0675

t 19 £ 73. 9930 .0334 ! 18.9983 .0133 ! - 091714 .007C ! 75.9013 .04&04
t14 ! 78. 8707 L0627 ¢ 19,7177 .03464 ! - 094433 .0072 ! 78.7761 .0729
{13 ! 8%, 6843 L0687 ¢ 21.4211 .0172 ! -.101304 .0077 ! B35 3830 .07644
16 ' 10R2. 6430 L0733 ! 2. 4612 . 01688 ! - 114303 .00B? ! 102.3290 0842

! 17 !t 106, 4080 L0629 ! 26,4021 . Q137 ! — 319299 , 0091 ¢ 104,2B90 ,0720 !
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En este sistema - hicieron dos pruebas: una con la opcién

de Indexar ¢}  strén asignando ias lineas base con sus

Indices, y la otra calcular pardmetros de red introduciendo

todos los Indices.

En la primera opcién tenemos el sigulente archivo de

parametros:
Archivo de parametros para INXPAR del S

InxparSi7.Par

Ind

[

Cu

393

K alfa—-p, 17
K alfa-1, O
K alfa-2. O
K beta, O

K alfa-p
Ortorrombico

0
e

-
e
+ 1
¢ 3

.
.
v
.

WWe

=0 &a

y el sigulente archivo de salida,
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Archivo de salida de INXPAR del S

Inxpar$i7.5al

INDEXACION DE PATRONES DE DEBIJE-SCHERRER Y CALCULO DE PARAMETROS DE RED

TN

XPAR

Nombre del Archive de Parametros oc Entrada

Nombre del Archivo de Datos de Entiada
Nombre de este Archivo:

Cond. Exp.:

Camar

TA

a: G, Radiacion: C

InxparSi7. Sal

InxparSt7, Par

InxparS17. Dat

u, Equisgrafia DS:

395

BLA I {Longitudes de Onda Utilizadas)

! Radiacion ! Long de Onda! Incertidumbre! Numero de

¢ Cu ! tAngstroms} ! {Angstroms) ! linsas medidas

' K alfa-p ! 1. 54179 . 00004 ! 17 !
! K alfa-1 ! 1. 540381 . 00004& ! 0 !
! K alfa-2 ! 1. 54433 . 000048 ! a !
! K beta H 1. 39217 . 00005 H o !

Long.

Promedios

usada p/normalizar mediciones de las longs.

Angu

los (Theta) de Brang

y Distancias (

TARLA I3
de las longitudes (Sexp) us arce (valores expeTim

de arco: K alfa-p

introducidos),

tcalculados a partir de Sezxp)

dexp} Interpjanarss (calculadas & partir de Theta)

! Nymero de!

Longitud de Arco

Angule de Bragg

Distancias Interplanares
dexp +— Ldexp
(Angstroms)

3
!pareja en! Sexp +- &Sexp ! Theta +- &Theta
tpelicula ! {mm) ! (3rados)

¢ Par> K alfa p
! 1 ! 22.9894 . 1225 ! 3 747 : . Q304&2%
H 2 30,9066 .0B20 ! 7.7257 ., 020500
¢ k< t  43.8414 .0B74 ! 10 9504 | (21900
) 4 ! 46. 1934 .0B31 ! 11,3427 . 020773
! 5 ! 49. 9383 .0873 ' 12 481% . 021828
! & ! 31.7798 .08%96 ! 12, 9450 . 022400
H 7 ! 53. 4490 .0725 ! 13.3b6.L3 .018125
! a8 ! 95.4550 .0726 ! 13.B4IT .018150
! q H 62.8756 . 0704 ! 13.7179 . 017600
! 10 t 683934 0947 ' 17.083% . 0203475
! 1 ' 71.90856 .0B538 ! 17.9744 . 021430
! 12 ! 74.1250 . 0473 ! 18 3313 . 016875
! 13 H 73.2013 . 0804 ¢ 18.9733 . 013100
¢ 14 ¢ 78. 7741 . 0729 ! 13, 4940 . ¢1B223
! 15 ' 85.5830 . 0744 ' 21.397% | C19100
! t6 ! 102, 5290 . 0B42 ' 23,4323 . 021050
! 17 ! 106.2890 . Q720 ' Q&4 5723 |, 018000
'

FENNUONBNOLOWLION

&£980
7338
0345
8307
3460
4412
33ss
2172
8435
4234
4978
4259
3708
®B875
1131
7820
7R33

. 0409561
. 013303
. 008143
. 006969
. 0042563
, 005974
. 0045463
. 003249
. 003212
. 003623
. 002974
. 002223
. 001908
. 002120
. 001879
. 001432
. 001147
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TABLA III
C(Funciones calcvlades a partir

de Sen(thetall

h
'
'
i
'
'
'

Numero de!

[Seno (theta)l~2

[Seno (theta)l~2

! Gexp +- XQexp Ordsnados !

pareja ! No Normalizados ! Normalizados ! Gexp=4sen(Theta)~2/Lambda~2!
1 ! .010028 .000107 ! .010028 .000107 ! O.0168B75 . 000181029
2 ! .01B807&6 .000095 .018076 .0Q00093 ! 0.030417 . 000163009
3 . 036149 .000143 . 036149 .000143 ! 0.060830 . 000245087
4 ! . 040078 .000142 ! . 040078 ,000142 ! 0.067441 . 000244789
S ! . 046732 .000161 - 046732 .000161 ! 0.078438 . 000274938
& . 050183 .000171 .050183 .000171 ! 0.084444 . 000274067
7 . 053410 .000142 . 053410 .000142 ! 0.0B9875 . 000246540
8 . 0397413 .000147 ! 037415 000147 ! 0.096614 . 000255689
9 ! . 073397 .0001&60 . 073397 .000140 ! 0. 123507 . 000279345
10 ! .086350 000232 . 086350 .000232 ! 0.145305 . 000402197
11 . 093250 .000220 . 0932%2 , 000220 ! 0. 160280 . 000382543
12 . 101011 . 000178 . 101011 . 000178 ! 0. 1469974 . 000312030
13 ! .105730 .000162 . 103730 . 000162 ! 0.177913 . 000286669
14 1 .113367 . 000202 . 113567 , 000202 ! 0.191103 . 000354863
15 ! . 133083 .oo00227 . 133085 .000227 ! 0. 223946 . 000398651
16 ! . 187137 .0Q00287 . 187137 .000287 ! 0.314902 . 000506818
17 ¢ .200101 000251 ! .20010' .COOR231 ! 0.336716 . 000449330

Jes+£, 154edxu] oAlYDTE [9p UQIIENUIUO)



6rc

PARAMETROS DE ENTRADA:

Sistema a probar: Ortorrombico

Opcion utilizada
1.~ Asignar Indices #n una Equisgrafias dc polvos y (opcional) a partir de ellos
calcular los Parametros de Red

El intento de indexacion SI se hara ssignando las s experimentales con las
que se empezaran a probar como lineas base y asignandoles indices especiales.

Numera (en pelicula) de las tres parejas exparimentales que e introdujeron
como lineas base: 1. 2

Indices que se le asignaron a la primera linea base para enpezar a probar
el calculo de valores prueba de parametros de red: 1

Indices que se le asignaron a la segunda linea base para empezar 2 probar
el calculo de valores prueba de paTametras de red: 1

Inaices que se le asignaron 3 la tarcera lines base pars empezar 3 probar
el calculo de valores prusba de parametros de red: a

La indexacion y/c el calculo de paramectros de red SI se hara con todas las
lineas.

Numero maximo permitido (Lb) de asignaciones de valores diferentes de Qexp
a cada una de las lineas base

Numero (Nt) de lineas toleradas sin identificar: 0
valor (Imax) mas alto de los indices por asignar: 10

Numero de 1in

experimental que se prueba camo Primera

Numero de linea experimental que sw prueca como Segunda Linea Base: 2

Numero de linea experimental que se prueba como Tercera Linea Dase: 3

fes-L is4edxul oAlgoIe [9p UofaEnUIINOD



Continuacién del archivo Inxpars?7.Sal

TABLA IV
valores de QGcalc (calculados con indices aoptatives y paranetros
reciprocas base), diferencias OQasp-QGcalc @ Indices Optativos

{ Numero ¢ Qcalc +- &dcalc ! Qe-Qc + &Qe~Qc ! Indices !
! parsja ! (Angstroms~~2} ! t(Angstroms~-2) ! H K L |’
) 4
H i 0.016873 . 000336 ! 0.000000 .000516 ! 1t 1!
L) 2 0.030417 . 000479 ! 0.000000 .0Q0B42 ! 1 1 3 !
! 3 0.060939 .001344° ! -~ 000109 .00t1791 ! 0 ©O & !
! 0.061020 000664 ! -.Q00190 .00091¢ ¢ O 3 2 !
{ 0.04034% ,001144 ! 0.000480 .001389 ! 1 2 4 !
t 4 0. 064946 .001%97 1 0.000474 .001846! O 1 & !
! 0.044429 . 001292°¢ 0.00101t .0013538! O 2 5 !
1 0.067301 .001344 ' ~ 000060 .0013583 ! 2 2 2 !
H 5 ©.078628 001119 ! C. COO0D0 . 0ONI3FT ! 13 3 !
) 0.078738 ,0020259°! -, 000300 .00229? ! 2 O 53 !
H & 0.082934 .002101 ! 0.00149¢ .002399 ! O 0 7 !
H 0.08304%Y .001744 ! = 000603 .0020460! O 2 & !
H 0.084%63 .002080 ! —. 000321 .002371 ¢! 2 1 9 !
3 7 0.088972 .0021%4 ! 0, 000903 002406 ! o 1 7 ¢
! 0.0v2099 002340 ! —. 002224 002568 ¢ 1 O 7 !
H 0.090487 .001449 ! ~. 000512 .001464% ! 1 3 4§ !
! a8 0.094367 .001347 ! 0 Q00047 .001B24 ! 0o 3 5!
! 0.094442 .00087¥ ! 0,000172 .001133! 0O 4 O !
H 0.098127 .002374 ! - 001313 .00R6I2 ! 11 7 ¢
! ? 0, 123524 .00134% ! - 000019 ,001843 ¢ 0 4 4 !
! 0.123518 .003028 ! —-. 000041 .003320 ! 1 1 8!
L 0.124342 .002276 ! -.00083% . 002557 ! 1 3 4 !
!t 10 0. 143140 .00392%9 ! 0.002163 .003936! O 1 9 !
! 0. 146267 003712 ! —.000962 .004118 ! i 0 2 !
! 0.1456398 .002834. ' -. 001043 ,003238 ! 4 3 7 !
! 11 0. 1461223 .003493 ! -.Q00943 . 004081 ! o 2 9 !
! 0. 162584 003237 ! —. 002303 ,0036256! ©0 3 & !
' 0. 139846 . Q0161 ! 0.000434 . 001973 ! 1 3 0 !
H 12 0. 149274 . 004288 ! 0Q.0007G0 . 004407 ! o o 10!
H 0.170378 .0039832 ¢! -. 000404 .004248 ! 1 2 9 !
H 0.171739 .003477 ! -.00174% .003792 ! 1 3 a !
H 13 G. 173302 .Q04343 ! 0.002613 .0044637 ! o 1 10t
1 0.179387 . 002980 ! -. 001472 .003270 ' o 4 7 ¢
! 0.177773 . 002040 ! 0.000140 .QOR47 ! O % 4 ¢
i 14 0.19338% .004508 ! - 002282 .004849 ' O 2 10!
H 0,191361 .0039&48 ¢! - 000238 .004328!' O 3 & !
1 0.193009 .002444 ¢ —. 001906 .002802! O 3 3 !
! 13 0.223523 .004783 ! 0.000423 .003188'! O 3 10!
H 0.229766 .002149 ! 0.000180 .002348:! 0 & 2 !
L) 0,220784 . 003135 ! 0.002142 .003%35 ! 1 5 & !
v 14 0.319963 .0035462 ! —-. 008064 .0046173%! O 5 10!
L) 0.314333 .004474.!' 0.000349 .004979 1" 2 & & !
1 0.315948 . 006497 ! =.00104& .004999 ! 3 4 9 !
LI ¥ 4 0.337672 .003741 ' -. Q00937 004213 ! ©O 7 5 !
! 0.3344685 .00474¢ ! 0.002231 .005413! 1 & 8 !
! 0.334%58 .008032'! 0.000137 .00%480! 2 4 7 !

1
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[~ del mrchivo

TABLA V

Valeves de

7531

alc tcalcwlados com indices eptatives g

reciproces se), diterencias deip-dcalc & Indices Optatives
Nomero * dralc +— Rdcalc !  de—dc +— Ekde—dc ! Indices
parejas ! {Angstroes) b {Amgstrens) I H K L
H ¢ 7.697T960 .0735319°! 0.000000 318344 * 1 1 1
2 ¢t 5733760 .CAYYSS ! O.000000 .0803¥7 * 1 t 3
3 LI 3 - H .005M ! O 0 &
L3 - ! O.0063N? .OC3A2I ! O 3 2
! . ! -~ 0156103 . O47E7 ! &1 2 &
4 H . ! — 013504 .054011° O t &
H . 1 - 00203 0403 O 2 5
1 . ! C.OM7I7 0437481 F 2 2 2
> L - L - 3 - LA < A ]
b - 2 0.00877d . OXX4: 2 O 3
& . - t -~ 00T .030BB2! O 0 7
* . P 001249 .042129' O 2 & !
? - ' 0.0109756 .Oag7OR* 2 1L D
7 L . 1 -~ 016891 .OMDD&' © 1 7 °
H - ' O.040517 04722 1 O 7 *
H ! 0011297 .020937 " &I 3 4 2
a H ! - 000773 030499 ¢ O 3 3 ¢
H ! —O02853 019G ' O 4 O ¢
H 1 0.0M901 042" 1§ 1 7 ¢
L 4 3 ! 0.000221 021422 O 4 4 !
H ' 0.000830 000898 1 1 8 ?
H ! 0009973 02730 ! 1 I 6!
10 H ¢ - 017762 .0Q&BSS! O 1 7
: t 0O.003AS .C7e83 ¢ &2 0 7 ¢
H ! ooV .CQTXR8 ! 1 5 7 ¢
i1 ! {1 0.007318 .02084t 0 2 ¥ !
: ! 0017767 .QGp088:! © 3 3 !
H ! ~0EY .013672°¢ 31 3 O !
12 H ! —0035008 .03KMW: O O 10
H ' 0.00E74 00700 1 2 ¥ °
H ! 0.0129% _O7OS2!! & 3 8 !
13 ! f - 017502 032103 O 1 10°
H * 0.009746 .021790°' O 4 7 °
H ! —000934 013773 O 5 4
4 H f 0013 027137 0 2 10!
1 P 0.001M2 02220 0 3 ¥
¢ ! 001133 016688 O 3 D !
13 H ! - 001998 . ! 0 3 10!
H ! - 000832 .012103: O &6 2
B ¢ —013077 .037238: 1 3 & !
14 H ! 0.0141537 .017303' © 5 10!
H ¢t —0005%8 .014243' 2 & &5 !
H ORI .o19ve ! 3 8§ % !
17 H ! 00043 01083 O 7 3
H ! - 005737 o122 1 & B !
H ¢t 00083 01378 °!' 2 & 7 ¢
.

gt



Cantinuacién del archivo InxparSi7.Sal

TADLA VI
CValores Utilizados en el C4lculo de Parametros de Redl

I Numero! Indices !Func. Nelson—-Riley! Funcion Delta ! Pesos !

de ! H K L ! cos(Theta) 2»F/2 ! 10sen(Theta) 2nF! 1/ksen
pareja! H F=L{1/sen{Theta}+l/Thetad £ (Thi~2
! ! Normaliradas ! H
1 t 1 1 1! 9.87739 .0338791 ! 7.9244 . 14347 9364, 00!
2 Tl 1 3! 7.29236 ., 020047 ¢ 10,3434 , 082772 10479, 70!
a 10 0 &! 3.00401 0108056 ! 14,6139 .084770! 7001. 43!
t0 3 2! H ! !
11 R 4 H H H
4 10 1 &% 477074 009242 ! 13,3218 . 079459 7023, 08!
to 2 9! ! 4 !
t2 2 2! 4 ¢ !
1 3 3! 4.739226 .008372 ! 16,4209 . 082388! 4213.7
t2 0 9! H H H
[ 10 0 7! 4.22199 .008013 ! 16,7474 . 0838646 3833, 37!
10 2 6! ! H !
t R 1 9 ! ! !
7 10 1 7! 407738 006101 ! 17.4220 .047312! 7024. 90!
{1 0 7! H H H
1 3 4! H 4 H
: ] 10 3 D! J.71463 .003690 ! 17,9806 . 046739 4760. 73!
t0 4 0! ! ! !
11T 1 7 4 H H
? !0 4 4! 3,39886 .004349 ! 19.9372 . 042232 6238, &2!
f1 1 8! H H H
'1 3 & H 4 !
10 10 1 9! 3.08623 .003002 ! 21,3197 ,081120! 4303, 16!
t1 o 9! ! H !
t1 3 7! H ¢ H
11 10 2 91! 2.90762 .004123 ! 22.1360 . 071838! 4347.29!
t 0 3 81 H ! 1
t1 3 ¢ ! ! i
12 10 0 10! 2. B0407.003063 ! 22. 6373 . 03554668 3631, 83!
t1 2 9! H 4 !
!1 3 a! H 4 !
13 10 1 10! 2,72324.002625. ¢ 23,0511 . 049208! &168. 09!
t0 4 7! ! H !
{10 3 A& ! ! !
14 10 2 10! 2 60464.002738 ! R20. 6641 . 038187 4932 30!
{10 3 9! H H !
t0 9 9 ! ' !
13 ¢ 0 3 10 ¢ 2 .34894.002663 ! 23.00856 . 0376871 4414 19!
to & 2! ! ! H
r1 5 &6 ' 1 1
16 !0 5 10! 1.84802.002119 ! 27. 6666 .0343846! 3488. 89!
t2 6 6 H ! !
ta 4 9! ' ! '
17 10 7 B! 1.756A7 .001498 ! 20.1177 .044B33! 39754, B2!
1 & B¢ ! ! !
r2a 6 7! 1 ' '




Continuaci6n del archivo InxparSi7.Sal

28. 1177 . 044853
.

TARLA VI'
[Valores Utilizados en el Calculc de Parametros de Redl

! Numero! Func, Nelson-Riley! Funcien Delta ! Pesos !
! de ¢ cos(Theta) ~2+F/2 { 10san(Theta)“ReF. 1/Lsen !
! parea! Fel1/sen(Theta)+1/Thetal toAThI~2 !
! t No Normalizadas ! !
)

t 1 f1 L1 Q. 87737 . 033891 7. 9244 , 126349! 9364, 00!
!2 t1 1 3! 729236 , G20047 10. 3454 | 08277xf 10473, 70!
{3 ft0 0 & 9. 09401 . 010806 14. 6109 . 0BA770! 7C01, 43
H {Q 3 R H t
! f1 2 4 H !
¢t 4 ‘0 L S 4. 77874 . 0072452 13,3218 ., 079539! 7023 08!
! to R 3 ! !
! ta 2 2 ¢ !
t 3 t!1 3 3 4. 39226 . 008372 16. 4209 , 082388! 6213. 78!
' t2 0 8 H !
6 100 7! 422199 .00801% 14. 9496 . 0B3B&66! 3833, 37!
! t0o 2 & ! !
! 12 1 9 i !
17 to0o 1 7 4. 07738 . 006101 17, 4220 ., 067312! 7024. 90!
! tt 0 7 ! !
! f1 3 4 ! !
!t 8 10 3 3! 3.91443 . 003493 17. 9806 . 046739 4780. 73!
H 10 4 0 1 H
H t1 1t 7 ! '
t 9 10 & & 3. 39886 . 004349 19. 95372 . 0422%2! 6238. b2!
H 1 1 8 ! H
! 11 3 & 1 '
1 10 t0 1 9 3. 08423 . 005002 21.3199 .081120¢ 4303. 16!
! '1 0 9 ¢ !
1 t1 3 7 ! !
t 1 to0 2 9 2. 907862 . 004129 22. 1560 .0710038! 4847, 29!
' 10 3 8 ) \
' 11 8 0! . ) '
112 !t 0 0 10! 2 80407. 003043 22, 6393 . 093448! 3531. 683!
! 11 2 9! ! H
' 11 a3 8! ' '
¢ 13 10 1 10! 2 72824, 002628 23. 0811 , 049208! 4148, 09!
! t 0o 4 7! 1 !
' 10 3 4! ! !
! 14 !0 2 10! 2.40444, 002938 23. 6641 ., 038189! 4932. 30!
! t0o 3 9! ! H
' - ' I
113 1 0 3 10! 2. 34874 002663 29. 0086 .0957871! 4414, 19!
' 'o & 2 ' '
! t1 05 & 3 ! !
I Y {0 3 10 1. 84802. 002119 27, 6666 . 034584! 3488, g9t
' t 2 & & ' s
' t3 a4 9 ' H
! 17 t o 7 8 1.73647 , 001499 3974, 82!
! t'1 & 8 4
! ' s 7

'




$5€

Hay . 936394E+07 combinaciones diferentes de indexacionas.

Se quieren calcular los parametros de rad para SIETE
combinaciones de indexacion

Hs continue con el calcule de par tros de red, para 7 ccmbinaciones.

TABLA VII
Parametros de red y Red dv Bravais sncontrados con diferentes indices optativos

Linea Opcion 1 Opcion 2 Opcion 3 Opcion 4 DOpcion ¥ Opeion & Opcion 7

1 1 1 1
2 1 1 3
3 0 0 &
4 o 1 &
5 1 2 3
& o 0 7
7 o 1 7
] o 3 »5 o 4 0 0 4 0 0 4 0 11 7
? 0 4 4 11 8 t 3.¢& 1 1 8 1 3 &
10 o1 9
11 o0 @ 9
12 o 0 10 ‘
13 0 1 10
14 0o 2 10
13 0 3 10
16 o 5 10 .
17 o 7 3
aa: 10. 9837 11.0083 11,1124 11.0103 11,0291 11, 1388 11,3443
Lao: . 982276 . 358432 . 613248 . 5641359 . 334117 . 374871 . 636176
bo: 13, 0022 13. 0036 13. 006 13. 0048 13. 0062 13. 0084 13. 0108
&bo: . 050788 . 051127 . 031411 . 0504691 . 030912 . 051126 . 033983
co: 24.4873 24,4999 24, 3091 24,4938 24, 5041 24,5117 24, 5439
&co: 137117 . 148737 . 136028 . 126029 . 1320674 . 1374%0 . 152992

] P P P P P [
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En la segunda opcién se cre6 el siguiente archivo
parametros.

Archlvo de parametros para INXPAR del S
InxparS17p.Par

Par

[~]

Cu

395
K alfa-p, 17
K alta-1, O
K alfa-2, 0
K bata, O
K alta—p
Ortorvombico
4

Q
10

¥ ¢l siguiente archivo de datos de entrada.

Archivo de datos de entrada a INXPAR del §
InxparSt 7p.Dat

22. 9894 L1225, 1, 1

1 . ’ 1
2 , 30.9066 + .0820, 1. 1, 3
3 . 43.8414 , .0874 2, 2. O
4 . 46, 1534 . 0831, 2. 2, 2
£ . £9,9263 , ,0873. 1. 3. 3
& ’ 91,7798 .+ .0896 0, 20 &
7 ‘ $3.44%0 » .0723, 3, 1, 1
8 . 53.4%%0 ., .0726, 2, 0. &
b4 B &2.87%6 , .0704, O, 4, 4
10 ’ ‘68,3534 .+ .0947, 1. 3. 7
i1 . 71.9056 . .08°8. 2, 4. 4
12 ' 74,1280 .+ .0Q&73: 3 &e 7
13 ’ 73,9213 . .0604, 4 2 2
14 . 78.7761 , .0729. 0, 2. 10
19 ¢ 85.3230 . .0744, 3, 1. 9
16 . 102, %290 ., .0842, 2, & b
17 » 106.£690 . ,0720. & 0, 2

Dando por resultado el archivo de salida del
muestran los resultados de la tabla Vil

cual sélo se
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Archivo de callda de INXPAR del S
Inxparsi 7p.Sal

Hay una indexacion,
Be quieren calcular los parametros de red para TODAS

las combinaciones de indexaciones.
GSe continuo con ¢l calculo de parametros de rad, para una combinacion.

TABLA VIX

Paramatros dw red y Red da Bravais encontrados con diferentes indices

optativos

Linea Opcion 1 Opcion 2 Opcion 3 Opcion 4 Opcion 3 Opcion &

1 1 1 1
2 1 1 3
3 2 2 0
4 22 2
3 1 3 3
& 0 2 &
7 3.1 1
a8 2 0 6
9 c 4 4
10 1 3 7
11 2 4 4
12 3 1 7
13 4 2 2

14 o 2 10
15 3 9
1& 2 6 &
17 &6 0 2
10. 4399

. 009564
12, 9423

. 009063

24, 448
018121
Bravais: F
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4.- Discusién de los resultados.

A continuacién se discuten los resultados obtenidos y las

experiencias abtenidas al aplicar ias metodologias a cada una

de los sistemas cristalinos.

i) Sistema cubico,
Para este sistema la indexacién se logra de Inmediato ya
que es el de mdas alta simetrla. A continuacién se muestra
la tarjeta del JCPDS con la que se identificé el patrén de
difraccién det NaCl.

3 e i EN ) 3.8 | gy
el | ou || u | et tharred
[T P T W1 v [ws Tok f e Toas ]
Dta. Ot ol Call. 1M 1 1ue
UG & Dinvmistomtrin @y siat i [0 [ am
Sl $rinaon 4 Furat, S Crmman 419, it I
1.9 at
s 1 It ER K]
= 300z -~ wof s a0
& . T ™H 1 L
Bar fers. 1.3 1n <0
et B et
1a st 9 11
[RTRL Le P.. ool 2 | w0
Nt (219, By 13 bl
R
1 I3 raamr saume siwwis mesarsTALITD Ry I ]
I die DR OlE 4310 B eeid IR R111
Prate satremm ar 285C, 2 1 [3:]
jeior I
nersasiy 107, 1OV, 308

Aqul se puede observar que hay dos lineas de Intensidad 1
que no se observaron experimentalmente, pero que hay tres
Hneas en retrorreflexién que no aparecen reportadas,
También se observa que el valor del parametro de red
calcutado con el método:

a, % Aao = 5.64141 % .000281 A.

ulcanza una precisién de diezmilésimas de Angstrom. Este
valor estd muy de acuerdo al valor reportado. Comparando
ambos valores, encontramos que colnciden hasta ' las
centésimas de Angstrom. No esperamos.obtener el mismo valor
ya que no es posible tener las mismas condiciones
experimentales con las que fue calculado el valor

reportado.
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if) Sistema tetragonal.

Para este sistema la indexacién ya no fue trivial, pero st
se obtuvo la indexacién con las 29 lineas, aunque & de
ellas con mas de una opcién. Esto subié ¢l numero de
combinaciones de indexaciones a 192, el cual es un nimero
muy elevado, A continuacién se muestra la tarjeta del JCPDS
con la que fue Identificado el patrén de difraccion del

TiO_.
2

S1-1276
T
sopaas s e | oaas | ioper E-4
Byl 1oe 3 0 100 Titonimm Oxtde thustls)
ot Colny 4 1.99858 Faee Mo PR AT ) PN TS Y
et Y  outraisomtie Wiigar, o0 R e Teml T A
Bl Wt ional burea of Stondatdi, Nons. See 7, 8% | 257 | 5@} 01 1.00540 6 | 302
113 o] a{ w0 {vem] af am
110 ey oynif 1| an
sri—" PO xR et
» i KRN | m doal 1w
- 10 E H
Ret. hia, HETRE ] RIE
| ne il o
[ aud o r|m of ol
v v Cobor w{ TR
W - i 6| a
1 n " 33
34 imurity ever 0 00I% L3sa a 02 " $141
S¥PLe btrised (roe Katioas) Lesd €o.. South Aabur, dew] 170CS| 21 013 11 ae
Jevser, b, ] el oan 3| sm0
1,148 . s
L EEI S T
e ‘ose] 8| s
1,082 [} 138
Se puede observar que siempre alguno de los Indices

optativos encontrados corresponde a la triada reportada,
por lo que consideramos la indexacién encontrada aceptable.
Hay un error tlpografico en fa tarjeta en !a linea con
.8892, ya

muestra que los Indlces correctos son 213 en vez de 212,

distancia interplanar que un simple célculo

La red de Bravals determinada, P, es correcta,

Los valores de ios . parametros de red <calculados
experimentalmente:

% Ba = 4.59446 .002861 A,

€, ¢t Ac_ = 2.96505 % .00] 641 A,
alcanzan una precisién de milésimas de Angstrom, y

comparandolos con los valores reportados estdn de acuerdo

hasta las centésimas de Angstrom.
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1il) Sistema hexagonal.

La indexaclon para este sistema ya no resulté tan facil ya
que cuando se utilizaron longlitudes de arco experimentales
corregidas por todos los errores que corrige ALAEP las
incertidumbres propagadas crecen demasiado y se encuentran
Indexaciones incarrectas. Por esta razén en este sistema se

utilizaron longitudes de arco sin ninguna correccién.

a) Carbén (grafito).
La
complicada,

indexacién del patrén para
ya
experimentales se pudiercn tomar como
Ademas ol

correcta, como se puede ver en la sigulente tarjeta

esta fase no fue

que las dos  oprimeras lineas

lineas base.

resuitd una sola ind 16 amente

3-54
"
4o { o oae ] oam | ]
Wil » 50 1w | csm Crapalis.
Rk Ot 4 LM Fur 3 D 33w YT T S TP )
Cas ol Pl Vet ene oo | w1
Lt Rocicd Coal. Soc, duar. dem. 10 18
V- EHEULY] S-: :::
$rv. Maxsgeal 5.G. Phimc (101) 1) e
S
:l L) b "l “ne P YT u “:
el M4, Bl hits
] il
ta [ 5, » L.
I [ ’ ap Cotet Bisth ot
Ret mia, @ | el
) a
s ] n
s W
Se puede observar que la linea 1S.1 repertada con

indices optatlvos ellgld los primeros.
Los valores de los pardmetros de red caleulados:

a 8a = 2.46066 £ 000441 A
¢, tAc =6.71158 £ .001240 A,

tlenen diferente precisién. E! primero las

diczmilésimas de A, mlentras que el scgundo hasta las

alcanza

centésimas. Comparando estos valores con los reportados
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coinciden hasta las centésimas.
La red de Bravals determinada, P, es correcta.

b) Cloruro de estroncio hidratado.
Para este sistema la Indexacién se logré con la primera
y tercera lineas experimentales satisfactorlamente, como

se puede ver en la sigulente tarjeta:

6-0073 wevon
LR LR TN QK N T R T *
wl L] » [ S1nowt s Emoning ot 14 Hramarg
fud Coa 4 130 e w0 LI YL N L
e - o ) a Juo
UL, LHrthscromran doms et e Wy
Seamcn &1 4., W4 Cinemon IR W [
bt i Al = s L
re. esimai a0 pup {4l 1 ¢ ri
XA ~aan A C o 0 s o
» ’ 1 2 no ¢ for
A tore I T
m s jm
e Gom aspisitty R - az P o
7 U oiimg G a m
e o 120 o pore
e x dag
10 w o buoar
F Y w « Iai
. 0001 o Ay oy oo . k
Teale baterne o4 Bokc, Frl Pl B 4
m
& £
Ll

Se puede observar que las lMneas experimentales 33.1,
33.2 y 34.1 y 34.2 coinciden con los mismos [ndices
optativos que los reportados.

Los valores de los parAmetros de red calculados, segtn
la opeién 5 de la tabla VII, son:

a 1 4a = 7.96608 ¢ .002i46 A,
¢, % dc = 412617 £ .000977 A

los cuales estan muy de acyerdo con los valores
reportados. En este casc se alcanza mayor precisién para
el segundo parametro, que es del orden de diezmildsimas
de A, mientras que para el primero de 2 milésimas de A.
Se observa que la red de Bravais determinada, P, es

correcta,
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Iv) Sistema ortorrémbico,
Este sistema fue el mas dificil de indexar debido a que se
trata de una red de Bravais centrada en las caras, lo que
da lugar a muchas llneas con indices mGitiples, es decir
existen los indices 111, 222, etc. La razon por la que se
asignaron las lineas experimentales como llneas base con
sus [ndices fue debido a que las primeras tres lineas de Ia
lista tienen Indices de reflexién dependientes, segin

tarjeta, la cual se muestra a continuacion.
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e 80, feos {19) f“: "
WDy 12 LE N1 AOMUY C A0S ey :
. us puron biot H
[VRNTS n H
w H
ta Ly onr S i B o oa .
.‘“" Qlials Bl it el -v:; m b
Pras's Fravpe or imgaaigar Tio Y H
e R rrary n H
ns 13 5
o8 o] we
o 2l
m 1 b
= o
341 rpuionies cume. u1 smad o f S
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Como se puede observar, las lineas experimentales l,. 2y3,
tas cuales se escogen Iniclalmente como lineas base, tienen
|ndlcés, 111, 113 y 220, respectivamente. El determinante
de un sistema con estos indices es cero. De esta manera
nunca hublera llegado a una indexacién correctz, Lo mismo
sucede para las lineas experimentales !, 2 y 4, cuyos
fndices son 111, 113 y 133, respectivamente, que también
dan determinante cero. Hasta que se¢ tiene a la linea 5 como

tercera linea base, se ra un si de ione:

independiente, con los Indices correctos. De esta manera se
encuentra una infinidad de combinaciones de indexaciones
por lo que se tom6 la opcién de calcular los parametros de
red para siete opciones. Con una de estas Indexaclones los
valores de los pardmetros de red son los siguientes:

a t Ao = 10.9957,.% .002145 A,
b, % Ab = 13.0022 & .050788 A
c % Ac = 24.4875 £ 137517 A

Estos valores son parecidos a los reportados en tarjeta
pero son incorrectos, ademas de que su incertidumbre es muy
alta. Por eso sc intenté calcular los mismos valores con

los Indices correctos resultando los siguientes valores:

a % 8a = 10.4399 £ 005564 A.
b & &b = 12,8423 1 .009063 A.
¢ %4c, = 24468 t.018121 A

Con éstos ya sc puede hablar de precision de milésimas de
A, para los dos primeros, y de centésimas de A, para el
tercerc. Ademds comparandolns con los valores reportados
coinciden hasta donde es posible compararlos, excepto el
primero que difiere por una centésima de A.
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CAPITULO IX
CONCLUSIONES

En este trabajo se presentaron dos metodologias, una para indexar
patrones de difraccion tipo Debije-Scherrer, y otra para calcular
parémetros de red de sustancias cristalinas con alta precisién y
exactitud, utilizando el método de Debije-Scherrer de difraccién
de rayozs X. Las metodologfas se restringieron a los sistemas
cristalinos cibico, tetragonal, hexagonal y ortorrémbico.

Para alcanzar mayor exactitud y preclsién, se estudlaron las
fuentes de error Involucradas en el proceso experimental por
cuatro fuentes de origen geométrico y una de naturaleza flslca.
Las fuentes de error de naturaleza geométrica son: radio de la
camara, divergencia axial del haz incidente, tamafio de la muestra
y excentricidad de !a cdmara. La fuente de error fisica es la
absorclén de la radlacién por la muestra. Se analizé el origen
fisico de cada una de ellas, se buscé la manera de calcular los
efectos en las medidas experimentales, y se desarrollé una
metodologla para correglr estas medidas. Con los valores
corregidos se calcularon los paridmetros de red. La precisién
alcanzada se aprecia dentro de las décimas de A para el sistema
cblco. Y para los sistemas restantes estd entre las centésimas y

las milésimas de A

Para visualizar mejor cada una de las correcclones realizadas
sobre las medidas experimentales, en la grafica siguiente, se
muestra el valor del parimetro de red del NaCl, sistema cubico,
a, % Aao. contra la funcién de Nelson-Riley. El parametro de red
se calculé a partir de las longitudes de arco experimentales:

a) sln corregir,

b) corregldas por radio efectivo de la camara,

c) corregidas por error de radlo, mis divergencia axial y tamafio
de muestra, y,

d} corregidas por errores de radio, divergencia axial, tamafio de

muestra y excentricidad,
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Grafica. Variacién del parametro de red calculado a partir de las
S"KLexperlmemales corregldas por los cuatro tipos de

errores geométricos estudiados, contra la funcién de
Neison Riley.
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£n esta graflca se observa que los valores del parémetro‘ de red
calculado de fas S;:’L’
entre los angulo de Bragg. 20° a 42', aproximadamente, Este
decaimiento s va reduciendo conforme las longitudes de arcoe se
corrigen por la diversas fuentes de error. Lo que se espera

alcanzar en esta grafica es una linea recta, lo cual se lograria

sin corpegir muestran un fuerte decalmiente

st las medidas experimentaies estuvleran libres de error. Sin
embargo, después de aplicar todas las correcciones {(excepto la de
absoreidn, que se corrige después de ajustar una recta a una de
estas graficas y extrapolando a 90°), la curva del pardmetro de
red muestra una ligera curva hacla arriba en los puntos cercanes a
90°. Los valores de los parametros de red (en A), calcufados por
¢! método de Cohen, ajustando una recta a cada una de estas curvas
se muestra 8 continuacion.

a3l a & da = 5.6414 ¢ .000276
b} e toa = 5.64076 % .000280, decremento de: 00064 A
€} a & 8a = 5.64088 % 000268, incremento de: .000L2 A
d)a & 6a, = 5.64141  .000281, incremento de: .00053 A

Todos estos valores muestran la misma precisién por lo que
partiende dnicamente de ellos no es posible coneluir cual ha side
ia mejor correccidn, pero observando la gréfica es posible decldir
gque con la correccién de los errnres estudiades es posible obteper
an valor mas confiable. Ademas debe tenerse en mente que hay otra
fuente de error, que es la saturaclén de velamlente en la pellcula
que no fues considerada, y otros més que dejames sin estudiar,
Esto, probablemente, sea lo que aleja la curva de una linea recta.

Como proyscte a futuro se espera que corrlglends por las fuente da
error restantes se alcance mayor precision en los valores
obtenidos,

Por otra parte, la todologla de ind | resultd altamente
confiable para los sistemas cébico, tetragonal y hexagonal. No
sucedlé lo mismo con el sistema ortorrémbico, pues fue Qiffcil,
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encontrar una indexacién satisfactoria suponiende que la fase por
estudiar es desconoclda. Un criterio que se puede tomar para
aceptar una indexacién dada es de acuverdo al numero de opciones
que se tengan. Si el nmero es muy alto, dificilmente se espera
que sea correcta, pero hay que tener culdado, pues todo es
relativo al nimero de lineas experimentales que se deseen indexar.
Una obscrvacién muestra que cuando ¢l orden de magnitud de la
precisién alcanzada en los parametros de red no es muy alta, lo

mas probable es que se trate de una indexacién Incorrecta.

El proceso de la determinacién de la red de Bravais, muestra los
resultados esperados. Es correcto, pero la detrmlnaclén misma,
estd sujeta a la indexacién, st ésta es Incorrecta, consecuente—

mente Io serd ella.

Este trabajo se concluyé satisfactoriamente, si blen es posible
hacer algunas extensionss a este estudio, Una de ellas es estudlar
con esta metodologia los sistemas cristalinos monoclinico y tri-
clinico, con lo que seguramente se encontraran mejoras con
respecto a los resultados alcanzados.
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