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INTRODUCCION 

En la medida en que se comprendan las relaciones Emtre la 

estructura y las propiedades de la materia, se podrán desarrollar 

nuevos materiales. Al manipular la estructura molecular, se ha 

creado variedad de polimeros; control11ndo la 

microcstructura, se han desarrollado rnuch.is aleaciones met.'ilic2s y 

muchos cerámicos inovadoreG. Es de esta forma como se ha creado 

una gran cantidad de materiales con cctractertsticas muy especiales 

y que adem5.s de representar por solos un avance pari:'! la 

cicnci~, ayudiln en el dDsarrollo dP. lél tPcnoloqfa de m,,tcriales. 

Una de los fines dP. la Cit!nCict y Tecnoloqia es ld df~ producir 

nuevos y útiles r.iater-iales pard el JT1á.ximo aprovcchaniento y 

eficiencia de los mismos en cuanto a costo, energia y tiempo. Por 

tanto indispensable el anS.lisi!3 de la estructura y 

comportamiento de los m,1tcriales. 

Pilrd la producción de un nuevo material que presente las 

propiedades y forma adecuadas, durante un largo periodo de vida 

ütil, se requieren conocer la estructura del material original y 

tJU procesamiento, pues existe una estrecha interrelación entre las 

tres caracter1sticas mencionad1'\S, (>structura, 

procesamiento y propiedades finalt':s. 

A nivel atómico, los niaterialcz s6 idus son determinados t..!O 

comportamiento y microcstructuril por el arreglo o disposlción 

de sus átomos constituyentes. Por ejemplo, en los metales, cierto 

ordenamiento dan al material una gran ductibilidad, mientras que 

en utxo mater.ld.l le puede proveer de gran resistencia. Otro 

ejemplo es el del comportamiento heterogéneo de alqunos pol1meros 

hule, polietileno, resinas ep6xicas que causado por 

variaciones en el arreglo atómico o molecular. 



Sin considerar las imperh:_•cc1ones de algunos materiales, 

éstos se pueden clasif icat" en tres : 

Oesordenados.-Es unil distribuciOn aleatoria de los átomos y en 

general lo presc11tdn dlgunos qa~es y l1quidos. 

Parcialmente ordonaJo~ (dn corto alcdncc). Este tipo de 

ordenamiento se prc.Gcmta cu.1-ndo el ilrroglo sólo se hace presente 

en un área da átomoG circunvecinos. La mayor1a de los pol1meros 

prüsenta ordPIJ..lmier.to<> de corto dlcc11H.:o similares.. 

Con ordcndmic·nto Lle li1rgo "lcance. En los metales, en muchos 

materiales ccrámj cos y en a lyunos po 1 lmcros, los átomos presentan 

ordenamiento dn l<'lrgo alcance, es decir, nl arreglo atómico 

especifico su distribuye a lo lnrqo de todo el material. 

Los átomos forman un patrón reticular repetitiva. La red o 

retlcula es un conJunto de punto5 llamados puntos reticulares (o 

nodos), los cuales siguen un pa.trón reg\:.lar, de maner.1. que las 

inmediacionos de cada punto en la red son idénticcts. Uno o mas 

átomos Ge asocian en cada punto. Por tonto, cada átomo presenta un 

ordenamiento de corto alcance, ya que lc.ls inmediaciones de cada 

punto son idénticas asi como un ordenamiento de largo alcance, 

dado que la red se distribuye uniformemente todo el material. 

La configuración re tic u lar difiere de material a otro en 

dimensión y forma, dependiendo del tamaño de los átomos y del tipo 

del enlace interat6:;iico. L.J estructura crist.alina de un material 

se refiBre al tamaño, forma y ordenamiento atómico dentro de la 

red. 

la menor subdivisión de red, 

....u celda~, quie eo 

la cual contiene las 

caracterls:ticas de toda la celda. Una red es construida por la 

unión de celdas unitarias id6:nticas. 



~~.t..QQ Q.g m9. Los parámetros que describen el t.amal"io y 
forma de la celda unitaria , son las dimensiones de sus lados y 

los ángulos que forman entre si ( F1g. 1 Dep0ndicndo de la 

com?lejidad de la célda, se necesitan cierto número de parámetros 

de red. 

tt:JJ 
@ lliJ 00 

Fig. 1 DEFINICION DE PARAMETROS DE RED 

En la tabla nuestra la tabla que las 

caracterlsticas de los siete sistemas cristalinos 

ESTRUCTURA EJES ANGULOS ENTRE LOS EJES 

Cúbica Todos los ángulos son de 90° 

'retz;agona.1 d1=a2"c Iodos los ángulos son de 90° 

Ortorrómbica aíEbiii!c Todos los Angulas son de 90° 

Hexagonal a1=a2tc Dos ángulos de 90° ,uno de 120° 



Romboódrica 

Monocl 1nica 

Tricl1nica 

Todos los ángulos son Iguales 

y diferentes de 90° 

Dos Angulas de 90°, Un ángulo 

diferente de 90° 

Todos los 5ngulos distintos 

entre n1 y ditcrent~s de 90° 

Tabla 1. LOS SIETE SISTEMAS CRISTALINOS 

MOTIVACION.- La idea OP la redliz,'1ci6n de e!"~te trab.~Jº surgió 

de la necesidad de obtener óxido de cobre de gn1no pequeño 

necesario para la fabricación un un cemento polimérico d~l sistema 

APA-MO, corn1istcntc en la unión de i'1cido poliacrilico ( AP/\ ) y un 

óxido de un metal ( en nuestro caso el óxido de cobrr~ } . El Llm<1fio 

del grano del óxido de cobre comerc1,1l es t;1n grande que, provocil 

que no se lleve a cabo una reacción totñl del cuo con el APA, lo 

que conlleva. a una mezcla incornp lcta. 

Una forma de obtener óxido de cobce mediante la 

pirolizaci6n del mineral ll~lmado malaquita debido <l que eGtc 

compuesto es un carbonato de cobre. Por. tanto, se rcquínrc la 

obtenci6n de malaquita sintético. con cilractcristicas conocidas y 

muy similares las de la malaquita natural p;tra después, 

pirolizar el mineral y obtener CuO. 

En el presente trabajo, realiza la s 1ntcs is y 

caracterización de la malaquita; En el primer capltulo 

mencionan las principales propiedades f1sico-qu1rnicas de la 

malaquit.'.l na'tur.:i.l. :C::-1 c:l c:.¡:1tulo !! :;e dc:::::ribc ln for:nn de 

sintetizar la Malaquita. El capitulo tercero presenta la 

caracterización del material 1 la cual se realizó por medio de las 

siguientes técnicas la Microscopia Opt ica, Microscopia 



Electrónica de Transmisión y Hicroscopla Electrónica de Barrido, 

además de caracterización mediant.c incidencia de Rayos-X, 

Espectroscopia en el intervalo Ultravioleta-Visible {UV-V!S) para 

uno de los componentca y Radiación Infrarroja con Transformada de 

Fouricr. Hao adelante se mencionan l.ls técnicas de preparación do 

muestras para las diversas caracterizaciones. Finalmente, 

anal izan y discuten los resultados en el capitulo IV. 



CAP. 1.- PROPIEDADES FISICO-QU!MICAS DE Ll\ MALAQUITA NATURAL Y 

ARTIFICIAL. 

l:!QMI!BJ.:.- De j...(aAal:TJ,mallows,en alus16n al color. 

COLOR Y COLOR DE Ll\ RAYA.- El color del matcffial sólo raras veces 

es un dato cnractcristico qut' sirva para clasificarlos, como el 

azul de la azurita , el verde de m~laquita, amarillo rlPl nzufre y 

el rojo del cithlbrio. La mayor11l dC! los rnineri'lles presentan 

divcrsa5 tonalid<:tdes. Lrl~> ton.11 idrtdes pueden ademas variar por 

efectos de calentamiento o radiación u 1 trav íol eta. Más importante 

que el color en lil dctcrmin<lci6n del material rs r-l 11t!r:i,~d0 color 

de la raya o simplempntP raya. s~ obtiune la raya frotando con una 

esquina de la muestra sobre un trozo de porcelana sin vidriar. La 

raya corresponde al color tlpico d~l m~tPrial, pr~s~ntA si0rnprc 01 

mismo color y es independiente del color que presente el material. 

DUREZA.- Esto término en los xnateriales signific<1 durnza de 

rayado, es decir la resistc•nc.:ia que prcsnnta un matcriul a ser 

rayado por un rni.ltcr ia 1. A propuesta do l minora logj sta vienés 

Friedrich Mohs (1773-1BJ9), lo5 rniI1eralcs se agrupan 

de diez gradou y que a continuación 

l Talco 

2 Yeso 

J Calcita 

4 Fluori t"\ 

5 Apatito 

6 Fe ldcspa to 

presenta : 

7 Cuarzc· 

a Topacio 

9 Corindón 

esca la 

10 Diamar.te 

'l'ENACIDAD. - La. tenacidad nos indica cómo se comporta un material 

al ser rayado y doblado. Como en el caso de la dureza, para 

determinar la tenacidad del material se raya con una aguja de 

acero. Sl ~1 polvo de la raya salta en todas direcciones decimos 

que el material es frágil. Un material es blanrlo cu<"tndo Pl polvo 

no salta por el aire sino que permanece depositado a un lado de la 

raya. En los materiales sectiles., la aguja penetra y deja una 

huella sin dejar polvo. 



DENSIDAD.- Es el peso del material en relación dl peso del mismo 

volumen dí~ aglla (q/crn.1
). El peso rspecít ico de las roc<is y 

minerc1les varia entre 1 y 20. Los quo se hallan por deb¡1jo de 2 

con5ideran ligeros, de 2 ,1 ·1 ncwmali•s y los que sobrP.pii.~'ian 4 

consideran p("sado~. 

BH.ILLO Y TRANSPARErJCIA.- El brillo do un Tl'iner,tl 5P dc>be. a la luz 

reflejada Pn su supcrficil:'. Cl brillü pu('dP. 5er virrcci, rt"'~inoso, 

sedoso. nacarddo J.damant in.ido, r¡ra.-,·o }' mr•tál ico. Mucho3 minerales 

son mates y no pro:.:.entiln brillo. 

EXFOLIACIOtJ Y f'RACTUP.A.- La cxf<1Jiacio11 e::. lü dc::;cr·ipcion de la 

formad!:? los frivJmentoz que se obtienen al rotnp~~r un mini:-!rol. El 

mineral puodü mostrar s11p1-·rfp:JRf1 dP r>)"foli·1.:-iór·, pL~nu~. li~:;.<.1~ o 

romperse en cuerpos l'PIJU 1 are:;, r¡00m6tr icor.:. Y lo~ yt·ados son de 

mu}' perfecto, pcréerta (l impcríe.~cta.Pilril la clnsific;1ci6n 

importante en algunos c~sos t~mhi~n ,..1 án~ulo <•n cJ•J(• 

superficies df' exfoliación (a11gulos de exfoliación). 

Por fractura t·nlendemos L:i forma de r.;upcrf icies de separación 

que no son LJuperf icier; de exfoli,ición. La fractura puede ser 

concoidea, astillosa, fillrosd. 1 isa o 9ranuda. 

Al observar algunos cristales el cuarzo, lluma 

poderosamente la atf>nC"ión supcrf icie~ externas lisas, 

completamente planas. A1 comparar distintos cristales de un mismo 

mineral se comprueba que, independientemente de su tamaflo, los 

ángulos entre dof; cara~ equivalentes son si10mprc iguulc::;. Pero en 

cambio estos tingulos no son siC'mpre igu<l.les r;e trata de 

miner<lles de distinto tipo. 

!'.der..5::., Lu.Jos .LOS cristales son mds o menos simétrico!::. El 

eje sobre el que se realiza una rnt""c-i6n recibe el nuinbre de 

simetría o rotación. El ángulo de rotación ns binario si después 

de un giro de 180° el cristal presenta el mismo aspecto que ántes 

del mismo. El ángulo de rotación puede ser también ternario 



(120°1. cuaternario (90<>), senario (60°). Adcimt\s de estos ejes de 

rotación existe otros elementos de simetria : pla.no de simetrla y 

centro de simctria. 

Todos estos elementos de simetria pueden aparecer juntos o 

aislados los cristales. En con)unto existen 32 posibles 

combinaciones de loD elemontoz de simetr 1a. E<3U1G combin,;,,cioncs 

corresponden J2 clases cristalinas l~s que pueden 

clasificarse todos loa cristnlc-s. L;:is cL:i.s0s cristalinas son 

reunidas en siete grupos , los stett~ sjstema.s cristalinos. Los 

cristales de cada sistema t lo nen el mismo tipo de e jcs 

sistema de coorden<l.da~. En l il f igur<' 

caracterlsticas de los siete sistemas cristalinos. 

observan las 



A contim1ación se resumen las principale!"· propiedades de la 

malaquita : 

HALAQUITA. 1
'?. CuC01Cu(OH)2 (carbonato de cobre),P.o. = J.9 - 4 

illi.~ : 4. D .. ~tishld : 3. 5-4. O. &""\YJ! : verde 

~Q.t: : verde esmeralda a negro verdoso 

fir..il.lg : vítreo, en agregados brillo sedoso, 

también mate . 

.fütl.2 .. l.i.H .. 96n : buC'na. Fractura concoidal. 

I....enaciQst.c! : frágil 

fQ...tlru! 9-t'"_.:iJil,i!.1.i.M : monoc 11 ni e~ 

Raya verde claro, fractura <:\Stillosa, concoidea, 

exfoliación perfecta, senG1ble al ...:<llar y a los 

ácidos. Se halla en los yacimientoa Je cobre. 

Cristales monocl inicos, agregados finamente 

aciculares, en nódulos fv:..·r:.3..r.j,~ c,~pas concéntricas. 

Localidadc!;. Esp.:iña, Urales, Congo, Rhodcsia, 

EE.UU., Austrnlii'\ 1 Chile. Se utiliza para objetos 

de adorno. 

En este carbonato básico dol cobre, el agua es perdida a 

315°K, menor que en la azurita, desprendiendo tenorita. 

A?lALISIS 

cu o 71. 95 71. 84 71.Jl 71. 99 72. 03 

ZnO o. 45 

coz 19.90 19. 95 19. 87 19. 68 20.04 

Hz O B .15 0.21 a. J6 8. 22 8. 09 

Rem. o. 04 0.09 

Total 100.00 100.00 100. 03 99. 98 100.16 

G. 4.10 4.07 

1 cuz(OH)z(CO)J. 2 Chessy, Francia J Chessy,Francia Rem. es Fe20J 

con PbO i.n§.Q1. en trazas. 4 Ei serf e ld, Alemania Rem. es Feo. 5 Rlo 
Marina, Elba. 



PRUEBAS. C.'f. o~curidad y residuos de agua. B.fL se tunde a 2. 

Ftlcilmente diluible y soluble en a.cidoG. Huy liqerarnente coluble 

en agua que contenga C02. 

LQ.C.lüJ.1.[LQIQl{. La rn,.llaquita. es una g.'l.ngd (mincn1l adjunto y de bajo 

valor) menor di:: cobre, cncontr~ndose como un mincr.ll occundilrio en 

las zona5 superio1·e5 oxidadas de los depósitos de cobre. Se 

encuentra ca.racteristicamcnte con azurita, pero es m<'\a ;,bundante y 

esparcida que aquel las cspeciP.s. Se asocia también con cuprita, 

tenorit3, lirnonita, calcitii y, menoG común. atacamita, broc:hantita 

y otros cobr(>s secundarios qrcdito o mineralc:.; de 1'.inc. 

Y.b.Bll\_G.l.QUI;_~. - Frecuentemente observado psuudomorfisrao de 

azurita. También como pseudomorf i srno <ü?l cobn ... , y menos cornunmente 

de :::tt<tcami t<"I, hrochant i td.. La mal."'qu1ta es rdr<'!mcnte encontrada 

altc::·ad.:i .:i a7.urí.ta () cupritct. 

b.BTlf!~.I.~Lfil.t!TJ~ _ Precipi tadou de un qr,'.lno ver· de muy fino de 

carbonatos de cobre hidratado h<i.n sido obten.idos por la acción de 

alkali carbofü1tos en solucionen de sales cúpricas, mediante el 

calentamiento de sales solubles cúµrican en contncto con calcita 

en tubos sellados a 150~- 225°, por el cual pasa ca~ en suspensión 

con hidróxido cUprico, y de otras formas. Los cristales se forro 

mediante el calentamiento <lo ¡necipitados de ngua y nitrato de 

amonio, o urca, en tubos sellados a _ 140°C; también permitiendo 

uniJ .::,oluci6n d~ cr~rhonato rúprico básico en .'icído carbónico para 

mantener a temperatura ordin,]ria durante algún tiempo, y por 

acción de solución sulfato cúprica diluida saturnda con C02 sobre 

mármol. También formado en un ~nodo de cobr0 por electrólisis de 

carbonatos solubles. Las lonj.-is que se precipitan semejantemente a 

las lonjas de malaquita natural pueden ner preparadas por difusi6n 

de sales de cobre dentro de silica gel conteniendo un carbonato 

disuelto. 

Uno de los reactivos usados en el presente trabajo para 

obtener la malaquita el Sulfato de cobre pentahidratado 

10 



CUSO.t.·5H<:0 de la marca J.'f. EAKER ~on pn:..;o molecular 249.686, El 

Sulfato de cobre pentahid1·at<1do r;c df>shidrata ,.,, 150-'. A r)50'• 

descompono en CuO y S0-1. 

Sales bésicas dPl cobre TI.- Tudas l;1s Sr1.lt~s dr~l cobr·e !T t.•n 

solución poseen una t"c<lcc16n fuertt~mentt:.• <\cid.1 como con~•ecuencia 

de que son fliertcrnente hidrolizables por 1~ circunstancid de quo 

el Cu(OH) es una base dCbil. Hñsta hervir un<3 ~..:olución de sulL.1to 

de cobre II pdra que l~ hidrólisis prouresc y, si se agrega a esta 

:.>o1uci6n 

digestión, se obtiene otJtiPnl! ,,1 Gul1.1to b:1::•icu de cobre 11 al que 

]o co1·respondc la fónnuL1 :?cuo:;oi. 

Cuando la s.:t l b:h>. i cti de colirc que se de!:,;ca obtcnc1· 

carbon•~to, la ¡:.r,!cjpit:<H~lón ~;" 111-:>v~ i'I. Cdbo cc.n un carbonato 

i\ leal ino, L-\ ve.>~'., c.~rhonato 

hidróxido c~pricos; y al h0rvir ~o obtiene el carbonato b&sico. Si 

ld sol uc .lün ¡.;r1._~cJplt.dnte 

cent iene h idrógenocarboni.ltO do sodio, la rt"r.icc: j 6n Ge rroduce muy 

fécilmente, como es el caso Ue ld fficlLlquita : 

J(CuSO;·SH:>O) + 2N,1i!CO-i t 2HaHC01 ~~~-• 2CuC01C'u(OH).~ -t J tla.~SO• + 

2CO.'. + 151120 

que se Pncunntra corno mineral c>n la n<·t11rcdo<:~\ y eG ele color 

verde. 

Ld azuz·itd s~ pueJe ulit.8ncr ÜL' ln mi1;rn.ct m.1ner.1, oper.tnt.lo en 

recipiente cerrado y agregando pequenas cantidades de sulfato 

de cobre II, cuando comienza a formttrfie el precipitado verde de 

malaquita. 

Tanto la malaquita corno la azurita obtenidas de esta manera 

solubles en nxcoso dn álcali concentrado; esta solubilidad es 

debida la formación de complejos como consecuencia de la 

facilid.:id con que ~e hidrolizan la::. salen de cobre en !::oluci6n 

1l 



CAPITULO Il 

SINTESIS QUIMICA DE LA MALAQUITA 

La fórmula qulmica do la malaquita üS L:t siguiente 

cuaco3 (OH)<! 

y la de los sust."lncias rcrlccionantes para Sll formación 

a) Sulfato de cobn~ pí!ntahidril.tado 

b) Carbon~to de sorlio 

e) Hidróxido de Sodio (Sosa) 

cuso"·5 11,,0 

N<l,!C0
1 

NaOH 

La ecuación b<tldnce,-ida de la reilcción es cstablec:id.:::i por : 

cuso,·5- !l:!O + ~ !1-'10!! ~ ~h¿COI -· .. Cu_.Cc)_J(OH)¿ ~ ~ Na<?so, + 10 H¿O 

procedimiento de prcp.:tración para tener 

concentra e i oncs s iguicntcc 

cu 2
• = o.os moles 

OH- 0.077 moles 

co: 0.025 moll~s 

las 

preparar las soluciones con las proporciones que a continuación 

aparecen : 

a) 249.54 g. de CuS0
4
·5 11

2
0 en 1000 ;nl. de agua destilada,esto es, 

se obtiene una concentración 1 MOLAR { lM. l 

b) 53 g. de Na
2
C0

3 
en 1000 ml. de agua destilada, y se obtiene una 

concentración o. 5 M 

~ 
lOO g. de n,o 

e) Disolución de NaOJI al 50% 100 g. e.la NaOH 

a for<ir a 200 ml. 

entonces, la concentración obtenida es 12. 5 M 

Después se puedP.n ton;:ir las siryuientes concentr;,ciones p¡,ra 

efectuar la mezcla : 

12 



a) 50 ml. de cuso, ·5 H,o 1.0 M. 

13) 50 rnl. de Na;?C0
3 

o. 5 M. 

7) 4. 4 rnl. de NaOU 12. 5 M. (di luir hasta 50 ml. y 

asi, obtenemos 2.5 M) 

Afiad ir (3 y 7 en rápidamente sobr0 a, este proceso se debe l leva.r a 

cabo con agitación de la mc>1.cla, p.::i.ra lo cua.l se usu un agitador 

magnético. 

La solución del sulfato de cobnJ en a9u.1 st> presenta de color 

aiúl marino y es un liquido tr.-,,nspan~nto, las otras dos soluciones 

fton unos 1 'l:quidcs tr·1r1:::po.n:::1tc~¡ Al huccr.oie ld r.ic.lcln, con1ormc se 

adicionan l.:is soluciones ¡1 y / t~n ü, Üt;.t,\ Ultima empieza a cambiar 

a color azú.l cielo y resulta ser una sustancia mas viscosa. 

El proceso dQ mczclndo solo lle\'.:! unos cu<lntos segundos (o-10) 

y E>e daja agitando n.proximddament:e por 60 s. más. 

Al término df>l proccno de mezcla, se obtiene la sustancia 

descrita anteriormento, 1,1 cual se pone a des.hidratar primero, 

med iantc un cono de papel f i 1 tro y luego n temperatura ambiente, 

Después de 96 Hrs. (aprox.) la SU:3t.:rncia es un material compacto 

pero susceptible u ~er de::.>intl!t)rado en terrones. 

El proceso de slntesis so observa en el diagrama esquemático 

de la Fig. 3, 

El agitador magnético y demás material que !:ie utilizó en este 

trabajo, se muestran en la fotografía de la Fig. 4 
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Fig. 3 DIAGRAMA ESQUEMATICO DE LA SINTESIS DE MALAQUITA 

Fig 4 FOTOGRA.FIA MUESTRA f:L AGITADOR Hl\GNETICO Y DEHA.S 

MATERIAL USADO. 
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Ante$ del an~lisii;; d.:: .la ;:;-.~e--.>t.ra ::.ediantc d.ifr.1-::ción de 

rayos X para su identif icac16n y comparación con las tarjetas 

J'CPOS del propio difractómetro, st~ hacen las siguientes pruebas 

para la "compr-obaci6n" de la muestra : 

1) So hace reaccionar un poco de muestra con ácido clorhldrico 

(HCl) y ésta eferveccr-. , lo cuál inctic;,, que no He trata de un 

producto que es rnuy pc'.lrecido ,l l .:i roa laqui ta como lo es la 

azurita (CuJ{CO),,(OH).] y que por supuesto, no efervece con 

el ácido clorh1drico. 

2) Se tornan 4 g. de m"ll<!quitil y :3t~ mete a un horno a una 

tcmpcr;:itura r:!c H'!o0 c dt.::r.:rntr:- un'l hcr.-i, obteni 6ndose 2. 94 7 <J. 

de CuO (<.~uyo an.'.'tl Ü>is en el difractrómctro de rayo3 X Ge 

observa en la figura 19). Esto indica que la pérdida entre la 

malaquita y el óxido de cobr0. fué rk 26't. y c,-n tP.or'ia, s1~ sa.be 

qua la pérdida 

a contimrnción 

maluquita pura seríu de 2ai como se muestra 

De lil fórmula de la mal<).quitd 

pesos atómlcos 7 de cada elemento 

a) Cu 63.!>4 

b) e = 12.011 

e) O "'" l~.99 

d) H 1.0079 

• Este análisis se hace para su identificación y comparación con 

las tarjetas del catálogo Powder Difraction File publicado por el 

Joint Committc Powdcr Difr.:t.ction St.'lnd.3:rs (.lCPOS) 

almacenadas en el equipo de cómputo del propio difract6metro. 
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Se obtiene que en el proceso de calentamiento de la malaquita, 

pierde un 28\ en agua y bióxido de cai-bono para transformarse en 

óxido de cobre. Los cálculos se muestran a continuación ; 

2 cuo -+ H.~º t co., 

En el miembro de la izquierda, sü tione la siguiuntc suma de 

pesos atómicos 

2(6J.54) + 12.üll ., J{l5.9t.J9) ·t 2(1.0079) .,_ 2 {15.999) '-" 221.1010 

Y en el primer término del miembro de la derecha ; 

2 (63.!>4 + 15.999) ~ 159.078 

Entonces, la pérdida es de 

221.1018 - 159.078 
100 28.0~ \: 

221.1018 
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CAPITULO II I 

CARACTERIZACION DE LA MALAQUITA 

INTRODUCCION A LA MICROSCOPIA ELEC'fRONICA 

El microscopio electl·ónico es una ht!'rramienta muy útil en la 

caracterización de materiales, pues ofrocc la oportunidad de 

observar divers.lS cdr,H:t"<'r1stic'1!: de estos, r.iediilnte la 

amplificación de la imágPn de los materiales, qua con el mejor 

microscopio óptico no l leq,1 a :...i.:r mayor que X 1000. En cambio con 

un microscopio electrónico de alta resolución, podemos tener una 

amplificación de hasta X l, 000, ooo. 

La imµosibilidad de aumentar el poder de resolución en los 

microscopios ópticos ( corno m,)ximo lil mitad de la longitud Ue onda 

de la Juz ,~ ;?O('(l .P~ ) !"~i.:0 pcnsur en la pos1b1lidad de usar ~os 

rayos X, que son ondas electromagnéticas de onda más corta que la 

de la luz. Sin embargo se encontró que se prcsentab<l el problema 

de que el indice de refraceión de todas laD sustancias es muy 

cercano a 1 z·, por tanto, es imposible la contrucción de una lente 

paril estn r.:idiación. Las ideas nue>v<ts, l0n dcocubrimientos y las 

hipótesis derivad<lS de los estudios que sobre haces electrónicos 

se tenian, contribuyeron a que, en 1926, lí Dusch public;ira un 

artículo en el que mostt·abrl que un Citmpo eléc:tric.:o o rnc19nético con 

simetrla axial c1·a capaz dE.~ actu::tr como una lente para los 

electrones u otras particulas cargadas; comenzaba do esta ~ancra 

el desarrollo de nueva técnica de estudio, que la 

microscopia electrónica. El poder de resolución fué en aumento 

llegando a sc>r de 24 .1\ e>n 1940 , y de 10 R en 1945, alrededor del 

ano 40 se construyeron los mir.ro~r-ripi~~ de .:i!t.:i resvlucion; 

entonces los problc~,J!..: pu::;urun u ser de prepa;ración y manipulación 

de muestrds, t.des como construcción de membranas de soporte, 

aumento del contraste con sombreado y tinte, cortes ultrafinos, 

etc. 
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Las sefiales que obtienen .ll interactuar los haces 

electrónicos con la muestra son : electrotww ret.rodisporsados, 

electrones secundarios, electrones absorbidos, electrones A.ugor, 

electronos transrnitido~ 1 electrones clifract'.'!dos y rayot;: X 

caractcr lst icos. LOE'· pr imcros dos t.1po::; de el cctronf'!i proporcionan 

información nobre ld conformación de la superficie, t?S decir., d.in 

imágenes topol69icas de ld muestra, J_.os clectrone!:i transmitidos y 

los dj fr¿1ctadon dan und .información do l d e~;tructura .1t6mica de la 

muestra, pu e u estos e J eclrnrws dep(•nden de esta última. 

Finalmente, los clec:tronP.s Auqnr y lo!> L0./0~• X dep<Jnden de lit 

compo~Jcjón qulmic~ de l~ mue~tr,1; por tar1to pueden proporcionar 

infor·mación qu1rnic1' del objeto en c.:stuUio. En consecuoncia, se 

pueden forman la~ irnt'fig(>ncs mt.~didnte dos procedimientos : Uno de 

ellos, consistente en enfocar el h<:tz sobro un área :;iuy reducida ( 

h~sta df> 100 ~ ) <le L.1. T.tUE~::otra y barrer la supcrt'lcie de la mism,1, 

moviondo el hdz t'.! ir cietuc'.L1ndo 1'1 inten:::>iddd pror:i.edio de los 

electronos rctrodispC>rsados o de los el0ctrone~. secundarios. La 

segunda rorm,1 '-'~; r•-";lbl·::: .::t:.:li.:H.te ia llum1naci6n do una árc.:i 

relativamente> grande> ( 10 mi eran ) con un h<lZ fí jo y adaptar un 

sistema elect1·6nico-6ptico para 11' im:HJcn con electrones 

trans.mítjdos y dj fractados; J:n ),"l f lgura :. se muestra un diagrama 

de las redccionC?s P interacciones rle un haz electrónico que 

.:..ne id en en un 

f'ig. 5 REACCIONES E INTERACCIONES DE ELECTRONES 

INCIDENTES EN UN SOLIDO 
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MICROSCOPIO EL:EC'I'RON lCO OC UARRI DO 

SCANNING ELEC'l'ROll MICROSCOPY 

Primeramente se verA la comparaci6n entre los microscopios 

electrónico y el 6pt ico. 

MAXIMO 

AUMEllTO 

(diámetros) 

Microscopio hi).sta 1, 200 

Optico (MO) 

Microscopio Electrónico 1, 000, 000 

de Tran5mlsi6n (MET} 

Microscopio Electrónico de l~ a 

de Barrido {MEB} so, ooo 

RESOLUC!ON 

cll> 

d~ 2. ººº 
J, ººº 

de 2 

de lCQ 

200 

PROFUNDIDAD 

DE CAMPO 

di> 

561 o enfoca 

un plano 

de 300 

700 

no hay 

1 imite 

En resumen, lcls vent.Jja5 del Mf.B son las siguientes ; 

a) Gran prof'1ndidad de campo consecuentemente imagen 

tridimensional 

b} Posibilidad de visiualizar muestras de gran tamai\o 

e) Una gran gama do aumento 

d) Facilidad de cambia!" el aumento sin necesid.:\d de enfocar 

nuevamente 

Los pr1cipale~ modc..:; de fc-r~~r im"qen en el MEB son por 

1) emisión 

2) absorción 
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J) ref lex i6n 

4) transmisión 

5) c.!ítodoluminescencia 

6) rayos x 

7) conductividad inducida por haz de luz 

Se puede considerar a grandes rasgos al MEB como un circuito 

cerrado de TV donde el objeto a observar es iluminado por una 

mancha de electrones en constante movimiento, los cuáles son 

emitidos cuando se calienta un filamento de tungsteno (cátodo) 

situado dentro del cañón electrónico do la parte superior del 

microscopio (ver Fig. 6). 

Generalmente, el cátodo se mantiene generalmente a un voltaje 

de 50,000 v. con respecto al potencial do tierra del ánodo. Por 

tanto, el cañón electrónico es la fuente donde se producen los 

electrones. 

Abajo del cañón se encuentran tres 1 entes eJ pctromaqnét icas 

condensadoras, las cuáles tienen como función ld aceleración y el 

enfoque de los electrones. Además, como su nombre lo indica, 

sirven para concentrar al haz a medida que éste atraviesa las 

lentes hasta constituirlo en un haz explorador que se enfoca sobre 

la superficie del objeto por analizar. El haz asi formado , puede 

tener un diámetro entre 10 y :.o nm. y Cti dcsv iado mediante bobinas 

de barrido, qua llevan ll] haz hacia el objeto en una trama 

cuadrada como en lit TV. Este h<'IZ <'Y.plor;:oidor de> cloctroncs está 

sincronizado el tubo de rayos catódicon. El conjunto de 

bobinas de barrido encuentra el anima de la lente 

condensadora final,que es la lente más baja y recibe el nombre de 

objetivo. Las lentes están dotadas de tres aberturas 

intercambiables. La cámara de la muestr~ está situada en la base 

de la columna del microscopio en linea con el haz de electrones. 

La 01:.Je1.·turd f indl. limita ld divergencia del hilz de electrones en 

la superficie del objeto. 
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F.l Vflr.lo de 1a columna puede milntcncn::c mient1·il~ ::;e cambíun 

las muestras y se sustituye el filamento (fuente de electrones). 

Para que el instrumento funcione, se d~h~ hacer un vacío t~nto en 

la columna como en la cámara de la muestra {inferior a 10- 4 torr). 

Cuando el haz da electrones pasa por encima de la superficie 

del objeto o la. barre, la interacción de los electrones con la 

materia (objeto) da como resultado la producción do algunos tipos 

de electi·ones, asi como de cátodolumincscencj a y rayo~ X. Es 

debido a esto que se pueden disponer do di versas formas la 

representación de la imagen en el MEB. 

F ig. 6 DIAGRAMA QUE MUESTRA LOS DETALLES DE Ull HEB 
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tJOR EMlSlOH 

Cuando los electrones de alta energ1.a del haz explorador 

chocan con el objeto, se desprenden elüctrones secundarios de baja 

energia, de manerd. quo con iiO?l los ~e formd unil s0í'lal. Estos 

electrones proporcionan tres tii1us de inform,i.ci6n detalles 

topogr.'ifico!.>, patrones superpuc!'.:>tor; de ori,~nti1ci6n crir;talográfica 

y contraste de 1..1 ten:.;ión superpuesta.. 

El número de electrones sPcunda1:io:; que se producen depende 

la la topografia de l.:1 supcrfi.cio del eur.rp'..1 1 ;1si como de la 

composición del mismo. GencrLi. lrnento, res u 1 ta nccc~;<1r io evaporar 

sobi·e el cuerp0 un metd.l de nlimeru <.1Lómicu <lltu (frecuentemente 

una aleación de oro y paladio) en particular de los que no 

buenon conductores o emiten pocos electrones secundarios. De 

Pstos, los que t:rn1tn Pl oh]eto, pas;~n al 1·olc>ctor (c;1rcJ.3 +) que 

los acclcr.J y hace que choquen con el escintila.dot· (tdmbién 

carga positiva pero mas baja). Aqui es donde se producen fotones 

los cuále;::; cJ.trct'vil.~~ctn 1...i1 (utun.ulLip.iiLctúut t.p. .. e Sé l'!OCdl·ga de 

producir un gran númerc (de 100,000 u ~0,000,000) adicional de 

electrones. Aquellos elPctroncs (CRT) que abandonan al 

fotomultipl icador pas<ln a los tubos de rayos catódicos de imagen y 

registro , estas electrones son los que forman la imagen sobre la 

pantal1a., similnr a la d12 TV. 

POR REFLEXION 

Con este mó.todo se recogen electrones de retrodispersión, de 

mayor energia que los secundarios. Ya que tienen su origen en las 

profundidades de hasta varias micras en la superficie del objeto, 

con estas .imágenes de rctrod.ispcrsión se obtiene un poder de 

resolución menor quCT las sP.cunrlilriilS. Esto!; P.lectrones rP.cogidos 

empleados pard obt.ener informai.:ión acerc.:a del tipo de átomos 

del objeto en estudio. 
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EL MlCkOSCOPlO f~Ll:.C'l'kOtHCO 

COMPONENTES DF.L MICROSCOPIO ELECTRONICO 

DE TRANSMISIO?l 

El esquema del microscopio electrónico do tranamisión es 

mostrado en la Fig. 7. 

1 ~., ... 

D ?;:iJ '"" .. 
.;:. .. ,.-.. 

.;._, _ 
[J iJ .. 

Fig. 7 ESQUEMA DEL HET 
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El Microscopio Electronico de Transmísi6n estA constituido 

por una colllmn.'I, que puede ser ct1v1d1d<t en do~ sistemas: el caf'l6n 

de electrones y las lentes electromagnéticas (ver Fiq 7) 

CANOH DE ELECTH.ONES. 

El cañón de electrones es la fuente de electrones de alta 

energid; se compone de un (Ílamento de Tungsteno o Wolframio con 

un diámetro aproximado a 50 um. 

El filamento calienta 2700°k por resistencia 

eléctrica y los electrones son f!mitidos por cmh~ión termiónica 

através de los electrones, estos golpean a lo pcl1cu1a delgada de 

la muestra su(ric-ndo algunns interaccione5; de os tao 

interacciones es lil difracción por la serie periódici1 dt_" planos 

i'ttómicoq 0n lrt mUP~tr,,, fin.,lmPnte s.-:- produce r->1 .-ontraste que 

permite observar los ct0t.a} lr>~ cte ],, cGtruct.llrn de la rnuc::;tru; los 

electrones que 

electrones transmitidos. 

Uifract.::tdos por la mu(!stra los 

El cilindro de control que rodeil al fildmento se mantiene a 

potencial negativo con respecto ill filamento, provocando un 

campo eléctrico alrededor de un pequeíio orificio de salidil del 

cilindro, actuando ést;,. como una. lente electrostática, que pru<lut.:e 

una concentración de electr0nes en un punto abajo del control 

Wehnelt y de diámetro menor que el del filamento. Abajo del punto 

de concentración de>- los electrones se cncucntru el 5.nodo, a 

potencial positivo, que acelcr., a éstos através de un orificio. 

LENTES ELEC1'ROMAGHETICAS 

De~pués del ánodo acelerador encuentran las lentes 
condensadoras, que son las encargadas de enfocar al haz de 

electrones di verqr?ntes sobre 1 a mul'str,., junto ce>n ) " ;,pertura de 
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la misma, produeir.>ndo ].'l ilumina..::ión dl!~::1.ddd sobre le!. muPstra. El 

sistema do lentes inc1ur•p las lentc•s cdndcnsc~riora5 y el medio 

superior de las lentes objetivos; el sistema de iroagl'n incluye 

lentes intermedias, el medio inferior do loa objetivas, lentes de 

aumento y la lente do proyecl:i6n, estils lentos <.\ctúdn en neric 

para obtenvr unil imagen aumentada., que ~t.' obccr:va Pn la pantall<l 

f l uorosccnte; la resol uc i 6n t<~6r 1 ca en unil imagen de> l MET se 

aproxima u la longitud de ond,1 del h<lZ incidente, .J.unque en 

realidad esta r(.!-Solución no Gf.' ,11canz,"l totulmentíi, debido a los 

defectos de lñs le11t0~; los limites Je n:'~oluci6n entre 11.ne<l y 

línea en un ME'f son aprox imudarnente de O. 15 nm. 

El microscopio electrónico de tr<lnsrr,isión opnra con voltajes 

de alrededor de 100 KV, 120 KV o 200 KV; y es c..ipaz de prosentar 

una .tmdgon simple y la gener<J.ción de patrones de di(racción en 

áreas selcccionil<la~• de la mu.~stra. L<.1:.-> im<~gc·neG formadas usando 

solamente los clectt·ones transmitidos son conocidas como imágenes 

de c.).rr;()o .:.:l.J.rv; laii irr.<tqe1ws Ut>anuo hoJ.ccs d1tractados sor: llamadas 

imágenes de campo oscuro. 

El cilñ6n y lat; lentes condcnsa<loraS"". er;tan provistas de 

bobinas de al ineamicnto magnético para ajustar la poGicion e 

inclinación del haz de elect.rone>s, ilS1 como p.1ra corregir el 

astigmatismo derivado de los defectos de las lentes. 

Inmediatamente después se coloca la mue~;tra en un hueco especial 

dentro del rnicr-oscopio, que es evacuado a alto Vdc1o, y tit'ne los 

arreglos necesarios para producir movimientos e in~linnción de las 

muestras , asl que st1 pucdi;n 0studL1r áreas diferentes pu~dcn ser 

estudiadas en orientaciones controlada:::. con respecto al eje del 

microscopio. Si la muestra es cristalir.a adcm<'is del haz primario, 

la máxima int¿rfer0ncia se forma atras de la misma como resultado 

se difractilt·.:in, pudi~nUose operar el micro~;copio do modo que se 

produzcan un patrón de difr·acción n uria imagen del área iluminada 

por los electrones • El haz transmitido, así como los difractados 

se reunirán en distintos puntos sobre el plano focal atras de la 
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lente objetiVd , forr;;,'\rh.:l~se u:"". pat.::én de d.!.fra 1:;ci6:1, -::a~ ad>:.>lantc> 

so concentran todos los haces que provienen de un punto croAndose 

una imagen real . 

Para examina~~ las imágenes obtenidas se coloca una cámara 

fotográfica debajo de la pantlllla fluorescente, la cuál se levanta 

cuando se quiere tomar una placa fotográfica de la imágen. Como 

los electrones viajan dentro de la columna del microscopio, éste 

debe estar libre de contaminantes, incluyendo t\l aire ya, que los 

electrones pueden ionizarlo, ñdemás de qun los electrones tienen 

poci\ penctr."lci6n en el aire y de que el filam~nto se quem~'lria rnás 

rápidamente- en prcscnciet ctel oxiqcmo, por lo que la columna se 

encuentra a un vacio de 10-t'mm de Hg. 

HAYOS EL OIFRACTOMETRO 

Los rayos X fueron producidos sin n0r nrlvertidos a mediados 

del siglo XIX por numerosos investigadores que experimentaban con 

descargas eléctricas atravón de gases. No fué sino hasta 1895 

cuando, un f1sico alemán llamado Wilhclm Konrad Róntgcn notó que 

algunos de los cristales de platinocianuro úc bario mostraban 

fluorescencia al funciondr un tubo de dencarga. Los cristales so 

encontraban a J m. del tubo y por tanto fuera del alcance de los 

rayos catódicos. Creyendo ROntgen que esto se debia a algún tipo 

de luz qua emar1d~a del tubo, cnvo\vi6 &stc con papel negro; oin 

embargo, ln fluorescencia en los cristales aún so presentaba. De 

esta manera, ROntgcn habia descubierto un nuevo tipo de radiación 

que evidentemente adquirfa importancia debido a las interesantes 

propiedades que encontraron : 

1) Se propaga en linea recta 

2) No sufre reflexión ni refracción (aparentemente) 

1) Impresiona la emulsión sensible de placas fotográficas 

4} Ioniza ,,1 aire 

5) Es capáz de atravesar materiales opacos a la luz 
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Los rayos X son radiaciones electromagnéticas de longitud de 

onda corta, en el espectro electromagnético se encuentran en el 

intervalo de 0.15 - 75 Angstroms A. entre los rayos gamma y los 

rayos ultravioleta (ver Fig. 8). Sin embargo, en difracción sólo 

se usa un intervalo o. 5 -2. 5 A 

Fig B 

415 

' " 

PARTE DEL ESPECTRO ELF.CTROHA.CNETICO 

DOHDE SE LOCALIZAN LOS RAYOS X. 

GENERACION DE LOS RAYOS X 

Los rayos X son producidos cuando una partícula cargada, con 

suficiente energi a cin6.tic<l, es rápidamente desacelerada. Estas 

partículas cargadas son generalmente los electrones; los rayos X 

se presentan en el momento en que 11's particullls ':10lpean al 

material en estudio, entonces hay radiaciones en todas direcciones 

Los rayos se gener<"tl"l mediante trinsicíones en las que 

intervienen los electrones mas cercanon al nücleo. Si un haz de 

rayos X incide sobre un metal, se producen lntrracciones que 

provocan que los electrones de los átomos del mctdl emitan 

radiación electrorna<Jnét:ic<i de: l~ ml~md longitud de onda que el haz 

incidente, lo que produce un efecto de difrflcción. Para producir 

los rayos X se necesita un tubo el cual puede ser de dos tipos ! 
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a) 'l'ubos de kBentgen o a qas 

bj Tubos de filamento o de Coolidgo 

Fig 9 TIJBO DE GAS 

Los primeros son tubos tipo croo~~er (Fig. 9), y lo conforman 

una ampolla al vacio donde se encuentran el cátodo (cóncavo), el 

ánodo (frecuentemente en forma cil1ndrica) y el anticátodo 

(muestra en estudio). De!;puós de alqún tiempo de uso, el tubo 

creaba un mejor vac1o en su interior x· era requP-rido un voltaje 

mayor para hacerlo funcionar, esto provocaba un haz de rayos X mc'.is 

energéticos. Para evitar lo anterior, se dejaban entrar 

pequerta cantidad de aire a la 3mpolla. 

Estos tubos son de construcción fáci 1 y económica; ademti.s 

forman una haz de rayos X muy puro. Sin embargo, tienen el 

inconveniente de no permitir el control preciso de la intenuidad 

del haz de rayos X. 

Los tubos de filamento (Fig. 10) fueron inventadon por 

Coo1idge ~n JQJJ. ~u fu~r:ion:inicr:to e;,; r.U.J.' ~imlldL- dl de los de 

gas, sólo que estos tubos tienen un filamento de wolframio como 

cátodo y éste se calienta al paso de una corriente de bajo 

voltaje. En estos tubos, la corriente catódica depende de la 
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temperatura del fi la!'lento {no dr?l voltaje) y esto perl:l.itc 

controlar fAcilmente la intensidad del haz de rayos X. La 

desventaja de los tubos de filamento es que se tiene que hacer un 

vaclo inferior a 10-5 mm de Hg. ya quo ~on un vac!o pobre, podria 

formarse un arco voltAíco que loa dai\ar1a. 

Fig. 10 TUBO DE FILAMENTO 

El filamento normalmente está montado en un bloque metálico 

que actaa como cátodo (Fig. 11) que es un fi lam~nto de cobre 

( frecuentemente ) con un alto potencial entre 30 KV a 50 KV y 

enfoca los electrones sobre el ánodo , el cu.'.'il es refrigerado 

mediante una corriente de agua fria que circula por su interior. 

Enfrente del cátodo se deposita sobre el cobre una capa del metal 

cuya radiación se quiere excitar. 

F1to.m~r:to 

Fig. 11 TUBO DE FILAMENTO MOSTRANDO SUS ELEMENTOS 
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D!FRl~C-C'ION Y ME1'000S 

So puede pensar en un cristal como un agrupamiento ordenado y 

periódico de átomos que presentan "caras planas.,, que al ser 

"bombardeadas•• con un haz de ri.l')-'O:J x, los átomos difunden al haz 

en forma simultánl}a. Es entonces r.uando so presenta el fenómeno de 

di.fracción donde, mientras algunos frenten dr o~d.1 se anulan con 

otros entro s1, otros se reflwrzan en cif•rt,-,s direcciones y forman 

un nuevo frente de onda. Estas direcciones dcpendün de la 

geometria de la red cristalin.rt y la intensidad de Jos haces 

difr-act."1dos. Esto es, que la determinación de la: estructura 

cristalina puedt:> hacers~ rncdidnte Ql estudio de lil g1:.iomctrla e 

intensidad do la d1fr~cción. 

Si se consideran que los planos do átomos pueden actuar como 

espejos al reflejar un haz de rayos X, dicha roflexión se produce 

a un ángulo O dado por J~ loy 1~ 5ragg: nA ~ ~dsonO; donde n ~ el 

orden de reflexión ( 1,2, '1,ctc.), 11. la long.itud de los rayos ){ y d 

el espaciarniant.o de los planos paralelos (hkl). (como so ver:\ mas 

adelante) 

W.H.Bragg e hijo hicieron un estudio de reflexión de t·ayos X 

sobre caras exafoliadas del ClNa 1Jsando raU1ación monocromática, 

del cuál observ~ron que : 

aJ La reflexión de lo::; rayos X se presentaba cuClndo estos incidian 

sobre sólidos crístalinoG. 

b) Los rayos X sólo SR reflnjaban en una minima fracción, en 

comparación con la luz, y 

e} La r-eflexi6n tenia lugar únicamente a valores discretos de e 
que dependlan 

1) Di:o la .\ de los rdyos X utili:=adon 

2) Del tipo de cristal Pmplcndo 

3) De la orientación cristalogr<'ifica del cristal 
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En el estudio de este fenómeno no se presentaba la reflexión, 

sino que so tr<it.aba de difracción; sin embargo se $lgu6 utilizando 

el primer término. 

El fenómeno de reflexión tendrta lugar :.>ólo en 1<.t superficie. 

Y se puede observar (Fig. 12) que en este caso, la diferencia de 

trayectorias es nula para rayos qun inciden en la superficie a 

cualquier angulo. 

6 /; 
I:n l<t Fig. 12 so puede observar que los triánguloa ACD y AOB 

iguales, la diferencia de traycctorian por los rayos l-1' y 

2-2' será : ó := AC- ªº""o 

Fig. 12 TRAYECTORIAS DE HACES QUE INCIDEN EN UN PLANO 

Lo anterior nos conduce a pensar que para que ocurra el 

fenómeno, debe considerarse una difracción con la intervención de 

planos m~s internos del cristal. Evidentemente, 

(ver Fig. 13) 

6 
Los t:ri~ngulo:; CDA ¡ OCA son .Lguales, entonces: 

BA "" d'"'k' ·sen o y 

AC = dh.k.
1 

sen B 
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dh•t = distancia interplanar 

e = ángulo de incidencia del haz 

luego : 

cS = 2 dhll 1 sen e , 

Fig. 13 TRAYECTORIAS DE HACES QUE' INCIDEN EN DOS PLANOS PARALELOS 

y para que haya refuerzo y los haces difractados l '-2' sean 

detectados, las diferencia de trayectorias & ha de ser O 6 un 

múltiplo entero de >.., esto en 

ti IC n;\ I 

donde i\ es la longitud de onda del haz incidente 

luego 

nA "" 2 dhkt · sen e 

Expresión conocida como ley de Bragg. 
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De la expresión de la ley de Bragq, tenemos que 

sen e 

para n = o, 1, 2, 3 .•. n 

n >. 
'i siendo obvio que : 

n A 

2 d 

""' 

entonces se tiene una limitante del número de reflexiones que se 

pueden producir en un cristal. 

Por otra parte, se puede tener un número infinito de planos 

reticulares que presentan una amplia gama de valores de espacios 

interplanares dhkl' sin cmbaryo, ld rcfle~ión est5 condicionada a 

sólo a aquellas que cumplan con : 

n A 
de esta forma sólo podrán reflejar aquellos 

2 dl'.kl 

planos para los que dh.li:
1 

Por otra parte, de la ley de Bragg, tenernos que 

A== 2 ~hkt 

como el coeficiente de A es la unidad, se puede considerar como 

reflexión de primer orden, de planos reales o ficticios, con un 

espaciado de 1/n del real (ver Fig.14) 

Esto da lugar a espectros o reflexiones de primer, segundo 

orUen, etc. 

La distancia intcrplanar para la mayor1a de los cristales es de 

alrededor de 3 A, por tanto no debe exceder de 6 J... 
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Fig. 14 HACES QUE INCIDEN EH PLANOS PAR.ALELOS 

Sea el segundo orden de reflexión 001, producida por los 

planos roa les (001). Al ser de segundo orden, la diferencia de 

trayectorias entre los haces 1-1' y 2 -2' debe ser igua 1 a 2 ; 

luego, 2.). -= Aa .,.Ac. Y a pesar de no haber un plano intermedio 

entre los planos {001), se puedP suponPr uno PntrP p]]os (ver Fig. 

14 b) que f'!Stó situado ün medio dn lo!i plitnOG 001 , en 0~:-.tc> caso, 

la diferencia de trayectorias de los haces 1-1' y J-3' serlt 

ES + BF y, obviamente la mitad del Ci'!SO <tnterior, r.n d<"-'cir : 

EB + BF = 1/ 2 (AB+ AC):" o sea, será una reflexión 002 de primer 

orden. 

En general, cualquier. reflexión de orden n para los planos 

(hkl) se pui;de ver como una reflexión de primer orden para los 

planos (nk,nk,nl) de espaciado d'"" d/n. Oü hecho , todo consiste 

traslación de origen 1/n y ya sabe que 

cristalográfif"'.'amPnt.,.. las ctiroc~iones pari\lelas son cquivillcntes 

(ver Fig. 14 b). Por lo anterior, se puede reformular la ley de 

Bragg, y haciendo 

d tendremos 

A ~ 2d sen e , otra forma de ver la ecuación anterior es : 

sen e pero d, depende del 
2d 
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sistema cristalino y está rPlar.ion~do a su VPZ con los parAmP.tros 

de red através do diversaa fórmulas y qun en el caso del sistema 

monoclinico adopta la siguiente forma : 

senz 

r\ ?.~ (h
2 /a~) +(kl /b~)-(2hkco~.i'J) / canbo)} 

-----·-- ----·- ---------~-·--~- ·- ·-
4 son" 1 

que es la ecuación que nos permite r.:alculdr, dada una determinada 

A y un cristal monocl1nico de aristas de tamaño a 0,b
0 

y ángulo 'J todos 

los ángulos de Bragg para los que puede tener lugc1r la difracción 

para unos planos (hkl). 

Existen diversas tócnicas de di.fracción de rayos X que 

difieren en que se haga var lar ;\ o O en la ecuación de la ley do 

Bragg y en el empleo de muestras monocristalinas o policristalinas 

HETODO DE POLVOS PARA DIFRACCION RAYOS X 

La técnica. utilizadñ de difracción de rayos X que d~scribe 

a continuacion es el metodo de polvos. en el cuál la variable es 

el Angulo, manteniéndose constñnte la longitud de onda. según la 

ley de Bragg. El material a examinar es reducido a partlculas 

pequei\as hasta obtener polvos muy finos. Cada particula de los 

polvos pequenlsimo cristal grupo de cristales 

orientados al azar con respecto al haz incidente. Después, este 

polvo fué depositddo en la c,1vidad dl"l portarnucstras de tal forma 

que el portamuestras y el polvo formen un solo plano {ver Fig.15}. 

Finalment~ s~ r.o1or::a Pl pr:irt?!!"IUestra~ .-i~nt:"rn d~1 riifract6ml':''t?."c 

para que lleve a cabo su análisis. 
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Fig. 15 PORTA.MUESTRAS CON LA MUESTRA 

El método de difracción de t·dyos X e8 sencillo y práctico 

para poder identificar las diferent"2s fases y la cristalogr3ffa 

que presentan éstas en los materiales cristalinos; auxiliándose 

con tarjetas en las que se reportan datos sobre: el csapaciamiento 

interplanar "d", los 1ndiCQS de Mlllcr (hkl) y utilizando la Ley 

de Bragg de ctifracción : nA = 2dsen8. 

DIFRACTOMETRO 

F.1 difra.ctómctro instrumento que se utiliz:a para 

estudiar a los matP.rL,.1ns r.ristñlinos v no cristalinos. Hdch"'ndo 

mediciones de L-i. fo.i:;i.;;i en 4ue <l Lt.r <lLLdn les i:ctyos X de longitud de 

onda conocida, la intem..>ic~dd de un haz difractado es medido 

directamente en este .:i.parato. 
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El difract:ómetro consta de (ver Fiq. 16), una climara coh una 

fuente de rayos X, una pl<'lc~i'\ p1 ''n<l dc~de :;e .:,;:ilü...:'-' ld muestra en 

polvo, la plaCd puede hacerse girCJr de 0° a 100"; los Tcl}'OS 

divory~n desde la fuente de electrones y son difractados por la 

nuc-~tra para. formar un ha7. difractado convergente enfocado por la 

:-eji 11.:i para pdsar al detector o medidor,existe una rejilla que 

:l.irigo el hilZ incidente¡ otra rejilla colima el haz difractado. El 

Jctector est.i colocado i:rn un soporte, el CU·J.l pL1ed0 ser girado de 

naneru que su poi:dción an9ular se loa sobre un.::i escala graduada. 

Los dos soportes est,,n mecá.nícamentc dt::opl<-tdos para que un giro 

1el contador de un número de qrddos ~x, automáticame11te 

:icompaf\e del giro dt! la muestr.1 ct12 un nUmero d(' qrados x. Este 

:icoplamiento ascryur-a que los 5nqll1o~; Lle inciflf)nci.1 sobre la 

mue~.;tra y ditr-1;,_;i6n 1.if::..,-Je 1<1 mucst..t<t ~>i1)mpn~ :.t';"n i(Jllrl.l f_•l uno al 

:ltro, e igu,il ,1 1/2 do ánq1.1Jo total Je :i1.fLH:l...'.lün ?11; drreqlo 

noceuario p.1r11 conscrvdr l.tH condiciont,s dl~ cnto4uv. El d~tector 

gira 

difractómetr-o. 

Fig. 16 ESQUEMA DEL DIFRACTOHETRO 
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La señal de los rayos X difractados, capta~os por el detector 

es enviada a un registrador, en el cual se gráiica l<l intensidad 

de los haces difractados cont:-a el ángulo 20 en papel w:;calado quo 

se desliza a velocidad constante. El difract6metro usado se 

muestra. en la f iqura 17. 

F ig. 17 FOTOGRAFIA DEL DIFRACTOHETRO 
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ANALJSlS 'fERH!CO D!f.ERENCIAL ( O T A ) 

El análisis tCrmico diferencial o DTA (Di t ferential Thermlll 

Analysis) una técnica de análisis quí.! hace posible la 

obtención de información acerca de las V<l.riacionos energéticas de 

las sustancias, al medir la diferencia de temperaturas entre una 

muest.ra interés (Malaquita) y una muestra inerte que es tomada 

como referencia, estando tlmbas muestras bajo un mismo proceso de 

calentamiento en forma lineal. 

El funcionamiento básico del D.T.A. se muestra en la. figura 18 

Figura 18 

muestra 
Tm 

rererenc1a 
r, 

COLOCACION DE TERMOPARES Y CRISOLES DENTRO 

DEL HORNO DEL DTA 

Se puede observar que hay dos recipientes (crisoles) que 

contienen, uno a la muestra {M) y el otro a la referencia (R) 

quienes se encuentran dentro de un horno que alcanza temperaturas 

de hasta 1600°C. El calor especifico, densidad, conductividad 

térmica y otras caracter!sticas de la muestra y referencia son, en 

general, diferentes, y esperarla que el incremento de 

temperatura no ocurra de igu.).l forma en la mucotra y en la. 

referencia. Sin embargo, si las cantidades de sustancias son 

pequeñas y existe una buena conductividad térmica entre muestra y 
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referencia, y entre sus termopares, las temperaturas de la muestra 

y referencia serán prácticamente las mismas en cada instante. 

Tambil!n, se encuentra dos termopares idénticos • que están 

conectados de tal forma que al tener la muestra )' referencia 

(generalmente óxido de aluminio •• } misma temperaturd , SC! obtC!nqa 

un voltaje igual a cero através de los termopares. De esta forma 

si existe diferencia de tempüratura entre muestra y 

referencia, Ge obtendrá un pico en una gráfica aT vs. T (figura 

19), la diferencia, por muy pequcna que ~sta sea e~ o.01°c), es 

posible registrdda ya qt1e el D.T.A. está provisto de 

amplificadores electrónicos adl.'!CUJ.dos. Cada pico que ese registra 

en la gráfica t\T vs. T corresponde a un proceso térmico en la 

muestra. 

Existen picos endotérmicc)~ y cxoté-rmicoi=;, los primnros son 

los que se presentan cuando el calor que proviene de las paredes 

del horno no es u~-;~cio p.-ira olf!v,.,,_r la ternp~r<'!tura de la muestra 

sino que es empleado por la parte de la muostrn que leva a cabo 

algún evento térmico. Mientras t'lnto, la referencia, la 

temperatura sigue cr(!ciendo con nl mismo ritmo que lo venia 

haciendo. Entonces la diferencia Pntre la tempf:>rt1tura do la 

nuestra y la de la referencia (Ta - Tr) negativa. 

Los termopares son idéntico~ en su forma y tamafto, pero no en 

su composición ya que uno de ellos es de platino y el otro es de 

platino-rodio al 13%. 

Otras susti'lnr.ias 11scH'l<1s son : óxido de maqnesio, polvos de 

cuarzo o vidrio, ácido benzoico o isoftálico para muestras 

orgánicas. 
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Sample: •31l ~IRLAGU!Tri C.AL. IF. 
Method:·ú1LENTHM!ENTO A 5'Clm10 

DTh File: •30MAu~,).01 . 
Run Date: 0?f3li92 !8:45 
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Figura 19 
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35¡, 400 

TERKOGRAHA. DONDE SE OBSERVAN PICOS 

ENDOTERHICOS Y EXOTERMICOS 

Gmral V2.2~ 

Y los picos exotérmicos se hacen presentes cuando aparece un 

calor adicional en la muestra y la desviación de la gráfica es 

hacia arriba la diferencia como lo muestra la gráfica de la figura 

19, este la difeorencia positiva. Los eventos 

endotérmicos son por ejemplo: fusión, sublimación, ebullición y 

~uchoa c.:i.mbios <ll.l: idt>e cr.ist.dlinosJ; Los 

preoentan cuando la muestra presenta 

eventos exotérmicos se 

oxidación. combust 16n 

polimerización, etc. durante el proceso de calentamiento. 
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lN'I'RODUCCION A LJ\ ESPECTROSCOPIA 

La eopectroscop1a eo una riuna de la ciencias F1sicas o 

Quimicas qua se ocupa del estudio de los espectros, este estudio 

es amplio y cornprende desde lo5 diversos métodos para la obtención 

de los espectros, su medida y aplicacionc!l químicas ha::;ta su 

interpretación teórica relac i6n la CGtructura 

at6mico-rnolccular de la materia. 

Un C$.pectro puede de1 init·:..;e como und repre~•cntación gráfíca 

(o fotográfica) de. L1. di!.>tribur::i6n 1..k intcn;.;id:1d de l.:i r.ldL1ci6n 

electromagnética, cmi t icl;1 absorbida por IDUüStrd de 

sustancia, en función de la longitud de orida A { o frecucncL1 ) de 

dicha rddiación. se pueden citar entonces dor. tipos de esp""ctros : 

de emisi6n y de absorción. 

una muestra de la sustancia, para que emita radiación 

electromagnética, cuya intcnsiUi.H.l se registra en función de la 

longitud de onda o de su fr!.'cucnci.1 mediante un espectrógrafo. Ll 

espectro de emisión de una mi sna sustancia puede variar con e 1 

modo de excitación l la!'1<1s, chispas cléctricus, tubos de 

descargas eléctricas a través de gases ) . Para obtün1:!r un espectro 

de absorción se ilumina una sustancia ( en forma de capa ) con 

radiac.;ión continua, corno l<J emitida, por ejemplu, por un filamento 

incandescente, analizando la proporción de la radiación absorbida 

por la muestra en función de la longitud de onda. 

La espectroscopia suele dividirse en dos ramas : atómica y 

molecular. Ld cspcctroscopiu L1tómic.:l puede dividirse, a su vez 
1 

scgün las técnicas experimentales utilizadas, diferentes seqün la 

región de frecuencia, división que coincide con loe di5tintos 

tipos tle t:<.;peclros niveies de f:!nergla. Ast tiene : 

espectroscopia de rayos espectroscopia de rayar; X y 

espectroscopia electrónica, llamada corr icntementc espectroscopia 
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atómica. Estos tres tipos de aspectroscopla estudian 

generalmente en emisión, cuando se trata d@ obtener información 

acerca de la estructura de electrónica o nuclear de los átomos. 

Sin Embargo, se han desarrollado 

t6cnicas experimentales para el 

para fines 

estudio do 

<l.nalitico!i .~lgunas 

1 os espectroa de 

absorción, lo 

subramas : espectroscopia 

ultavioleta denominada 

que 

de 

resultan las 

absorción at61nicil 

también espectrofotom1.1tr!a 

siguientes 

( visible 

atómic-a y 

espectroscopia de absorción de r.1yos X o rayos 1, llamadas también 

absorciometria de rayos X o rayos 1-. 

Los espectros moleculares estudian generalmente en 

absorción ya que dificil excitar las moléculas, sin 

romperlas, niveles energéticos superiores, para obtener 

espectros de P.misión. 

Según el tipo de espectros que se estudüln, la espectroscopia 

molecular se suelo dividir en la!.> siguit::z;t-cc r<.I¡¡¡as: espectroscopia 

o espectrofotometria ultravioleta y visible electrónica ) , 

infrarroja, de microondas, de resonancia magnética electrónica y 

de resonancia magnética nuclear. 

Los espectros electrónicos de las moléculas se encuentran en 

el intervalo de las longitudes de onda que se extiende de 1000 R. a 

8000 K en el espectro electromagnético. La región visible, en la 

que el ojo hurtano es sensible, corresponde al intervalo do 

longitudes de onda comprendido entre 4000 R. y sooo R. • La región 

ultravioleta (UV) se subdivide en dos zonas espectrales : el UV 

cercano, que comprende el intervalo de 2000 K a 4000 .R, y el 

lejano o de vac!o, situado por debajo de los 2000 R. (ver Fig. 20) 
'.J,,·l .,.1 - ¡ •,\ \ .¡ 

~· ·~·~· --------- -- ·--------~------
•i' '". 

Fig. 20 ESPECTRO ELECTROHAGNETICO 
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ESPEC'l'ROSCOPIA DE ABSORCION 

Para el estudio de espectros de emisión basta generalmente 

con enfocar sobre la rendija de entrada la luz emitida por la 

muestra excitada convenientemente. En al cano de espectros de 

absorción se debe utilizar una fu12nte luminosa continua. 

En el espectrógrafo registra, 

intensidad de la fuente luminos,~, lo, a la 

primer lugar, la 

longitud de onda que se 

investiga, a continuación se introduce li!. mucstr.-i en el e-amino del 

rayo luminoso, Antes de entrar éste en el monocromador , o a la 

salida, y se registra la intensidad, l, a la misma. longitud de 

onda. La relación 100(1/Io) representa el tanto por ciento de 

transmisión de la muestra a esa longitud de ond."l. Es corriente 

utilizar también el tanto por ciento de absorción, que viene dado 

por 100 ( 1 .. -1) /lo. un espectro de alisorci6n se rcprcr;cnta entonces 

como un gráfico del tanto por ciento de transm.isión (o absorción) 

on función de la longitud de onda (o de la frecuencia) par~1 una 

regi6n espectral dada. 

RADIACIOH INFRARROJA 

Origen del espectro infra1·rojo. - El primer espectro infrarrojo fué 

obtenido por Sir John llerschcl en 1840 , hijo del descubridor de 

la radiación infrarroja. Por un método ingenioso, evaporación de 

alcohol en papel ennegrecido ( evaporoqra.f1a ) obtuvo un registro 

de la parte cercana al espectro solar y mostró que estaba formada 

por lo menos de tres regiones desconectadas entre si. Unos 40 aflos 

después, Langley publicó sus espectros solares y mostró que hab1a 

bandas de absorción superpuestas al continuo solar. Gracias a los 

trabajos. de F. Pa::;chcn, E. 1'.r:i::-hV:in"l~~ y t'1trng inve~tigadores, en 

la década de 1890-1900, estas bandas fueron identificadas como las 

de vapor de agua y dióxido de carbono .. Cuando K. J. AngstrOm 

demostró que las bandas de diferentes gases formados por los 

mismos .1.tornos (por ejemplo co ')' C02) tienen diferentes espectros 



de absorción infrarrojos, resultó evidente que los espectros 

infrarrojos están relacionados con las propiedé'\dl'!S moleculares mas 

que con las atómicas. 
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TECNICAS E X P E R I M E N T A L E S 

En este trabajo se utilizó un microscopio electrónico de 

barrido JSM-5300 del Departamento de Fisica experimental del 

IFUNAM, en el cual se? emplearon voltajes de aceleración de 10 KV., 

15 KV, 20 KV y de 25 KV. 

En lu propardclón tfP. la muest.r-a. r;e usó ),'\ siguíent:e técnica : 

limpJa un pequeño cílintfro d1: !alón r..:on acotona y se somete a 

un régimen de vibr<~ción" 20 KHz. Pn""' vez Jjmpio !;e deposita solJrc 

una de sus caras una poquPña cantidad de polvos de 1,1 muestra 

adheriéndola con pintura do plata., finalmente se rccubr·cn con una 

pel icul;, do or:;. ncd L:!ntc 1.:1 t.6.i...:r1 i<...:cl de ::>puttt.>r- i ny. 

ID! 

En el presente trabajo se utilizó un rnicrouc..:opio electrónico 

de transmisión JEOL-lOOCX de) Oep,)rt<lmento de Materia Condensada 

del IFUNAM. La resolución punt.o a punto de este microscopio es de 

aproximadamente GX. 

PREPARACION DE LA MUESTRA PARA MET 

Hay J tipos de muestras que se utilizan en el MET que son: 

a) Láminas delgadas 

b} Pellculas delgadas 

e} Polvos 

Debido a la consisteoncia do la muestra. de malaquita, 

nuestro trabajo con el microscopio electrónico de transmisión se 
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omple6 el mt!todo de polvos que consiste primeramente la 

preparación de rejillas, para después depositarl~s sobre ellas 

polvo fino de la muestra a observar. 

La. rej.illa es generalmente de cobre ( puüde ser de Platino , 

Títanio, etc. ) , énto contiene membrana conductora y 

transparente al haz electrónico, además está cubierta por una 

pel icula delgada de carbón. La membrana cstti hecha de una solución 

plástica que puede ser : colodión ctr. ..tmi l-;1cct .to, p1'rlodi6n o 

formvar. 

Las rejillas se preparan de la siguiente formi\ : Se flota 

pellcula delgada de la membrana pl6stica en agua destilada, cuyo 

contenedor tiene en el fondo las rejilla!.i a prepararse, después se 

drena el agua. Entonc0G 1."J. i-f.'.'r:-:br'1n·1 qucr.L"l cl~po~ i tildo sobre las 

rejillas, lds cuáleD GOn pu<..!ntu~ il scc,1r. r:l nic;niP-ntr? paso r.s 

cubrir la membrana con t1n~ prllcula delqdda con el fin de permitir 

la observación cte CUr\lquicr p,1rticul~ de pnlvo tJUC' ge color¡u(" en 

la rejilla sin que se provoque algunn interferencia { por fdompla 

que difracte ol haz olectr6nico ) . La pclicl.lla dclgarja que se usó 

fué carbón, y se depositó con li'! ayuda de un<1 cámdra do vacío para 

evaporación que se cncuuntra del rniGmo departamento del IFUN!\M. 

Una vez prcparad~s las rejillas, se depositan particulas de 

polvo sobre las rejillas de la siguiente manera : Sohrc el émbolo 

de una jeringa de vidrie ::.;e coloca Un;) pcquL"ña can'tid;J.r\ dC>l polvo 

de la muestra, despué~ se introduce el émbolo en la jeringa hasta 

la mitad do su recorrido total, en estos momentos se tapa el otro 

extremo de la jcring."l de tal forma que ya no se permita salir aire 

de la misma. Se sigue empujándc el émbolo hacia adentro para crear 

una presión mayor a la atmosférica y rápidamente se saca el émbolo 

de la jeringa, para después colocar el tubo de la jeringa de 

manera vertical y cubriendo a la reJ1lla sohre Ja cual se quit:!ren 

depositar las p?1rtír11l;,s de polvo. Con esta acción se depositan 

particulas finas del polvo que han sido dispersadas mediante un 

cambio brusco de presiones. 
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RAYOS X 

En este trabajo se empleó un difract6metro SIEMENS D-5000 del 

departamento de Materia Condensada del IFUNAM (var Fig. 17) bajo 

las condiciones siguientes : voltaje de JO Kv.; corriente de 

20 mA; apertura dt:! las rendijas colimadoras 2,2,0.6,0.6 µm tiempo 

de conteo 3 s. la muestra fue rotada deode 2 hasta 70 grados. 

OTA 

En el presente trabajo se utiliza un aparato D.T.A. 1600 ou 

Pont del Departamento de Estado S6lioo del Instituto d~ F1sica de 

la UN/t.M; la muestr<l inerte u::;ada. cr; i:!l óxido de Aluminio (A.1
2
0

3
) 

por tener un punto de fusión aproximado de 2osoºc• y, los crisoles 

de contención de las muestras son de alúmina los cuales fueron 

fabricador; en el mi r.:::io depart ar~H.:>nto. 

El método de preparación e~• e 1 siguiente : 

a) Sa colocan 10 mg de cada una de las muestras en sendos crisoles 

ciudando que la dist:.ribuci6n de los polvos sea homogéneos y 

estén simétricamente colocadoG.. 

b) Se proqraltla al DTA para el proceso con las siguientes 

caracteristicas : 

1) Calcntarnincto con incrementos de sº e / min 

4.ooº e 
11) Enfriacücnto con decrementos de toº e / min 

de oº e hasta 

Otras sustanci<'.lG ucad.:ic con : 6xido de magnesio, polvos de 

cuarzo o vidrio, ácido benzoico o isoftálico para muestras 

orgánicas. 
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FTTR 

PREPARACION DE LA PASTILLA PARA LA PRUEBAS DE FTIR, 

En Fig. 21, se muestra el proceso .:i bloques que se lleva a 

cabo par.1. prepara la pastilla analiz~~~~: FTIR. 

[MOLER LA MUESTRA :J 
MEZCLAR CO~l~OMURO DE J 

POTASIO 

'-----,------
------->-----1 

-- _ _¡ ____________ _ 

~ARCIR ld\ MEZCJ,A ENl 
L_:L PORTAMlJESTRA_:_____j 

MOLER LA PASTlj --i----
LI.A DEFECTUOSl1. _. __ _l ______ _ 

¡-·~JERCER PRESIOH C~:;--¡ 
L LA PRENSA ___J 

NO 

-----T -

OBSERVAR SI LA PASTILLA 

ESTA COMPLETA 

SI 

ANAL! ZAR MEDIMITE 

F T I R 

Fig. 21 DIAGRAMA A BLOQUES DEL PROCESO DE PREPARACION DE 

PASTILLAS PARA EL FTIR 
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Los pasos seguidos fueron ; 

1) se muele la muestra de malaquita hasta obtener un polvo fino 

(Para este proceso, sOlo se requiere una pequef\a cantidad de 

muestra del orden de mg.) 

2) En un mortero, se mezcla la muestra con bromuro de potasio en 

proporción de 1/100. 

J) Se esparce uniformemente la rnczcl~' dentro de un portamuestrns 

de una prenGa hidráuJ ica. 

4) El portamuestras es colocado en la prensa , con la. cual so 

ejerce presión de JOOOO KP~. durante minuto 

aprox imadarnente. 

5) Sa desaloja la pastilla del portarnuestras y se obGerva : si 

la pastilla está incompleta o no es de grosor uniforme, 

entonces regresa al paso J, en caso contrario se coloca la 

pastilla en el portamuestras del FTIR. 

uv-vrs 

PREPARACIOll DE LAS MUESTRAS PARA EL ESPECTROMETRO EN UcTRJWIOLETA 

VISIBLE ( uv-vrs ) • 

En la preparación de la malaquita, se observa que, uno de los 

reactivos es el sulfato de cobre pentahidratado cus0
4
·5 H

2
0 

y su preparación es la siguiente : 

249.54 g. de CuS04·5 H.<:0 en 1000 ml. de agua destilada, esto es, 

se obtiene una concentración 1 MOLAR ( lM. ) , partiendo de esta 

solucj6n, se preparan las siguientes soluciones : 
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a) Se toman 10 ml. de la solución y se diluyen en 30 ml. de agua 
destilada. 

b) Se toman 10 ml. de la solución y se diluy~n ~n 50 ml. de agua 

destilada. 

e) Se toman 40 ml. de la solución. 

d) Se toman 40 ml. de la coluci6n y 

Sulfato de cobre pentahidratado 

le agregan 9.90 g. de 

CuSO · 5 H O 
·" 2 

A las soluciones preparadas se les somete a un análisis de 

espectrometrla luz ultravioleta, colocando una pequefla 

cantidad de cada una de ellas en un depósito de plástico que para 

tal efecto tiene el espcctrómetro. A través del depósito y de la 

solución se hara incidir un haz de luz UV y se registra la 

c~ntidad absorbida on función de la longitud de onda cuyo 

intervalo es de 300 nm a 800 nm. 
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RESULTAflOS 

En este capitulo exponen y discuten los resultados 

obtenidos en el presente trabajo : 

MICROSCOPIA DPTICA 

Se obtuvieron fotogratios de la muestra de m."llaquita, las 

cuáles se muestretn '-' continuación : 

Fotoqrafla 5.1 La pri.mer tot.ogrdtl<l se Lrd.Ld de uno fuLuyr.1fid 

de campo claro con luz reflejada, muestra 

algunaG particulas de di fe rente tarndño con una 

distribución irregular. 
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~.' -~ 

Fotoyrdf la ~. 2 OhsP.rvdciones c!n campo claro en ]u~ tr.1nsmi. t ida en 

la~ que nota.rn.?!:i p.1rtlculas pcq_:~ef'ias ~:Jl_<?._rnera_drts. 

' 
.r ... oto9ra-iia- s·.3 CamPO Cia"i-ó. luz transmitida, en Ja5 cu.1les 

observa una clara tendencia de las pH.rt1culas a 

aglomerarse, dichas partlculas son muy pequenas. 
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Fotograf 1a 5. 4 se obsnrva en campo oscuro, una 

crist¿,]es, apreciandose que 

part1culas reflejan la luz. 

anisotrop1a de 

sólo algun.J.s 

En las fotografias ':,1.,5.2 5. J observamos luz 

transmitida por la 'técnic-i1 dt:' campo rlaro, part1culas de tdmaflo 

muy pequcfto fUC'rte tendencL:1 formar grupos 

aglomcramientos de éstas. Por otra. pñrte en 1.1 fotogr<'lf1a 5.4 por 

la técnica de campo oscuro, observamos anisotropia de los 

cristales, notando que sólo i\lgunas de lilS particulas reflciari. 
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MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRrno 

La caracterización de las muestras observadas u trdvés del 

MEB cons1st10 en ld des~ripcion d..: l..- rn .. .n ful.Jyí.u y L1:.,,1f':o de l:i~ 

escr11~t11ra q11e SP ~ncuentr~n pr¿~u~t~3 u~ 13~ !~~=graf!as tcmRd~s 

en la superficie de la muestra. 

Fotograf1a 5.5 Se observan aglomeraciones do particulas a 

:?.000 X not.án<lo!H' una gran porosidad, además 

observa que el tamaño de las partículas 

homogónc.o. 

;sr 

Fotogra f 1a 5. 6 En observa mayor detalle el 

agrupamiento de las part1culas /~00 A. 

Ademá~ puede "preciar aún ln 

porosidad de la muestra. 
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1'9ilir.aro::.-. =:~ .• 
,¡;.-\'. 

Fotografia 5. 7 Se uprccifl otL·o ;>,specto de la muestra de 

ma laquit;,, en el cual notumos dC! milnera mas 

definida l,.1 tormación de cúmulos que 5on del 

orden de 1 µm. l\dr>r,i."lr:., observ.1mos que estas 

part1cula~> presr:·nt:<ln tonthHI l>iL·n d0f inl.d~1::; ,:.. 

20,000 x. 

Fotograf1a 5.8 En esta micrografia se ven formd.ciones de 

particulas clongadas del orden de O.J µm,dondc 

aprecia crecimiento asir.iétrico do 

malaquita sobre cuo. 
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TAMAÑO DE LA PARTICULA 

Figura 22 HISTOGRAMA DEL TAHAHO DE LAS PARTICULAS HOSTRADAS 

EH LA FOTOGRAFIA 5.8 

Existe una tendencia de las part1culas a aglomerarse y 

formar cümulos de aproximadamente l 1-tm. y forman una porosidad 

entre ellos del orden de 1 a l1Jm poco denso y con cierta textura 

a lo largo del eje monoclinico (001). 
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MICROSCOPIA ELEC'l'ROHICA DE TRAUSMISION 

En las impresicmes que se obtuvieron con la ayuda del 

microscopio electrónico de transmisión observa que los 

cristales muestran de di ferento tamaño¡ AdemAs de 

apreciarse uniformidad en ellas, se ve que existe un crecimiento 

en una dirección preferencial y zonas amorfas. 

Las impresiones obtenidas por este método se observan en las 

fotograt'1as Nos. 5.9, s.10 y 5.11 
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MICROSCOPIA DE ALTA RESOLUCfON 

En la fotograf1a número 5.9 1 se observa un pequeño cristal 

de malaquita de forma rectangular y de una diMQnsi6n de ancho de 

20 nm con un espaciamiento interplanar de 0.5 nm 
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También so observ<\ que so tr<lti\ de una muestra delgada en la 

cual ~ré\rf"rr> ur .. j'lríJo ch"' 100:: !·r~rij~"' r¡w.:_. co:r-rt~r:ro~der. 3 la 

identif'icaciOn cristi"IJoqráf ic,::,. 

compuesto por pequeños cristales que formL'n frLrnjas de Moirc que 

no tienen alguna dirección prefer(>nci"3l y presentan algunos 

defectos. 
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En la fotoqr.-,ff;:, S.11 s€· prcsent.'.ln nuevamente ids !ranjdt> de 

Moire en und mu~8t.L·o. J.•11 m."!tc:ri1l d1~ dimPnsiones aproximadas de 

60 nm X 40 nm. la cual no present."' forma geométrica alguna como 

fue el caso de la muestra de la fotografia 5.9. 
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como resúmen de las observaciones de las fotografias de 

microscopia de alta resolución se determina que los cristales de 

malaquita de nuestra muestra tienen un tamaño promedio del orden 

de decenas de nanómetros, son muestras delgadas y en general en 

ellas aparecen juegos de franjas que corrcspondon a su dirección 

cristalográfica {001). 
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RAYOS - X 

Los resultados obtenidos la caracterización por medio de 

la técnica de difracción de ra~·os X en el presente trabajo, 

consistió en el espectro de la muestra dol quo ae obtuvo la 

distancia, el Angulo 2e y la intensidad de los picon. Esta 

información es proporcionada por la computadora del equipo. 

Para iHlil l izar los espectros se observan l <lS intensidades de 

los picos y las distdnci<u• intürpldrw.rcs d l.u; que se prcsl:nt.dn, 

para determinar el grupo al que pertcnecnn c,1da uno de los 

mdter la les que se presentdn en la r:niest ra. Se us,1 un programa que 

busca y compara con las t.arj(!ta.s JCPDS pcn-,~ hall.lr los materiales 

que integran a la muestra. A continuación prcsentar.ioa el an5.lisis 

realizado sobre la muestra ,1 p<lrt1r del difr,-,,ct.oqram,-,, t.le íl,,yos-X, 

e incluimos en le\ tilblti 2 lJr> d1st.anci..-is interpl<11i.1rcs, el ángulo 

28 }' la intensidad de los picos mor.trados de>. la figura 23. 
--·--·------------- --~--~------------:-:-::::--i J--- ------- ~~~J¡¡"íJl5r?~:me¡1M ff.M!;l'W7 ¡ 

l ~ 
Figut.a. 23 OIFR.ACTOGR.AHA DE RAYOS-X DE LA MUESTRA DE 

MALAQUITA 
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Tabla 2 DATOS CORRESPONDIENTES AL DIFRACTOGRAMA DE LA FIGURA 23 

Sampla: PAIU-MG Ju:;FOR 13/05/92 
Data filas A.1PARJ-M6.RA.W 

PF I.AD19 JO-Apr-1993 02!28i46 

Seq 2that4 d rAl. t :;.~.l 2tt"1A'l"_.1 r€-l. r 
1 14. 737 6.007'; 55. 7(} r, 11.?H7 2.8572 1OO.00 
7 17. !i37 s. oi;42 f,G. OA 7 l~. Q(l:"' ;>. 7A'lCJ 7 ~; . r-, () 

'] 18.907 4. {jgQg J.2. 56 2J. cq2 1. GCJl 7 70. Jfi 

• 2-L 092 J. G91 7 70 • .:A 1 7. ~,.17 lj. 0542 Gfi. 08 
5 28.019 1. 1826 31. 17 35. ú."i2 2. 5168 55. 78 
6 3 l. 287 2.8572 100.00 1 4. 717 (j. 0075 S5. 76 
7 3 2. 062 2.7899 7f,. ~iO 1 fL gc7 4. ú9Qq 47. 56 
8 13. A2) 2. 6J.fVi 18. 11 H )J.67.1 ~'. G485 ]8. Jl 
9 J5. 557 2. ~11 fi8 rJ~I. 78 11 JB. G02 7.. 1JQg 1(1. 7!"1 

10 36. 800 ~. 4~0fi 34. ::' .... 10 ·iG. 800 2. 4408 J.L 2:i 
11 3R. 607. 7. J]('}g lfi. 7 'i 28. 01 g ]. 1 R/fi 31. 17 
12 41.170 2. 1 g¡] 21. 57 12 41. 170 2. 1g13 21. 57 
11 J.1. 6RO :- . 071 <1 , q. fi 1 " .~ 1. í:80 7. (}710 1 g_ (i1 

14 .:,e. 11 f1 1. l\(,fi8 ~ r, • J 6 1(, ~J J.. 17 ~ 1. íJAf,.1 Fl. 5g , ~ 'l0.AA1 l. 7rJ :'", 9. ¡q '! 4 .:a. 71 G 1. 8GGG 1 r,. JG 

16 5.¡. J71 1. GFií) 1 : q. 59 17 f,J. ·!HO 1. 507 J ~ 1 . .: .! 
17 ú l. 400 1.!J073 1 j • .!4 1A 62. fl7fi 1. 4 772 l J.; .1 
18 62. 876 1-.4772 1]. 2J 10 se. ea 1 1. 793'.l 9. 7g 
19 65. 55:?. 1. 4232 G. 01 19 65. 552 1.42]~ fi. 01 
20 66.904 1. 3977 ) • 2fl 21 fi9. 1 fl7 1.3570 5. 55 
21 69. 187 1. 3570 5. 5."J 20 G6.904 l. 3977 J. 2A 
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ANALISlS TERMICO DIF!:RENCIAl, 

El Termograma de calentamiento obtenido se muestra en la 

grAfica de la figura 24, la cu<ll observan picos 

endotérmicos y picos exotérmicos. 

El primer pico que se observ<l en la grá.f ica. se proscnta a 

101.59ºc, el cual es atribuible a un cambio en la estructura 

debida a grasas o impurezas or9Anicas que contiene la m.""\laquita. 

como ya se a visto, cu<lndo la 1::a]aqu1ta ~s pirolizud.a presenta una 

dczcomposición en C02 y H:O , ó5ta dc~.cornposición puede usocia.rse 

al pico observabll! en ol tcrmogramu que cmpicz,1 t;n un<'l temperatura 

de 257.94°C y tiene su mfnirna diferencia. de tcmper:-atura en una 

temperatura de 291.27°c 

Al observar la curvd Uol termor;r.am."l de enfriamiento (ver Fig. 

25), se puede apreciar un pico que comienz<1 en 2J0.571
JC y tiene 

su rntiximo en 221.s1-c. 

Do la curva del terroo1rilma de enf ria.miento se deduce que el 

proceso de cambio de fase es irreversible. 

También observamos que on el proceso de enfriamiento se 

presenta un pico que tiene su inicio c.n 2JO. 57°C y tiene su máximo 

de diferencia térmica en 22l.64°C, lo cual se puede deber a un 

remanente de malaquita que no reaccionó .'ll ser p1rolizada; Esto es 

también perceptible en el análisis de los resultados de la técnica 

FTIR como s~ verá ma5 adelanto. 

Los resul tactos de los termogramas en di versas muestras de la 

malaquita sintetizada son reproducibles y el comportamiento es 

similar. 
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Al observarse algunas variaciones energéticas (picos 

endotérmicos y exotérmicos) en el tü.rmograma a temperatura de 

io2°c, 259°c y 291ºc, se realizan las siguientes pruebas a otras 

muestras de malaquita : primeramente se calienta una muestra hasta 

alcanzar una temperatura de 11s'
1
c (m<tyor que io2ºc) y después se 

analiza mediante raJ'OS X, una prueb<! similar sP hace ,-, • .,tra 

muestra, ahora para temperatura de 280°c (que 

temperatura quC! mayor a la del scqundo pico} y también es llevada 

al anAlisis rnndiantc rayor; X. 

Dcspuós del an5lisiD de R-X su llegan a las conclusiones de 

que los picos pr<>sent.'\dos en el termogram.'1 de c,'1.lcntumicnto ~on 

atribuibles, como ya se hab1a previsto, a materia orgánica el 

primoro, y a la descornposici6n en C02 y lL~O de la malaquita el 

segundo. 
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Dih File: t30MALAQ.01 
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s.~mp le: t30 MALAQUITA C. AL. IF. 
Method: Enfriamiento a 10°C/min 
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-' =1-,-50-.,.---2.,..00-....---2..-50-..---3.,.-0~1--r---35-r-0-..----.400 

Temperature ! ·le; Gener:¡l 



Los resultados de los tl:!rtnogra.ma~ en diversas mue~tras de l<l 

malaquita sintetizada 

similar. 

reproducibles y el comport<trniento 

Al observarse algunaLl vari.:l.ciones enerqótica::; {picos 

endotérmico:; y e>:otórmicos) en el tcrmograma a temperatura de 

l02°c, 259°C y 291°C, ve real izi'",n las siguientes prucbat~ a otras 

muestras de f"<'llaquita : primeramente f;c Céllienta una muc-::;tra hasta 

alcanzar una temperatura de 11:.ºc {mayor que 102°c) y después se 

analiza mediante rayos X, und pru(·b~ ~~irnil;tr se hace a otra 

muestra, ahora par."'J temp0rd.tura de 2soºc {que 

temperatura que mdyor a la del srJqundo pico} y también es 1 levi'Jda 

al an&lisis mediante rayos X. 

Oor;pués del análisis tlc R-X se llcg~,n a las conclusiones de 

que los picos presentados en el termoqrarn.J. de calentamiento son 

atribuibles, corno ya .se h<lbia previsto, a materia orgánica e.l 

primero, y a la descomposición en CO.: y H.·O de la. malaquita el 

segundo. 
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ESPECTROSCOPIA UV-VIS 

Como resultado del análisis roedidntc luz ultravioleta, 

obtuvo el espectro que se muestra en la Fig. 26 

El principal propósito de someter análisis de luz 

ultravioleta a diferentes concentraciones de 5ulfato de cobre es 

observar el comportamiento de la. absorbancia del reactivo a 

diferentes concentraciones para doterminar una relación entre 

estas últimas y las características del producto final de la 

sintesis. 

69 



---~----

---
---

; 
.::-: 

.·'( '. t-f 1 :;:. 

r 

· 
T

 ,-.-r·-r-:-r-· -·-i' ·,....,. r·.-
..,-.--,-.·r-> 

~
 

"
"
l 

N
 

F
ig

u
ra

 
2 6 

G
R

A
F

IC
A

 
A

B
S

O
R

JIA
U

C
IA

 
v

s
. 

L
O

N
G

IT
U

D
 

D
E

 
O

N
D

A
 

A
P

L
IC

A
D

A
 

A
 

U
N

A
 

S
O

L
U

C
IO

N
 

O
E

 
C

U
S

04. 
t:H

 
A

cv
.-.. 

6
9

 

~
 

-'.:' 



F.T.I.R. 

En la Fig. 27 se mut~5tra la gráfica obtenida. por medio 

esta técnica. Se pueden apreci..1.r do::> curvas que cor.responden al 

rtnltl l9lf: rnnd1anrr- r<~yns tntr·:ttTOJ·'.:l~ < .. k~ l:i m,1l~n¡uitü y úcl 6xi'1v de 

cobre. En la 

Para el pico 1, se observa quf' correspondí' a la ba.nda del OH. 

El pico nU.mero 2 ~:.o pretH.~nta d0bido "' 1 Pnl,1cc e -o que en la 

literatura se report¿1 u 17[,0 cm 1. 

El tercet· pico es dt;bido d l enlace e-o que c;;tti. reportado a 

1420 cm- 1 .Los pico~ 4 y 7 nos indic,:t.n la pre[.;enci~l del óxido de 

cobre. 

Al observa.r el pico 6 que ~:e <'ncut.'ntrü sot-..r1 .. ~ l,"t curva del 

CuO, y compdr:-d1'lo con la curvd d(~ 1~1 mULHjUit.1 t;e dt~duce que se 

puede doher a un rPman~nte dP m.,Jaquit"l. 

Los pico~• 8 y q son provocado~• por- b...ind.:.i.~; débiles de CO.•, l<ls 

bandas del co,' exi5tcnte en el merlio <tmbiP.nt(~ ~t~ P1 iminun mediante 

proyrano,t de l., c0mputddo1-a. Llui niismo L·quípu. 

El quinto pico es debido a 1~ humedad existcnt.c en nuestr<l. 

Fig. 23 FOTOGRAFIA DE l"'ARTICIJLA DEL OXIDO DE COBRE 
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CAPITULO IV 

CONCLUSIONES 

El anAlisis de los resultados obtenidos de las diferentes 

técnicas en el presente trabajo nos l lcvan a lns siguientes 

conclusiones : 

La sintesis del material tué loqrada con la obtención de 

muestra de malaquita de caracteristicas aceptables al 

comparadas con las propicd<l<lcc que la lit~ri'\t.uril reporta para este 

mineral. 

En la parte de m1cro:Jc0µ1a optic<.J 1 do11dc obt•1vicron 

fotografias por la tócnic« de campo claro y ca1npo oacuro, se 

observaron particulas de tamaf'lo muy pequeño con tendencj a a formar 

de los cristales, notando que sólo algun.--is de las partículas 

reflejan, 

Para la t6cnica de microscopia de barrido se puede concluir 

que las part1culas tienen un tamaño genera lmcntc homogéneo y de 

o. 3 µ.m aproximadamente, siendo en algunos casos de forma elongada. 

'l'ambién se observa una clara tendencia a formar cúmulos del orden 

de micras, sin embargo !!ntre estos agrupamientos se obsarvu 

gran porosidad en todas las L.mostras que se nnalizaron. 

Del histograma de distribución de part1culas se observa que 

existe una homogBneidad en el tamafio de las misma; Los resultados 

de las mediciones del tamaño de part1culas las otras 

totogra!las sun simll..l.rc~. 
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De los resultados de Microscopia de alta Resuluci6n s~ 

concluy& que se logran observar }-iart1culas de diferente tamano y 

que son del orden de decenas de nc'1.n6metros, además se puedo 

apreciar algunas franjas que en algunos casan no tienen dirección 

preferencial y es posible dotC?r~inar· el valor de l<ts diGtancia5 

interplanares que es de o. 5 nm .. 

El análisis del difractómetro de Rayos-X lo realiza el equipo 

de cómputo del mismo aparato, y al comparar las c:tractcr1nticas 

del material que se sintetizó con los datos ctr las tarjetas JPDS 

obtuvo que 1 <l rnue~tr ct cor1-(·spo:nU í .> ,1 :-,a L1qui t<l v.-:-rctc. 

Las conclusiones dt~l anAlisi~ por DTl\ son las :.:dguicnte!iio 

los termogrñmas se observa que el proceso de piroli~~ación no es 

reversible y esto concuerda con las ecuaciones qu1micas qua nos 

indiccln la liberación úe agua bióxido de carbono al ser 

calentada nuestra muestra de mdlaquit;1. También observamos .:ilgunos 

picos en el t.ermograma dC' enfri~miento atribuibles: o3 un remanente 

de malaquita que no reaccion6 y que nst:a. de acuerdo con los 

resultados de la tl:cnica del FTJR. 

En el análisis de UV-VIS se determinó que la concentración 

del sulfato de cobre en la solución que se. usa como reactivo 

determina algunas lar;. caract0r1!'.;ticas del producto fini'll. 

En la grá.íica del FTIR se an.a.l izan los picos de la cur-va y se 

les da una explicación al ~er comparadas con los datos reportados 

en la literatura, correspondiendo éstos a rernarente de malaquita 

no pirolizada, deshidratación, band;,.s de OH y coi. 
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CONCLUSIONES GENERALES 

A partir de los resultados obtenidos através de los 

dlferentea rnótodoG de caractcrizución empleados se llega a las 

siguientes conclusiones : 

Se sintetizó la malaquita mediantn métodos mccAnico~ simples 

y en condiciones de laboratorio; Aunque ~-.;(~ encontró que la pureza 

relativa de l<l malaquita es de 93 %. 

El producto final obtenido 

similares d las de la malaquita natural. 

de caracteristicas muy 

La drn!;id;i:J de 1.:1 r.nl'lquit.'! sint~ti~--:!d,'l es de : 1.51 r;/cm
1 

comp~ir..ición con la~• Ucnsidadcc rcportadcl~; para la rn.:!.laquita 

natural (3, 5 g/cml- g/crn3) observu que la malaquita 

sintetizada GC? e>nctwntr<'l dr.ntro drl rango e>!~pr>rCTdo. 

La dC'nsidad del óxido di:! cobre comercial es de 4. 5224 g/cm3 

y la del óxido do col)rc sintetizado es de •1. 3822 g/cmJ lo cual 

nos indica una diferenciél del 3 % • 

El tamaño de grano del óxido de cobre que se obtuvo es de : 

20 - 30 ~m de diámetro (Fig.28); en cambio, el tamano de grano del 

óxido de cobrr! corr:crcial· e:::. de : lGO µ.m. De donde observamos quo 

el tamafio de qrano del óxido de cobre que se obtuvo al plrolizar 

la muestra de m~laquita resultó ser de tamaño menor al tamaño del 

grano del óxido de cobre comercial. 

SEGUN T .. T. BAKER 
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Lo anterior f.Jvoroce en alcanzar el objetivo que 

inicialmente se pretendla que era el de obtener grano de menor 

:tirea con el fin de poder hacer una mezcla mojor con el Acido 

poliacrilico (APA). 

La densidad. do los rnatcrüdes se encontró con la ayuda de la 

t6cnica de picnometria. 

Como sugerencia se recomit:~nda c.iractorizar a la maluquita 

mediante otras técnicas, el fin de conocér mejor las 

caracter!sticas no sólo f1sicas sino qu1micn.s del material. 

75 



B I B L I O G R A F I A 

MILLAN MALO BEATRIZ 

DIFRACCION DE R-X POR EL METODO DE DEBIJE-SCHERRER (TESIS LICENC) 

FAC. CIENCIAS UNAH, MEXICO 1991 Pag 39-54 

GONZALEZ A. 1\. 

ANALISIS TERMICO DIFERENCIAL 

EDITORIAL CIEUTIFICO-TECHICA LA HABANA, CUBA 1985. 

PORTILLA MARGARITA Y. WEST A. R. 

ANALISIS TER.'iICO-í'RHlCIPIOS Y APLICACIONES 

REV. SOC. QU!M. MEX. VOL 21(6) NOV.-OIC. 1977 Pag. 335-341 

PORTILLA MARGARITA. 

INSTRlTMEHTACION DE TF.RMOANALISIS Y ALGUNAS APLICACIONES EN LA 

ACTUALIDAD 

REV. SOC. QUIM. MEX. VOL. 28 No.J MAYO-JUNIO 1984 Pag. 141-144 

REYES GASGA JOSE 

MANUAL PARA LOS USUARIOS DEL I.J\BOAATORIO DE MICROSCOPIA 

ELECTRONICA 

IFUNAM, UNAM. MEXICO.D.F. 1987 Pag.1-4 y 36-41. 

HOLTER MARVIN et. al. 

FUNDAMENTAL OF IllFRARED TECHNOLOGY 

EDIT. MACMILLAN Co. U.S.A. 1962 Pag. 1-3. 

76 



MORCILLO R. 'i ORZA S. 

ESPECTROSCOPIA 

ED!T. ALllAMBRA ESPAÑA 1972 Pag. 1-18. 

RAO c. N. R. 

ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA Y VISIBLE 

EOIT. ALHAMBRA ESPAílA 1970 Pag. 1-17. 

ROORIGUEZ GALLEGO M. 

LA OIFRACCIOtl DE LOS RAYOS X 

EDIT. ALllAMBRA ESPAÑA. 19 72 

STRETTAN J. S. 

RADIACIONES IONIZANTES 

EDIT. ALHAMBRA ESPAÑA. 1967 

SIMON IVAN 

RAOIACION INFRARROJA 

EDIT. REVERTE MEXICO. 1964 

ASKELAND DONALD R. 

LA CIENCIA E INGENIERIA DE LOS MATERIALES 

EDIT. IBEROAMERICANA,HEXIC0.1987 Pags. 1-37 

BARRIO PAREDES RAFAEL ANGEL 

FORMACION OF tMAGENES F:?I F.L MICROSCOPIO ELECTRO?l!CO 

UNAM, MEXIC0.1982 Paga. 11-17 

77 



1
'

6 HOCHLEITNER ROPF.Pl' 

MINERALES Y ROCAS 

2 Ed. EDITORIAL OMEGA, BARCELONA, 1983 

2 SCHUMANN WALTER 

ROCAS Y HIN ERALES 

2 Ed. EDITORIAL OMEGA, BARCELONA 1980 

"l BARGALLO MODESTO. 

TRATADO DE QUfMICA INORGANICA 

2 Ed. EDITORIAL PORRUA, MEXICO, 1972. 

CLAlU< GEORGE 

ENCICLOPEDIA DE QUIMICA 

EDITORIAL OMEGA, BARCELONA, 1961. 

C.T. HSU 

J. APPL. CHEM. 

(LONDON), 6,84 (1956) 

7 TABLA PERIÓDICA DE LOS ELEMENTOS QUIMICOS 

ROSENBERG HAROLD MAX 

THE SOLIO STATE : AN INTRODUCTION TO THE PHYSICS OF CRYSTALS 

EDITORIAL CLARENDON, OXFORD, 1975. 

78 


	Portada
	Índice
	Introducción
	Capítulo I. Propiedades Físico-Químicas de la Malaquita Natural y Artificial
	Capítulo II. Síntesis Química de la Malaquita
	Capítulo III. Caracterización de la Malaquita
	Capítulo IV. Discusión y Conclusiones
	Bibliografía



