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DIFERENTES

A los nifios, el Aguila les regalaba un cuento.

Erase un ledn que fue por el changq;

el ledn y el chango, fueron por el elefante;

el ledn, el chango y el elefante, fueron por la jirafa,

el ledn, el chango, el elefante y la jirafa, fueron por la liebre;

el ledn, el chango, el elefante, la jirafa y la liebre, fueron por el cayote.
Quertan ver quien era el mejor, fueron a un campo

de juegos. Vieron quien rugia mds fuerte, gand el ledn;

vieron quien trepaba primero un drbol, gand el chango;

vieron quien levantaba las pesas con mds kilos, gano el elefante;

vieron quien alcanzaba mds répido los frutos de un drbol, gand la jirafa,
vieron quien saltaba mds alto, salté la liebre;

vieron quien hacfa mds rdpido un hoyo en el suelo, gané el coyote.

Al terminar de jugar, vieron que todos eran diferentes y

algunos eran mejores que otros en una cosa.

José Manuel Barrén Talamanies.
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INTRODUCCION.

La conservacién de las zonas arqueoldgicas en nuestro pafs resulta de gran interés ya que
a través de estas podemos entender gran parte de nuestra cultura por lo que es necesario buscar
formas adecuadas para poder preservarias.

A partir de l1a interpretacion de las caracterfsticas microestructurales y la composicién
qufmica de materiales, (Figura 1) podemos conocer tanto sus propiedades como interpretar su
procesamiento, para poder entenderlos de manera tal que puedan ser modificados para una mejor
restauracidn. Por tales motivos unos de los propdsitos fundamentales de este trabajo consiste en
la caracterizacidn de materiales.

ESTRUCTURA

PROP IEDADES - PROCESAMIENTO

Figura 1. Esquema de la Ciencia en Materiales.

En el presente trabajo se realizé la caracterizacion de 20 muestras, las cuales se
dividieron de acuerdo al color que presentaban: azul, rojo, naranja, blanco y verde, comn se
muestra en Figura 2.



Las muestras son de la zona arqueoldgica de Xochicalco, proporcionadas por ¢l Instituto

Nacional de Antropologia e Historia (INAH), Estado de Morelos, México.

Figura 2. Ejemploy de muestras extudiadas.

El sitio arqueoldgico de Xochicalco'! se lacaliza en el centro de la porcién occidental del
Estado de Morelos, a 32 Km de la ciudad de Cuernavaca (Figura 3). Estd situado en un pequedio
valle que se extiende de este a oeste, y que tiene una drea aproximada de 100 Km?, Se edificé

a manera de fortaleza, con fosos, altas terrazas y accesos muy restringidos.

Existen evidencias'! de que Xochicaleo tuvo contactos culturales con otras regiones de

Mesoamérica, como la zona Maya, 1a Costa del Golto, ¢l valle de Oaxaca y la region de Puebla.

Estos contactos se perciben en algunos rasgos arquitectonicos y en la escultura de piedra
y barro', aunque también se han encontrado piczas de estos materiales procedentes de otras
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dreas. Lo anterior nos indica que Xochicalco tuvo estrechas relaciones con otros centros urbanos
de su época y que mantuvo un completo control de la regién que la circunda, sin competencia

de otras ciudades.

Con el paso del tiempo, esas construcciones fueron perfecciondndose hasta la obtencidn
de un absoluto control no solo para entrar a la ciudad sino también a toda la regidn que estaba

bajo el dominio de este otro poderoso centro de poblacidn.

MEXICO @

Xochigcalco P

0 200 Millas
—_—

0 200 Kms,

Figura 3. Localizacion de la zona arqueoldgica de Xochicalco.

La principal ocupacién del sitio"!, se dio entre el siglo VII y X d.C., durante la
decadencia de Teotihuacdn fue un centro politico importante. Xochicalco crecié hasta llegar a
su mdxima extensién entre los aiios 600 y 900 d.C. durante el perfodo, que se denomina
Epicldsico.



Xochicalco fue abandonado hacia el afio 900 d.C. a causa de una revuelta interna que
destruyd el sistema de gobierno, gran parte del centro de la ciudad fue incendiado y los edificios
y esculturas fueron destruidos. Durante 1993-1994 se llevaron a cabo en este sitio prehispdnico
importantes excavaciones que dejaron al descubierto un buen nimero de esculturas
arquitectonicas, pertenecientes a la zona cfvico-ceremonial mds importante del sitio. En dichas
estructuras se encuentra la evidencia, como en otras zonas prehispdnicas, de que estos edificios
estuvieron recubiertos en todas sus superficies (interiores y exteriores) por aplanados (estucos)

continuos que cumnplfan la funcién de dar proteccién a los materiales de construccién.

Con la caracterizacién, de las diferentes muestras de estuco, se pretende llegar al objetivo
de la presente tesis que es el de identificar los materiales con que fueron construidos los edificios
de dicho centro arqueolégico, lo que permitird la utilizacién de materiales con caracterfsticas
similares a los originales en la restauracién y conservacién de dichos patrimonios nacionales.

En el capftulo | se describen las técnicas pictéricas que empleaban las culturas
prehispdnicas, asf como algunos colorantes obtenidos de minerales.

Por Microscopfa Electrénica de Barrido se determina la morfologfa de cada uno de los
pigmentoscomo se puede ver en el capftulo 2.

Para conocer las fases cristalinas presentes se utilizo la técnica de Difraccién de Rayos
X, capitulo 3.

En el capftulo 4 se realiz6 un andlisis cuantitativo elemental para cada color a partir de
la técnica PIXE.

La caracterizacién de las muestras a través de la técnica de espectroscopfa de Infrarrojo

por transforimada de Fourier (FTIR) la encontrainos en el capitulo §.

En el capftulo 6 se dan las conclusiones generales de la tesis.



CAPITULO 1.
TECNICAS PICTORICAS

1.1 HISTORIA DE LAS TECNICAS PICTORICAS,

Los indigenas mesoaméricanos, realizaban procesos relativamente sencillos para la
obtencién de sus pigmentos, utilizaban elementos que les proporcionaba su medio ambiente, Los

pigmentos posefan, entre otras cualidades, el proteger sus construcciones.

Los indigenas necesitaban dos elementos fundamentales para obtener sus colores: el
productor del color y el agua. Para obtener el color lo hacfan a partir de las flores, las hojas,
las ramas o astillas de un vegetal o algin mineral colorido que se suspendfa en agua, puesto que
éstos no se disuelven en ella. Asf pues, vegetales y minerales constitufan la esencia fundamental
para todos los colores que se emplearon, ademds de algunos producidos a partir de animales
como la cochinilla, el caracol o el insecto que produce el axin o aje.

Pero en aquellos casos en que el color no se disuelve en el lfquido, el agua en nuestro
caso, se forma un pigmento o materia colorante el cual permanece en la superficie de cuaiquier
objeto.

Cuando una sustancia permite que se tifla una superficie, ayuda al colorante a penetrar
al interior a esto se le llama mordente!*. Los indfgenas utilizaban como mordente el alumbre,
que es un sulfato doble de aluminio y otro elemento quimico como el potasio, el sodio, ¢l hierro
oel i6n amonio.

El alumbre fue ampliamente utilizado para muchos de los colores simples o compuestos



preparados por los indigenas mesoaméricanos, y quién sabe cuantos afios o siglos habfan

transcurrido desde que descubricron sus propiedades.

Otro mordente parece haber sido el tequesquite, que esencialmente es un carbonato de
sodio con trazas de algunos otros elementos. El nitrito o nitrato de potasio también lo emplearon
los pintores.

Para conseguir una mejor adherencia de un pigmento, sobre una superficie, se emplea
un engrudo como el tzacutli'*!, obtenido de las rafces de algunas variedades de orqufdeas, aunque
es posible conseguir engrudo de otros vegetales. La principal aplicacidn del engrudo fue como
aglutinante para determinados métodos de pintura. Otros de estos materiales fueron la goma de
mezquite, el aceite de chfa, el dﬂiac (sulfato de cobre o de hierro) y la baba de nopal.

Ahora bien, el método para preparar los colores también fue un proceso sencillo que
revela el poder de observacidn y experimentacion que tuvieron los indfgenas, de acuerdo con
sus necesidades y los medios de que disponian en su entorno® (Figura 1.1):

1.- Ebullicién de los elementos generadores del color: hojas, ramas o astillas como las
del tezéatl.

2.- Remojo de ramas o astillas, hojas y flores, cdscara de drboles, segtin el color y el
vegetal en cuestidn.

3.- En pocos casos se exprimfan o molfan las hojas o las flores para extraer el zumo de
ellas.

4.- El molido facilita la regulacién de la mezcla del pigmento generalmente se
refiere a minerales, como pudieron ser los 6xidos rojos, amarillos o sepias, las
tierras verdes, el azul de azurita o el verde de la malaquita. El negro generalmente
lo obtenfan del negro de humo, raras veces del carbdn molido o de algin mineral.
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El blanco se consegufa con la cal,

S.- Las mezclas de unos colores con otros para conseguir determinados tonos que no
existen en 1a naturaleza, de esta forma obtenfan tonos verdosos, leonados, azules,

negruzcos o pardos, etc.

6.- El grupo de los mordientes utilizados para buen nimero de colores también es

importante.
Formas de preparar pigmentos
Ebul ticion de Remojo de Mol ido Mezc la de
generadores generadores diferentes
colores

Figura 1.1 Diagrama de las diferentes formas para preparar pigmentos.

Como podré observarse, los elementos que utilizaron los indigenas para obtener un color
s6lo son dos: el que lo produce y el medio en que se disuelve o se suspende, es decir, el agua.

El indfgena prehispdnico realiz6 un sin nimero de obras llenas de profundo colorido:
templos, pirémides, esculturas, la cerdmica, los cddices, su indumentaria, fueron pintados,
teflidos o bordados en una gama cromdtica no muy amplia pero sf de firmes colores brillantes:
azul, verde, rojo, amarillo, sepia, negro y blanco.



Para que un material pueda ser usado como pigmento™, debe poseer determinadas
propiedades de color, opacidad, tamaiio, etc, El comportamiento de estos pigmentos depende,
no solo de sus propiedades ffsicas y qufmicas, sino también, en gran manera de su estructura

fisica.
Los pigmentos se clasifican segiin su origen en dos grupos principales”’:

Minerales. Los pigmentos minerales se subdividen en:
* Naturales: tierra, ocre, tierra verde, ultramar.
* Artificiales: cobalto, aureolina, viridian, cadmios.

Orgdnicos. Los pigmentos orgdnicos se subdividen en:
* Animales: carmfn, sepia, amarillo indio, pirpura.
* Vegetales: ndigo, gamboge, madders, etc.
* Artificiales: azul de Prusia, anilinas, alizarina

1.2 PIGMENTOS MINERALES,

Los pigmentos minerales artificiales se encuentran los colorantes cerdmicos que
generalmente son dxidos metdlicos puros o mezclados y las arcillas colorantes. Los agentes

colorantes™ mas comunes se presentan en la Tabla 1.1.

En la zona arqueoldgica de Xochicalco los colores mds importante son: e! amarillo rojizo,

verde azul y rojo.



Tabla 1.1 Agentes colorantes

COLOR

AGENTE COLORANTE

Blanco

*Oxido de estaiio.
*Circonia.
*Calcita

Negro

*Mezclas de 6rido de hierro, cobaito, cromo, manganeso y ocasionslmente niquel.
*Gxido de uranio reducido (U,0,)
»Oxido de iridio

Gris

*Agentes negros diluidos, también platino

Amarillo

*Onxido de estaio ademds de compuestos de vanadio.

*Vanadatos de circonio

sOxidos de antimonio, cadmio, prassodimio, titanio, habituslmente con hierro, cromato
de plomo.

*Onido de uranio reducido

*Compuestos de cobalto

*Silicatos de circonio-vanadio

»Oxido de nique!

*Onido de titanio

*Ultramarino natursl 3Ns,0 3AL0, 65i0; 2Ns,$

Verde

*Sesquidrido de cromo y otros compuestos de cromo.
*Compuestos de cobre,

#Silicatos de vanadio con circonis (tembién Sxido de estaflo)
*Verde tierra (Fe'*)

Marrdn

*Compuestos de hierro (espinelas) posiblemente con titagia y cromia.
*Compucsios de manganeso.
*Seaquidrido de cromo,

Rojo

#Onido férrico mds dnido de zinc.

*Composiciones de cromo-estafio, cromato de plomo.
*Composiciones de cromo-alumina

*Composiciones de cadmio-selenio.

*QOxido de uranio reducido

*Cobre coloida! metdlico.

*Cinsbrio (Hg$)

Rosa

*Rojos diluidos, particularmeate cromo-estaio blanqueado por dlcalis,
*Composiciones de mangancso-slimina.

*Solucién de cloruro de oro.

*Compucstos de cobalto

Pdrpura

*Cloruro de oro con cloruro de estailo
*Composiciones de cadmio-sulfuro-selenio

*Oro metélico

Plata

*Plalino metdlico, tambiéa peladio.




CAPITULO 2.
MICROSCOPIA ELECTRONICA DE

BARRIDO (SEM)

2.1 FUNDAMENTOS DE LA MICROSCOP{A ELECTRONICA DE BARRIDO.

La importancia de distinguir detalles, cuyas dimensiones son menores que el limite de
resolucién del ojo humano (aproximadamente 0.1 mm), es una de las ventajas de esta técnica.
Por medio de la cual podemos encontrar la morfologfa de las muestras, determinando las formas

para cada pigmento, asf como su tamailo.

La Microscopfa Electrénica de Barrido!'® (SEM = Scanning Electron Microscope),
consiste en la interaccién de un haz de electrones que barre la superficie de la muestra y al

chocar con ésta produce, entre otros, 1os siguientes procesos:

1.- Electrones retrodispersados.

2.- Electrones secundarios.

3.- Electrones absorbidos. ,
4.- Rayos X caracterfsticos y electrones Auger.

Todos ellos proporcionan distinta informacién sobre la muestra estudiada. El dispositivo
utilizado cuenta con un detector de electrones secundarios permitiendo realizar el estudio de la
superficie de los sélidos a grandes amplificaciones, para conocer la morfologia de la particula.

* Electrones retrodispersados.
Son aquellos que se desvian del haz hacia atrds debido a la dispersién eldstica por los
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se llevan a cabo muy cerca de la superficie de incidencia, por lo que el nimero de electrones
dispersados a un &ngulo dado dependerd de la posicién del drea donde incide el haz (dngulo de

incidencia).

Si barremos distintas zonas de la muestra tendremos variaciones en la intensidad de
electrones retrodispersados a un éngulo dado (dngulo de observacién), y el resultado serd una
fotograffa de 1a topografia superficial de la muestra,

Ademds, la intensidad del haz retrodispersado estd determinada principalmente por la
probabilidad de que un electrén sea absorbido; entonces podemos esperar que la intensidad del
haz retrosdispersado aumente cuando se incremente el nimero atémico de los elementos que
forman al sélido.

Esto nos permite detectar zonas de diferente composicién en el material, La orientacién
cristalina influye también en la probabilidad de retrodispersién de un electrén a través de la
variacién de l1a seccién transversal efectiva que éste ve en el sélido.

* Electrones secundarios.

Son originados en el sélido y emitidos como el resultado de excitacién atémica por el haz
primario y se caracterizan por tener un espectro de energfas comparativamente bajo en relacién
al haz inicial.

Los electrones secundarios'!! pueden escapar de la muestra y pueden ser detectados solo
si son creados cerca de la superficie. Como se puede ver en la Figura 2.1 los electrones
secundarios creados en la topograffa; como los electrones secundarios es mds probable que
emerjan de la cima que desde un valle; entonces las seilales de los electrones secundarios se
utilizan para las fallas de la superficie de las muestras.
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ELECTRONES SECUNDARIOS
ESCAPADOS

N
ELECTRONES SECUNDARIOQS
REABSORB I DOS

Figura 2.1 Sensibilidad 1opogrdfica de los electrones secundarios de baja energta.

En realidad no todos los electrones secundarios son emitidos por el sélido, sino que
existen también electrones de baja energfa originados por colisiones ineldsticas, aunque no existe
manera de distinguir los unos de los otros, por lo que todos los electrones de baja energia son
clasificados como secundarios. La emisién de secundarios depende tanto de la densidad como
topograf(a del sdlido.

* Electrones absorbidos.

Los electrones que pierden tal cantidad de energfa que no pueden salir del sdlido pueden
ser detectados si ponemos electrodos en la muestra, de manera qQue cualquier exceso de carga
fluya a través de ellos a tierra.

Cualquier incremento local en el nimero de electrones que abandonen el sdlido
(dispersados o emitidos) causa el decremento correspondiente en la corriente de absorbidos, por
lo que la deteccion de estos electrones produce un contraste complementario al obtenido por
electrones retrodispersados y electrones secundarios, al barrer la superficie de la muestra.
Ademds, si alternativamente aplicamos una tensi6n a los electrodos, los nuevos portadores de
carga producirdn cambios locales en la conductividad de la muestra, de manera que esta técnica

puede ser usada para examinar con éxito variaciones en la resistividad en juntas

12



semiconductoras.

* Rayos X caracteristicos y electrones Auger.

Es de esperarse que se emitan rayos X caracterfsticos (Figura 2,2) a las transiciones de
los electrones excitados por el haz primario, por lo que utilizando un espectrdmetro apropiado
y un detector tipo Geiger o un fotomultiplicador, se podrd construir un perfil de intensidades y
conocer tanto los elementos que componen la muestra, asi como su concentracién; es decir,

podremos efectuar un andlisis qufmico.

RAYOS X CARACTER!STICOS

U

HAZ DE ELECTROHES/

ELECTRONES SECUNOARIOS
DE ALTA ENERGIA
~so

L]
DISPERSION DE ELECTRONES \

iNELASTI1COS ~

©)-

ELECTRONES AUGER

Figura 2.2 Esquematizacidn de rayos X caracter(sticos y de electrones Auger.

Podrfa suceder que, como alternativa el dtomo excitado regresara a un estado de energfa
menor emitiendo uno de sus electrones en vez de rayos X. Tales electrones, llamados Auger en
honor a su descubridor, se caracterizan por tener valores discretos bien definidos de energfa por
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lo tanto pueden usarse para un andlisis qufmico andlogo.

De los fendmenos mencionados se puede inferir que para SEM formar una imagen
consiste en enfocar un haz sobre una 4rea muy reducida de la muestra y barrer la superficie de
la misma, moviendo el haz detectando en cada zona una intensidad promediada; es lo que se le
llama Microscopfa electrénica de barrido.

2.2, DESARROLLO EXPERIMENTAL.

2.2.1 EQUIPO UTILIZADO.

En la Figura 2.1 se muestra esquemdticamente las partes que se necesitan para la
formacidn de una imagen en un SEM.

Lo primero que hacemos es enfocar el haz sobre un drea muy reducida de la muestra
(Aproximadamente 100 A), esto lo hacemos colocando el 4rea de observacién en el foco de una
lente (llamada objetivo), los electrones emitidos por la muestra son recolectados por los
detectores apropiados, en general éstos son cajas de Faraday adaptadas a un fotomultiplicador
de centelleo cuya sefial se amplifica sucesivamente y se utiliza para modular la polarizacién de
reja de un Tubo de Rayos Catédicos (TRC), de manera que se establece una correspondencia
uno a uno entre la cantidad de electrones detectada y la intensidad del punto correspondiente en
la pantalla del tubo.
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) . A

. }
: b

L.C. leate condensadors P preamplificadores

L.O. leate objetivo A amplificador de video

B.B. bobina de barrido T.R.C. tubo de rayos catédicos
D.A detector de electrones retrodispersados M muestra

DB detector de secundarios S selector de modo de operacién
DC detector de absorbidos G.B. gencrador de barrido

Figura 2.3 Diagrama del sistema de formacion de imdgenes en un microscopio electrnico de barrido.

La imagen completa de la muestra se construye finalmente por medio de un generador
del barrido que detecta tanto el haz incidente como el haz del TRC sincrénicamente, de manera
que a cada punto de drea barrida de la muestra corresponde otro en la pantalla. La amplificacién
viene dada entonces como la razén entre el drea barrida en la pantalla y el 4rea cubierta por el
haz incidente de la muestra.
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2.2.2. PREPARACION DE MUESTRAS.

1.- Se toman pequefios trozos del estuco sin ser triturados.

2.- La muestra se coloca sobre barras cilfndricas de latdn, adheriéndose a ella con una
pelfcula delgada de pintura de plata.

3.- La muestra se recubre con una pelicula de oro por el método de erosidn idnica
(Sputtering)

Se utiliza el microscopio JEOL JSM 5300, del IFUNAM.

2.3. RESULTADOS EXPERIMENTALES.

La caracterizacién de los pigmentos presentes en los estucos, a través de SEM consistié
en la descripcidn de la morfologfa y tamailo de las estructuras representativas de diferentes
colores y de la parte del estuco. En la Figura 2.4 podemos observar la pintura roja, la cual
presenta particulas isodiamétricas y pequedias fibras. Para el color azul encontramos estructuras
en forma de barras con un surco como se puede ver en la Figura 2.5. En la Figura 2.6 se
presenta el color verde caracterizdndose por pequefias fibras. En la Figura 2.7 la parte inferior
de C5A presentando estructuras rombohedrales y en la Figura 2.8 se presentan restos fésiles
encontrados en los estucos. Un resumen de las caracterfsticas principales encontradas en las
muestras se encuentran descritas en la Tabla 2.1.
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Figuru 2.4 Microgrufta de la pintura roju con estructuras isodiumétricas con 1 pm de didmetro y

pequeday fibras.



Figura 2.5 Micrografia de la pintura azul, donde se observan estructuray de barras con un surco en la

parte central, con 4.4 wm de largo 'y | pm de ancho,



Figuru 2.6 Micrograffu de la pintura verde, donde se encontraron pequedas fibras de 0.7 pm de largo

y aglomerados.



Figura 2.7 Micrografta en la que se presenta la parte inferior de CSA en la cual presema cristaley
rombohedrales aproximadamente dv 2 um de largo,

)

—
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Figura 2.8 Micrografia donde se pueden observar algunos fbsiles encontrados.
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Tabla 2.1 Se preseman las formas encontradas tanto en los diferentes colores
como en la parte del estuco.

COLOR PINTURA PINTURA PINTURA PINTURA ESTUCO
BLANCA VERDE AZUL ROJA
ETRUCTURAS AGLOMERADCS requERAs Fseas | ARRAS con wmco | woptameTmicos v | somsomDRALEs
FEQUERAR FIBRAL |  AGLOMERADON
2.4. ANALISIS DE RESULTADOS.
S

Por el método SEM, se determind la morfologfa y tamadio de las estructuras de los
diferentes pigmentos presentes en los estucos.

La parte del estuco se caracteriza por las estructuras en forma rombohedral y
aglomerados de diferentes tamaiios. Para el color azul observamos la presencia de barras con
una linea en la parte central caracterfstica de 0.9 um de ancho y 3.9 um de largo de una matriz
de aglomerado con una gran variedad de tamaiios. En la parte que presenta coloracién roja se
encontraron partfculas isodiamétricas con un didmetro de 0.75 um. En el color verde se
caracterizd por tener estructuras en forma de fibras con un didmetro de 0.7 um y con una
longitud que varfa de 0.4 2 1.2 um,
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CAPITULO 3.
RAYOS X

3.1 FUNDAMENTOS DEL METODO RAYOS X.

El entendimiento de la composicidn de los materiales con los que realizaron sus
construcciones nuestros antepasados, es muy importante, ya que de esto dependerdn el uso de
materiales adecuados para su restauracién,

Para determinar la existencia de los compuestos cristalinos presentes en las muestras fue

necesario utilizar la técnica de rayos X.

La técnica de rayos X permite determinar pardmetros tan importantes como la
cristalinidad™ y la composicién de las fases cristalinas, que constituyen una muestra.

En efecto, los dtomos ordenados en los cristales, desvian los rayos X originando patrones
de difraccién a partir de los cuales se calculan los pardmetros deseados. Asf, la informacién
proviene de la masa en su conjunto y las determinaciones correspondientes son, por lo tanto,
valores promediados dentro de esta masa que constituye al sélido.

Los rayos X son ondas electromagnéticas!'!, cuya longitud de onda es aproximadamente
de0.1 < \ < 100 A (1A = 10* cm). Estos son producidos por la desaceleracién de electrones
de gran energfa al impactar el haz contra los 4tomos de un obsticulo, generalmente un metal,

El dispositivo comun en los Iaboratorios para generar la radiacién X se le conoce como
tubo de rayos X!"*!, Consta bdsicamente de una fuente de electrones y dos electrodos. El alio
voltaje aplicado a través de electrodos que aceleran los electrones hacia el dnodo, al cual también

23
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se le Hama anticdtodo o blanco, Los rayos X son generados en el punto de impacto de los
electrones con el 4nodo e irradiados en todas las direcciones. Los anticdtodos mds utilizados

estdn hechos de cobre, cobalto, molibdeno, plata y tungsteno.

Durante el impacto es posible producir dos tipos de espectros de rayos X: continuo y
caracterfstico.

El espectro continuo se denomina asf porque su intensidad varfa de manera continua con
la longitud de onda y de forma analogi para cualquier metal del dnodo.

E! espectro caracterfstico'’”! estd formado esencialmente por radiaciones cuyas energfas
varian de manera discreta. Se origina en el rearreglo de los electrones del metal del dnodo,
cuando uno de sus electrones, de las orbitas mis internas, ha sido expulsado.

La radiacién X siempre es parcialmente absorbida al atravesar la materia y la intensidad
del haz de rayos X transmitido estard en relacién con el coeficiente de absorcién mdsico de rayos

X y al grosor del material que est4 siendo atravesado.

3.2 Método de polvos.

El método de rayos X conocido como "Método de polvos®, se llama asf por el uso de un
espécimen policristalino, €l cual puede tener muchas formas ffsicas pero casi siempre es un
polvo. En la actualidad se han diversificado mucho las técnicas por difraccién de rayos X, pero
en general, se emplean con dos objetivos principales!'®!:

a) Estructuralmente, para determinar las fases cristalinas tales como minerales,
compuestos orgdnicos, organometdlicos, inorgdnicos, etc,

b) Analfticamente para la identificacién y determinacién cuantitativa, de las fases
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presentes en las mezclas.

En el estado sélido, las sustancias estdn formadas por particulas (iones, moléculas,
4tomos) que ocupan posiciones mas o menos fijas. Si estas posiciones se repiten a intervalos
regulares en todas las direcciones del espacio, se dice que la sustancia es cristalina; pero si la
ordenacién de posiciones es irregular y a poca distancia como en los vidrios, se dice que la
sustancia es amorfa o vitrea.

3.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL.

3.3.1 PREPARACION DE MUESTRAS,

El éxito de un experimento de difraccidn depende, frecuentemente, de la preparacién
adecuada de la muestra''”, La informacion contenida en un patrdn de difraccién puede ser usada
para: ldentificar las fases de una muestra, cuantificar su contenido, calcular el tamaiio de
cristalito, etc. por lo que la preparacidn ideal de la muestra, estard en funcidn del tipo de

informacién deseada.

Los factores mds importantes que suelen afectar los datos de difraccién son: tamaiio y
forma fisica de la muestra, presencia de orientaciones en el cristalito, posicién de 1a muestra en
el instrumento, posibles variaciones composicionales inducidas durante e} manejo de la muestra.

Para la difraccién de rayos X las muestras se prepararon de la siguiente manera:

1.- Se pulveriza la muestra hasta obtener un polvo bastante fino, tal que parezca talco.

2.- Se coloca la muestra en la cavidad de un portamuestras generaimente de fondo plano

25



(Figura 3.1) de tal forma que la superficie de la muestra quede completamente
plana con respecto. al resto de la superficie del portamuestras.

3.- Se coloca el portamuestras en el difractometro para su anilisis.

PORTAMUESTRAS /"'\

\\\"\ MUESTRA

Figura 3.1 Portamuestras utilizado para esta técnica.

Para esta técnica se utilizé un difractémetro SIEMENS D-5000 del IFUNAM.
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3.4 RESULTADOS EXPERIMENTALES.

Para el método de rayos X solamente se realizd el andlisis para el color rojo, debido a
la minima cantidad de pigmento que se tenfa de los demds colores, por la que la muestra tuvo
que ser molida de las diferentes zonas y realizar un estudio general para las diferentes muestras.
Para el caso del color rojo se raspo la pintura con una navaja bajo la observacién de un
microscopio para evitar llevarse la base. En la Figura 3.2 se presenta el difractograma de la
muestra C3B, En la Figura 3.3 se presenta el difractograma de la pintura roja y en la Figura 3.4
se observa el difractograma de la muestra CSA sin calcita (mineral eliminado con HCI
concentrado).

Conociendo las distancias interplanares y 1a intensidad relativa se consultaron las tablas
Powder Diffraction File (PDF) encontrando la presencia de calcita, feldespatos como la albita
y la anortita y cuarzo en algunas ocasiones.

En las tablas 3.1, 3.2 y 3.3 se hace la comparacidon de distancias interplanares tedricas
con experimentales donde:

DT = Distancia interplanar tedrica.

DE = Distancia interplanar experimental,
VIT = Intensidad relativa tedrica

IE = Intensidad experimental

I/IE = Intensidad relativa experimental
¢ps = cuentas por segundo
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TABLA 3.1. ANALISIS DEL ESPECTRO DE LA MUESTRA C3B
COMPARANDO CON TARJETAS PDF.

FASE DT DE T IE (cps) I/1IE
ANORTITA 4.04 4.047 60 86 11.22
CALCITA 3.86 3.867 12 164 11.10
ANORTITA 3,76 3.754 14 63 8.22
ANORTITA 3,20 3.202 100 298 38.90
ANORTITA 3.18 3.179 75 766 100
CALCITA 3.035 3.032 100 1478 100
CALCITA 2.845 2.838 3 55 3.72
CALCITA 2.495 2.493 14 204 13.80
CALCITA 2.9 2.281 18 245 16.58
ANORTITA 2.143 2.141 t6 66 8.61
CALCITA 2.095 2.092 18 203 13.73
ANORTITA 1.967 1.966 4 4 5.71
CALCITA 1.927 1.921 5 124 8.39
CALCITA 1.875 1.873 17 265 17.93
CALCITA 1,626 1.624 4 58 3.92
CALCITA 1.604 1.603 8 108 7.31
CALCITA 1.525 1.525 h 86 5.82
CALCITA 1.473 1.473 2 44 2.98
CALCITA 1.44 1.44] 5 82 5.55
CALCITA 1.422 1.422 3 46 .11
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Figura 3.2 Espectro de la muestra C3B
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TABLA 3.2, ANALISIS DEL ESPECTRO DEL PIGMENTO ROJO
COMPARANDOLO CON TARJETAS PDF'.

FASE DT DE UIT 1E (cps) I/IE
r___CLNABRIO 3.35 3.35 100 41 75.92
CINABRIO 3,16 3.15 30 9 16.66
CALCITA 3,03 3.02 100 19 100
CINABRIO 2.86 2.86 95 54 100
CALCITA 2.28 2.28 18 7 36.84
_gﬁABRIO 2.07 2.07 25 9 16.66
CINABRIO 1.98 1.97 35 11 20.37
CALCITA 1.91 1.91 17 5 26.31
‘_C_A_I_:CITA 1.87 1.87 17 5 26.31
CINABRIO 1,73 1.73 25 5 9.25
CINABRIO 1.67 1.67 25 5 9.25
CINABRIO 1.43 1.43 8 5 9.25
Y TR R B AW T T AL
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TABLA 3.2. ANALISIS DEL ESPECTRO DEL PIGMENTO ROJO
COMPARANDOLO CON TARJETAS PDF",

FASE DT DE IT IE (cps) I/IE
CINABRIO 3.35 3.35 100 41 75.92
CINABRIO 3.16 3.15 30 9 16.66
CALCITA 3.03 3.02 100 19 100
CINABRIO 2.86 2.86 95 54 100
CALCITA 2.28 2.28 18 7 36.84
CINABRIO 2.07 2.07 25 9 16.66
CINABRIO 1.98 1.97 35 11 20.37
CALCITA 1.91 1.91 17 h) 26.31
CALCITA 1.87 1.87 17 h] 26.31
CINABRIO 1,73 1.73 25 S 9.25
CINABRIO 1,67 1.67 25 b} 9.25
CINABRIO 1,43 1.43 8 5 9.25
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Figura 3.3 Espectro del pigmento rojo de la muestra C5A
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TABLA 3.3. ANALISIS DEL ESPECTRO DE LA MUESTRA C54

SIN CARBONATOS COMPARANDO CON TARJETAS PDF'.

CON ANORTITA
‘ FASE [+13 DE vrr IE_ VIE__ |
LABRADORITA 404 4.08 80 246 19
[ LASMARORTA
LABRADORITA 3.99 3.89 50 1) 2.8
|_LABRADORS
LABRADORITA 378 3.1 ) 1291 9.3
LABRADORITA 3.64 3.64 70 135 43
LABRADORITA 3.4 3.47 50 7 1.5
—LABRADC
LABRADORITA 3.3 3.36 60 118 3.1
LABRADORITA 1.3 i 0 463 14.8
LABRADORITA 3.20 3.20 100 m 21.8
LABRADORITA 3.18 318 90 3134 100
LABRADORITA 3.4 ERTY 70 n 1.3
LABRADORITA 10 3.01 50 110 1.8
LABRADORITA 295 298 170 106 3.4
| _LABRADORIY 293
ALBITA 1.9 29 12 228 73
ALBITA 2.4 2.03 12 70 23
| LASRADORITA 2.66 ;ros 50 % 28
EUN A
FASE DT DE T 1E 1/1E
ALBITA 4.04 4.08 16 246 1.9
ALBITA 3.88 3.89 12 88 2.8
ALBITA 3.75 3.75 30 291 9.3
ALBITA 3.64 3.64 12 135 4.3
ALBITA 3.48 1.47 6 7 2.5
ALBITA 1.37 3.36 8 115 3.7
LABRADOR 3.23 3,22 80 463 14.8
ALBITA 3.21 3.20 30 871 27.8
ALBITA 3,18 3.18 100 3134 100
ALBITA 3.12 3.11 12 72 2.3
ALBITA 3.02 3.01 8 110 3.5
ALBITA 295 2.95 10 106 3.4
ALBITA 2,93 2.93 12 228 1.3
ALBITA 2.83 2.83 12 720 23
ALBITA 2.65 2.65 4 86 2.8
3 Ce: Anoriita = J-483, AIbia = 15.353
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TABLA 3.4 ESTRUCTURAS ENCONTRADAS POR ANALISIS DE RAYOS X

| __MUESTRA

CALCITA

ANORTITA

ALBITA | CUARZQ |

CIA

X

X

X

CIB

CiC

CiD

C2A

C3A

C3B

C3C

CiD

C4A

C4B

C4C

C4D

C4E

C5A

C5B

CsC

CSE

CSF

C6A

céB
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3.4 ANALISIS DE RESULTADOS.

La técnica de rayos X, nos ha permitido determinar las estructuras cristalinas presentes
en las muestras.

Al interpretar los difractogramas™* se encontré que las muestras estdn constituidas en su
mayor parte por calcita y feldespatos como albita y anortita en algunos casos cuarzo.

Se empled la téenica de polvos, debido a que para muestras sélidas policristalinas entre
mas pequeiio sea el tamafio de los cristales se obtiene mejores resultados.

En el difractograma 3.3 se indentificé la presencia de HgS (cinabrio) compuesto que
" utilizaron para obtener la coloracién roja.

Para una mejor identificacién de feldespatos a una de las muestras se le eliminé los
carbonatos presentes con HCI concentrado. Obteniendo el difractograma de la Figura 3.4
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CAPITULO 4.
PIXE.

4.1 FUNDAMENTOS DEL METODO PIXE.

La determinacidn de elementos. presentes en muy bajas concentraciones, del orden de
partes por milldn (ppm), es muy importante en el andlisis de muestras arqueoldgicas.

La espectroscopfa de rayos X, y en particular aquella en el que el modo de excitacién
se produce utilizando particulas cargadas, es la mejor que se ajusta al esquema de andlisis
requerido ya que es multielemental, no destructiva, sensible y rdpida.

El propésito de los aceleradores'® es proporcionar energfa a la materia, Esta energifa es
proporcionada en forma de energfa cinética de los proyectiles acelerados. En los diversos
procesos de colisién e ionizacién, la energfa de los proyectiles se transfiere al blanco, y éste a
su vez la distribuye de acuerdo a los diferentes efectos fisicos que se producen, como excitacion,
desplazamiento atémico, emision de radiacién y aumento de temperatura.

Un acelerador es una fuente de particulas monoenergéticas que se usan para bombardear
dtomos y nucleos atémicos (blancos), Uno de los propdsitos de esto es la caracterizacion
elemental de sélidos a través de técnicas analiticas de origen nuclear.

La espectroscopfa PIXE, consiste en analizar la energfa de los rayos X inducidos en los
dtomos de la muestra por un haz de iones, de donde vienen las siglas en inglés del método:
Particle Induced X-Ray Emission.

En un 4tomo los electrones se encuentran distribuidos ™ en torno al nicleo, de acuerdo
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con la teorfa cudntica de la estructura atémica de Bohr, en el dtomo solo puede existir en un
cierto nimero de estados cudnticos (niveles o capas) con una energfa bien definida, y con un
nimero médximo de 2n electrones por cada capa. Estos tinicamente podrdn variar su estado
mediante saltos entre niveles de energia. Cada salto corresponde a una transicién de un estado

a otro con una consecuente absorcién o emisién de radiacion electromagnética.

La energfa E de un electrén dependerd primero del nimero cudntico principal n, cuyos
valores 1, 2, 3, 4, 5 definen las capas electrénicas K, L, M, N, O (Figura 4,1.). Su energfa es
ademds modificada por su momento anguiar orbital, dependiente del niimero cudntico !, ya que
el electrdn tiene un espin, representado por s, el momento angular total de un electrén serd la
suma vectorial de 1 y s. La capa K que corresponde a la menor energfa, aumentando
gradualmente para los siguientes niveles.

S
4
N 3
2
1
—
5
4
M 3
2
1
— _7;& '\'Q';';:ﬁ:
3 B ) S ) oo I a4 g
L] 2
— N
g1 &1 -
K LA SRRV B V4

Figura 4.1. Niveles de energta y transiciones que originan los rayos X.
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Cuando el blanco se bombardea con partfculas pesadas (protones) el proceso fisico de

interaccidn se realiza en dos etapas (Figura 4.2):

1) Al adquirir un electrén un excedente de energfa, este puede escapar del dtomo
dejdndolo ionizado y en estado excitado.

ii) Entonces un electrén de niveles mds altos tiende a ocupar el lugar dejado vacante,
emitiendo un fotén cuya encrgfa depende de la transicidn y del tipo de dtomo que
se trate.

ELECTRON
EMITIDO

PROTON /’///f’“nN\\\\\\

INCIDENTE
CAPA L \% ))

A) INTERACCION DEL PROTON CON EL ATAMO A ANALIZAR

EMISION
DE RAYOS X
CARACTERISTICO \\\ _

VACANC | A
OCUPADA
” L
UCLEO
CARA L N\ APA K
\\.\ \.
~——

B) EMISION DE RAYO X CARACTERISTICO

Figura 4.2. Etapas del principio fisico del método
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4.2. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

4.2.1. EQUIPO UTILIZADO,

Es necesario que los iones producidos incidan sobre la muestra como un haz
monoenergético, por lo que se utiliza el acelerador tipo Van de Graff de 0.7 MeV del IFUNAM.

La funcidn del acelerador es cargar de manera positiva una terminal o campana
conductora, la cual contiene a la fuente de iones; originando repulsién eléctrica de tal forma que
los iones producidos son emitidos a través del tubo del acelerador, se trabaja con un vacfo del
orden de 10 torr que es cuando se espera obtener el mejor funcionamiento.

Un haz energético de protones proveniente de un acelerador pasa a través de un difusor
de haz y de un cierto nimero de colimadores antes de incidir sobre la muestra en investigacion.

Normalmente, debido a la corta distancia que los protones pueden recorrer en el aire, la
muestra se coloca en una cdmara de blancos al vacfo,

Los rayos X generados por el paso de los protones a través del blanco son registrados
por un detector de rayos X de Si(Li) que es capaz de medir tanto la energfa como la cantidad
de rayos X. Figura 4.3.

La informacién obtenida a través del detector es amplificada y procesada por un

analizador multicanal, el cual envfa la seflal a una computadora que estudia el espectro
resultante. El equipo utilizado se muestra en la Figura 4.4,
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4.2.2. PREPARACION DE MUESTRAS.

Por medio de la técnica de PIXE™ se analizaron los diferentes colores encontrados en

la zona arqueoldgica de Xochicalco.

Para la técnica PIXE las muestras se prepararon acorde a un procedimiento ya
reportado' de la siguiente manera;

1. La muestra entera se coloca en un portamuestras sujetdndola con papel aluminio.

2. Se introduce en el dispositivo experimental y se hace vacfo hasta llegar a una presién de
10 torr.

4.3. RESULTADOS EXPERIMENTALES.

4.3.1 ANALISIS CUALITATIVO.

La informacidn que se obtiene al caracterizar los estucos con pigmento por el método
PIXE es a partir del andlisis de los espectros, los cuales representan las lineas de rayos X
caracterfsticas de cada elemento superpuestos en la radiacion de fondo, dicho andlisis se hace
por medio de un programa de computadora.

Los espectros caracterfsticos de los pigmentos de colores rojo, azul y naranja se presentan
en las Figuras 4.5, 4.6, 4.7, respectivamente, también se obtuvo el espectro de la parte posterior
de la muestras Figura 4.8.
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Figura 4.6 Espectro correspondiente a la pintura azul (C3B)
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4.3.2. ANALISIS CUANTITATIVO.

Para obtener el andlisis cuantitativo fue necesario partir del andlisis cualitativo, y por
medio de un programa de computadora iterativo (PIXEINT) se obtuvo el porcentaje en peso de
cada elemento presente en la muestra. En el caso de la muestra CSA y C5B que presentan
diferentes colores se hizo un barrido cada 3 mm para ver la diferencia de los colores presentes
en la muestra (Tablas | y 2).

El método PIXE nos ha permitido hacer un andlisis elemental, observando elementos que
estdn presentes en muy bajas concentraciones. El inconveniente que presenta esta técnica es que
no detecta elementos con nimero atémico menor a 12.

La Figura 4.9. corresponde al barrido realizada a 1a muestra CSA en la cual podemos
observar claramente las zonas de la muestra de acuerdo a la composicién, de aquf podemos
determinar que en la zona roja existe mayor cantidad de calcio (25%), menor de silicio con
respecto a la zona verde y la presencia de mercurio y azufre por lo que podemos decir que el
color corresponde al cinabrio. En la zona verde encontramos la presencia de azufre, en menor
cantidad fésforo y en mayor silicio con respecto a la zona roja.
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TABLA 1. Andlisis cuantitativo de la muestra C5A

Resultados en % en masa

Incertidumbre experimental = 20 %

C Al Si P S Ca Fe Hg
03mm|] 7.5 2,79 9.89 1.83 25.00 4.25 2.21
06mm| 673 449 12,18 2,27 22.45 2.37 2.50
0O mm| 4,00 4.62 23.50 0.65 1.00 13.60 2.31
12mm | 6.69 3.96 14.00 0.80 0.80 22.31 2.27
RO.0 VERDE
% MASA
50
- PN . Ca
20 ¢ e T
___________ - -
10| e
St
r /‘_——\ Al
2 Hg . . 2
1 ~ -
L TTe-~l8
; b
as 1 i i 1 1
2 4 153 8 10 12
POS1CION
Figura 4.9 Grdfica de la variacidn de la compasicidn vs posicidn, de la muestra cSa.
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En la Figura 4.10 Observamos el barrido realizado a la muestra CSB, la cual presenta
claramente la diferencia de los colores azul-blanco-azul. En las zonas azules se encuentra en
mayor cantidad el silicio (13.5%), en menor cantidad el calcio (22.5%)y el fésforo en mayor
cantidad (0.6%) con respecto a la zona blanca. En la zona blanca encontramos mayor cantidad
de calcio (27.8%) y menor de silicio (9.8%).
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TABLA 2. Andlisis PIXE de la muestra CSB,

Resultados en % en masa.
Incertidumbre experimental = 20%.

-

10
POS!I1CI

1%
ON

Figura 4.10 Andlisis PIXE de la muestra CSB.

03 06 09 12 15 18 21 24

Al 4.90 3.50 4.40 4.40 n 4.30 163 5.30
Si 13.60 13.10 13.10 15.30 9.80 11.50 13.50 13.00
P 0.53 0.59 0.65 0.60 0.51 0.41 0.63 0.78
0.29 0.39 0.35 0.38 0.30 0.33 0.44 0.45

Cl 0.34 0.31 0.35 0.25 0.17 0.25 0.13 0.16
K 0.56 0.39 0.61 0.39 0.28 047 0.47 0.52
Ca 23.20 | 2470 | 23.80 15.50 | 27.82 25.64 22,50 | 22.90
Ti 0.31 0.25 0.21 0.07 0.14 0.07
Fe 0.81 1.22 0.75 0.94 0.58 1.10 0.57 0.42

st — et ———————
AZUL BLANCO , azuL
% MASA L
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En el caso de las muestras que presentan un solo color se hizo un andlisis puntual, el cual

se presenta en la Tabla 3 para los colores azul, anaranjado, verde y rojo.

En la Figura 4.11 podemos comparar los diferentes colores presentes en las muestras.
Como podemos observar el color azul se caracteriza por la presencia de magnesio (2.5%), gran
cantidad de silicio (28.9%), poco fésforo (0.1%), poco calcio (8.4%) y titanio (0.05%) y
manganeso (0,02%); el color verde por la gran cantidad de azufre presente (1 %);' el color rojo
presenta poco silicio (9.9%), gran cantidad de fésforo (8.2%) y caicio (27.4%), poco hierro
(1.8%); y el color naranja contiene gran cantidad de aluminio (7.6%), y azufre (0.18%).

TABLA 3. Andlisis cuantitativo de diferentes colores
Resultados en % en masa
Incertidumbre experimental = 20%

| C3A C3B CéA CSA CSB CID
[ COLOR | ROIA AZUL | NARANJA| VERDE | BLANCO | POST.
l Mg 2.40 112
Al 4.49 6.80 7.58 4.62 4.40 5.55
Si 12.18 28.90 16.20 23.50 15.30 13.50
P 2.27 0.13 0.35 0.65 0.60 0.42
S 0.06 0.18 1 0.38 0.16
Cl 0.09 0.25 0.07
K 0.27 0.36 0.39 0.42
Ca 22.45 8.40 16.80 13.60 15.50 19.20
Ti 0.05 0.18 0.21 0.89
Mn 0.02 0.04
Fe 2.37 0.82 0.99 2.31 0.94 6.90
Co 2.24
Hg 2.5
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Figura 4.11 Grafica de composicion comparando los elementos presentes en los diferentes colores.
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4.4 ANALISIS DE RESULTADOS.

El método PIXE nos permite hacer un andlisis cuantitativo de los elementos presentes con
nimero atémico mayor de 12 con una sensibilidad de partes por milldn (ppm).

La desventaja de este método es que al no detectar elementos con niimero atémico menor
de 12 no se puede determinar la presencia de carbono en caso de existir material orgdnico.

Los colores estudiados por esta técnica fueron: azul, rojo, blanco, verde y naranja cada
uno caracterizindose por diferente composicidn.

En el caso del color azul se caracteriz6 por tener mayor cantidad de silicio.

El color rojo por la presencia de mercurio (cinabrio) que lo utilizaban para pintar los
altares. ‘

El color blanco se caracteriza por tener gran cantidad de silicio.

El color verde es el que contiene mayor cantidad de azufre.
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CAPITULO §.
ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

5.1. FUNDAMENTOS DE LA ESPECTROSCOPIA INFRARROJA.

La importancia de saber que componentes estdn presentes en muy bajas concentraciones
es de gran interés, debido a que por rayos X no se pudo determinar los componentes de los
pigmentos. En este trabajo se utilizé la técnica de Infrarrojo por transformada de Fourier
(FTIR), para este fin.

La espectroscopfa infrarroja se ha convertido en un instrumento indispensable como
fuente de datos estructurales de sustancias orgdnicas e inorgdnicas.

La espectrometrfa de infrarrojo™ involucra los modos vibracionales y rotacionales de
torsidn y flexién de los 4tomos en una molécula.

En la interaccién con la radiacidn infrarroja, parte de la radiacién incidente es absorbida
a longitudes de onda especificas; la multiplicidad de vibraciones que ocurren simultdncamente
produce un espectro de absorcién muy complejo que es caracteristico solamente de los grupos
funcionales que estdn presentes en la molécula y de la configuracidn global de la molécula.

El andlisis infrarrojo desde el punto de vista cualitativo se usa para determinar la
presencia o ausencia de grupos funcionales especificos.

Los componentes bdsicos que caracterizan a todos los espectrofotometros modemos son
(Figura 1) (4}:
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a ) Una fuente de radiacidn infrarroja, que suministre la iluminacién incidente sobre la
muestra que se estudia.

Dos tipos de materiales se emplean ordinariamente para suministrar la energfa radiante
necesaria para trabajar en la regidn infrarroja.

Estos materiales son o sustancias refractarias que se calientan al rojo o un arrollamiento
de hilo Nicrom que se calienta por resistencia hasta la incandescencia. La radiacién de estos
materiales se emite con una distribucién de longitudes de onda caracterfstica de la temperatura
de los mismos.

MUESTRA

FUENTE MONOCROMADOR OETECTOR

___.{ REFERENC 1A Hm.

ESPECTRO
REGISTRADO

PLUMA Y
MECAN{ SMO
ACCIONADOR DEL

PEINE

AMPL 1 F 1 CADOR

Figura 3.1 Componentes de un espectrofotometro tipico de infrarrajo
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F! médximo de radiacién emitida depende de la temperatura de! material emisor, En
consecuencia, las fuentes de este tipo crean dos problemas principales primero la variacién de
la intensidad con la longitud de onda o la frecuencia tiene que ser adecuadamente controlada con
el fin de conseguir una representacidn lineal de los espectros.

En segundo fugar, la respuesta térmica muy sensible del material de la fuente tiene
también que controlarse con cuidado. Los materiales refractarios utilizados como fuentes son ¢l
filamento de Nerns, y el de Globar.

b ) Un monocromador, que dispersa la energfa radiante en sus muchas frecuencias. Para
la region infrarroja ordinaria se requiere la utilizacién de materiales costosos y
de fabricacién diffcil, en general estos materiales son cristales con redes de
coordinacidn idnicas, tales como cloruro de sodio, bromuro de potasio, cloruro
de plata y bromoyoduro de talio. Las caracterfsticas de absorcidn de cierto nimero
de materiales épticos empleados son en funcidn de la longitud de onda.

¢ ) Una serie de rendijas o aberturas, selecciona la banda estrecha de frecuencia que
incide sobre el detector, transformando la energ{a de !a banda de frecuencias en
una sedial eléctrica, que se amplifica lo suficiente para ser registrada.

En todos los espectrofotometros, tres variables relacionadas (son dependientes, es decir,
un cambio sobre una de ellas influird sobre las otras) controlan su funcionamiento, estas son:

Resolucion: Esta variable se expresa en funcidn de la capacidad del espectrofotometro
para distinguir longitudes de onda o frecuencias espectrales vecinas. La sefial es proporcional
a cierto nimero de variables, entre las que se incluyen:

1. La eficacia de la transmisidn de los componentes Gpticos.

2. El cuadrado de la anchura fisica de rendija.

3. La energfa de la fuente en las longitudes de onda de interés.

4, La dispersion del prisma o de 1a red.

54



Exactitud fotométrica. La exactitud fotométrica expresa la capacidad de la plumilla de
registrar la verdadera transmitancia de la muestra, es decir, manifiesta la exactitud con que
pueden obtenerse resultados cuantitativos por medio de las intensidades de las bandas. Los
factores que influyen sobre las intensidades de las bandas son;

1. Las limitaciones en la manipulacién de muestras,

2. La respuesta frente a la atenuacién y la velocidad dc barrido.
3. El ruido,

4. Las radiaciones pardsitas.

8.2, DESARROLLO EXPERIMENTAL.

5.2.1. METODO DE LA PASTILLA DE BROMURO DE POTASIO.

El material puede molerse junto con un haluro inorgdnico, tal como bromuro de potasio
(KBr), y comprimirse ligeramente. El procedimiento general consiste en pulverizar la muestra,
afiadir el bromuro de potasio y continuar moliendo hasta que la muestra se haya mezclado por
completo.

El método de la pastilla ofrece ciertas ventajas sobre otras técnicas pero tiene también
algunos serios inconvenientes que se deben considerar.

Los materiales empleados pueden variarse, pero deben presentar las siguientes
propiedades: una alta transmitancia para la totalidad del intervalo espectral examinando (la
ausencia de absorcién de KBr hasta unos 400 cm™ es una ventaja evidente), una baja presién de
sinterizacién, una fécil disponibilidad de un estado puro no hidroscépico, una estabilidad qufmica
alta y un indice de refraccién muy préximo al de la mayorfa de las muestras a estudiar.
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En general una pastilla permite el examen de las muestras sin bandas que interfieran. Sin
embargo, el porcentaje de muestras que presentan caractetfsticas espectrales buenas en forma
de pastilla depende de la operacién de molienda, ya que una muestra mal molida provocard una
dispersion excesiva en la regién de las ondas bajas.

Las desventajas del método de la pastilla merecen una atencién especial. Puesto que el
KBr es hidroscépico, es diffcil preparar una pastilla libre por completo de humedad
contaminante. Esto hace dfficil el andlisis cuantitativo de la regidn espectral del -OH y -NH, e
incluso, imposible, ya que una absorcién positiva en esta regién aparece casi siempre como
resultado de la humedad absorbida.

Quizds el efecto mds adverso es la falta de reproducibilidad de los espectros obtenidos
con las pastillas. En otros casos el compuesto reacciona en realidad con el haluro inorgénico.

El efecto de las temperaturas y presiones altas sobre la formacién de la pastilla puede
cambiar el estado fisico del compuesto (cambios polimérficos), y, en algunos casos, la naturaleza
quimica del compuesto (por descomposicidn parcial). Puesto que la muestra no esta realmente -
disuelta en el KBr, el efecto de solucién parcial puede cambiar de la posicién e intensidad en
las bandas infrarrojas.

Por consideracién de esas dificultades es necesario tener precaucién al interpretar datos
espectrales cualitativos y cuantitativos obtenidos cuando se emplea esta técnica.

A veces se preparan pastillas que contienen demasiada muestra. En tales casos es, en
general, necesario repetir la preparacién con una cantidad adicional de KBr.

8.2.2. PREPARACION DE LAS MUESTRAS.

Para la aplicacién de la técnica espectroscopia infrarroja las muestras se prepararon de
acuerdo a la Figura 5.2 donde se muestra el diagrama de flujo se esquemdtiza el procedimiento
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que se siguid en la caracterizacidn por infrarrojo.

En la Figura 5.3 se resumen las caracterfsticas mds importantes del espectro
electromagnético®), e incluye las regiones de Rayos X, Ultravioleta-Visible e Infrarroja, La
region de interés primario para nosotros 2s la que se compone de longitudes de onda ligeramente
mayores que las asociadas a la luz visible, ésta es la Regidn Infrarroja.

Se raspd el pigmento, con la menor
cantidad de estuco posible.

Se molieron las muestras hasta obtener un

peolvo fino,

Se mezclaron con KBr en proporcién 1:10.

Se verificé que el portamuestra estuviera

limpio.

Se colocaron en el portamuestras quedando
la superficie plana.

Se analizaron en el espectrofotometro,

Figura 5.2 Diagrama de flujo correspondiente a la preparacién de las muestras.

57



8.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES.

F =

5.3.1 CARACTERIZACION POR ESPECTROSCOPIA INFRARROJA.

Las ondas son producidas por cuerpos calientes, y esto permite estudiar los movimientos

vibracionales de las moléculas.

La longitud de onda se expresa en unidades de longitud por ciclo; la unidad de longitud
depende del tipo de radiacién, como se muestra en la Tabla 5.1.

E! estudio de la regidn infrarroja y su interaccién con la materia abarca un campo muy
amplio, por lo cual se subdivide de acuerdo a los datos de la Tabla 5.2.

Tabla 5.1 Unidades de longitud de onda para radiaciones electromagnéticas.

Unidad Simbolo Longitud (m) Tipo de radiacién

Angstrom Rayos X
Nanémetro nm 10° Ultravioleta
Micrémetro u 104 Visible

Milfmetro mm 10? Infrarrojo
éentfmeuo cm 10? Microonda

Metro m | TV, Radio
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FIGURA 5.3 EL ESPECTRO ELECTROMAGNETICO.

Tabla 5.2 Subdivisiones habituales de la regién infrarroja.

Regién de Infrarrojo Intervalo de frecuencias Intervalo de longitudes de

(cm?)

onda (um)

Cercano 13,300-4,000 0.75-2.5
(arménicos)
Medio 4,000-400 2.5-25
(rotacién-vibracién)
Lejano 400-20 25-500
(vibraciones de esqueleto)

En el presente trabajo se utilizé el espectrofotometro NICOLET 910, €] cual utiliza la
regién de infrarrojo medio (4000—400 cm™'), propiedad del Instituto de Fisica de la UNAM.
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$.3.2 RESULTADOS.

Para el andlisis cualitativo, uno de los mejores aspectos de un espectro de infrarrojo es
que la absorcién, o la no absorcién, en regiones especificas de frecuencia puede correlacionarse
con movimientos especificos de estiramiento o de flexién y, en algunos casos, con la relacion
de estos grupos y el resto de la molécula. Entonces, cuando se interpreta un espectro, es posible
establecer que ciertos grupos funcionales se encuentran presentes en el material en tanto que

otros estdn ausentes.

Los resultados obtenidos en la caracterizacidn por medio de espectroscopia infrarroja en
el presente trabajo, consisten en el espectro de la muestra, (Figuras 5.3 a 5.8) en el que se
muestran las bandas de absorcidn asocjadas a los minerales que constituyen a las muestras; estas
bandas se comparan con las encontradas en la literatura™' y esta comparacién se presenta en la
Tabla 5.3, para los diferentes minerales encontrados. En la Tabla 5.4 se presenta el resumen de
las estructuras dadas en diferentes muestras.
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Figura 5.4 Espectro de la pintura verde,

(C-calcita, A-albita, N-anortita, Q-cuarzo)

Tabla 5.3 Datos tedricos y experimentales correspondientes al espectro de la pintura

verde [cm’]

Calcita Albita Anortita Cuarzo
Tedrica- Experimental Tedrics- Experimeatal Tesrics- Experinwotal Tedrics- Experimental
1459-1422 1035-1038 1020-1011 1082-1096
876-876 536-540 932-913 798-795
713712 467-467 625-638 778-780

578-567 512-505
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Figura 5.5 Espectro del color rajo.

(C-calcita, A-albita, N-anortita, Q-cuarzo)

600

380

Tabla 5.4 Datos tedricos y experimentales correspondientes al espectro de la pintura

roja [cm’']

Calcita Albita Anortita Cuarzo
Tedrics- Experimenta} Tedrica- Experiavatsl Tedrica. Experimental Tedrica- Experimentat
1459-1450 1150-1159 1020-1028 1082-1111
876-871 1035-1028 578-552 798-790
848-845 467-447 778-788

713-710
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Figura 5.6 Espectro del color blanco.

(C-calcita, A-albita, N-anortita, Q-cuarzo)
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Tabla 5.5 Datos tedricos y experimentales correspondientes al espectro de la pintura

blanca [cm’}

Calcita Albita Anortita Cuarzo
Tedrica- Experimental Tedrica- Experinental Tedrica- Experimental Tedrica- Experimental
1459-1450 1035-1038 1020-1038 798-793
876-873 512-510
848-845
713-710
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% TRANSMITTANCE
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Figura 5.7 Espectro del color naranja.

(C-calcita, A-albita, N-anortita, Q-cuarzo)
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Tabla 5.6 Datos tedricos y experimentales correspondientes al espectro de la pintura

naranja [cm’']

Calcita Albita Anortita Cuarzo
Tedrica- Experimental Tedrica- Experimental Tedrica Experimental Tedrica- Experimental
1459-1450 1035-1038 1020-1038 1082-1106
876-873 798-793
848-845 693-690

713-710
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Figura 5.8 Espectro de la parte posterior.
(C-calcita, A-albita, N-anortita, Q-cuarzo)

Tabla 5.7 Datos 1edricos y experimentales correspondientes al espectro de la parte

posterior [cm™']

Calcita Albita Anortita Cuarzo
Tedrica: Experimental Tedeica- Experimncata) Tedrica: Experimental Tedrica- Experimental
1459-1450 1150-1159 1020-1033 1082-1079
876-871 1035-1033 798-783
848-856
713-708
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Tabla 5.4 Estructuras encontradas para los diferentes colores por FTIR.

Calcita Albita Anortita Quarzo
Verde X X X X
Rojo X x X x
Blanco X X X
Naranja X X X
Posterior X X x
$.4 ANALISIS DE RESULTADOS.'

El método de Espectroscopia Infrarroja empleado en la caracterizacién de las muestras
nos ha permitido detectar la presencia de materiales que se encuentran en menor cantidad y que
no fueron detectadas per rayos X.

Al comparar los intervalos tedrico y experimental de cada una de los materiales y/o
grupos mineraldgicos que constituyen a las muestras analizadas podemos concluir que son muy
semejantes.

Se emplea bromuro de potasio como soporte de las muestras ya que este tiene una alta
transmitancia para la totalidad del intervalo espectral examinado y no presenta absorcién hasta
wnos 400 cm, presenta una alta estabilidad quimica, es ficil de conseguir en su estado puro y
presenta un {ndice de refraccién muy préximo al de la mayoria de las muestras que se estudian.

Como podemos observar en la Tabla 5.4 casi todos los pigmentos tienen calcita albita y
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cuarzo y solo el verde y el rojo tienen anortita. En el espectro del color verde podemos observar
las bandas de las 4 fases encontradas bien definidos esto lo podemos atribuir a la cantidad (que
hay suficiente), por ejemplo en el espectro del color rojo la banda del cuarzo en 788 cm es muy
pequeda, por lo que podemos decir que hay muy poco cuarzo por lo que la técnica de rayos X
no lo pudo detectar. En los espectros de las pinturas blanca y naranja podemos ver la mfnima
cantidad de cuarzo que existe ya que las bandas no estdn bien definidas.
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CONCLUSIONES

A pantir de los resultados obtenidos a través de las diferentes técnicas de caracterizacién
empleadas en el presente trabajo se obtienen las siguientes diferencias en cada pigmento
estudiado:

i) La pintura roja est4 constituida por estructuras isodiamétricas de 1 um de didmetro y
pequefias fibras, a través de la técnica de espectroscopia infrarroja se encontraron calcita, albita,
anortita y cuarzo, mientras que por la técnica de PIXE se identificé un contenido mayoritario
de calcio del orden del 22.4 %, seguido por el silicio con un 12 %, el aluminio con un 4.49 %,
el fdsforo un 2.2 %, el mercurio con un 2.5 % y el fierro con un 2.37 %. Por difraccion de
rayos X se encontrd calcita y sulfuro”de mercurio (cinabrio HgS). Por FTIR encontramos la
presenciade calcita y anortita. Por lo que podemos concluir que el color rojo lo obtenian del
cinabrio (Figura 3.3).

ii) La pintura verde estd constituida por estructuras con forma de fibras de 0.7 um de
largo y aglomerados, a través de la técnica de espectroscopfa infrarroja se determind la presencia
de calcita, anortita, albita y cuarzo, mientras que por la técnica de PIXE se identificé un
contenido mayoritario de silicio del orden det 23.5 %, seguido por el calcio con un 13.6 %, el
aluminio con un 4.62 %, el fierro un 2.31 %, el azufre con un 1 % y el fésforo con un 0,65
%. Por difraccién de rayos X se encontrd calcita y anortita. Estos tltimos resultados concuerdan
con la intensidad de las bandas de FTIR. Por otra parte la gran cantidad de azufre que existe con
respecto a las otras muestras podemos decir que el pigmento lo obtenfan de algiin compuesto de
azufre.

ii)) La pintura azul est{ constituida por estructuras de barras con un surco en la parte
central de 4.4 um de largo y | um de ancho, por la técnica de PIXE se identificé un contenido
mayoritario de silicio del orden del 28.9 %, seguido por el calcio con un 8.4 %, el aluminio con
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un 6.8 %, el magnesio un 2.4 %, el fierro con 0.82 % y en menor cantidad el potasio, fésforo,
azufre, titanio y manganeso. Por difraccién de rayos X se encontré calcita y anortita. Estos
ultimos resultados concuerdan con la intensidad de las bandas de FTIR. Por otra parte la gran
cantidad de azufre que existe con respecto a las otras muestras podemos decir que e} pigmento
lo obtenfan de algin compuesto de azufre.

iv) Para la pintura naranja a través de la técnica de espectroscopfa infrarroja se determiné
la presencia de calcita, albita y cuarzo, mientras que por la técnica de PIXE se identificé un
contenido mayoritario de calcio.del orden del 16.8 %, seguido por el silicio con un 16.2 %, el
aluminio con un 7.6 %, el magnesio un 1.1 %, el fierro con 0.99 % y en menor cantidad el
potasio, fdsforo, azufre, titanio y cloro. Por difraccién de rayos X se encontrd calcita y anortita.
Estos tltimos resultados concuerdan con la intensidad de las bandas de FTIR.

v) Para la parte posterior se encontraron diferentes estructuras entre las cuales se
encuentran fdsiles con 1 mu de didmetro, cristales rombohedrales con 2 um de largo y
estructuras con forma de clavo, la técnica de espectroscopfa infrarroja se determiné la presencia
de calcita, albita y cuarzo, mientras que por la técnica de PIXE se identificé un contenido
mayoritario de calcio del orden del 19.2 %, seguido por el silicio con un 13.5 %, el fierro con
un 6.9 %, el aluminioun 5.5 %, el cobalto con 2.24 % y en menor cantidad el titanio, fésforo,
potasio, azufre y cloro. Por difraccion de rayos X se encontré calcita y albita. Estos ltimos
resultados concuerdan con la intensidad de las bandas de FTIR.
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5- 586 JCPDS-ICDD Copyright 1594 QMu»

CacCo
3

Calcium Carbonate

Calcitae, syn

Rad: CuKal Lambda: 1.540% Filter: Ni d-sp:
Cutoff: Int: Diffractometer I/lcor: 2,00
Ref: Swanson; Fuyat, Natl. Bur. Stand. (U.S.), cire. 538, II 51 (1953)

Sys: Rhombchedral (Hex) S,G.¢ R=3c (167)
a: 4.989 b: c: 17.062 A: C: 3.,41¢6¢
Az : H C: 2: 6 mp:
Ref; Ibid.
Oy 2,71 Dm: 2.71 SS/FOM: F30=57(.016,23)
ea: 1.487 nwB: 1.659 ey: Sign: - 2vs
Ref: Dana's System of Mineralogy, 7th Ed., II 242
45 reflections in pattern. Page 1 of 2. Radiation= 1,54060
| da Int. hk 1 d & Int. hk 1 |
| 3.86 12 °c 1 2 1.473 2 12 5 i
! 3.03% 100 1 0 4 1.440 5 3 0 ¢ !
i 2,845 3 0 0 6 1.422 3 0 012
© 2,495 14 1 1 0 1,356 i ¢ 1 7
' 2,285 18 11 3 1.329 2 0 210
2.095 18 2 0 2 1,297 3 1 2 &
1.927 5 0 2 4 1.284 : 3 0 &
1.913 17 0 1 8 1.247 1 2 2 0
1.875 17 1 1 6 1.235 Z 1 112
1,626 4 2 1 1 [1.1869) <1 3 1 2
1.604 8 1 2 2 1.179% 3 2 110
1,567 2 1 010 (1,1728) <1 0 114
1.525 5 2 1 4 1.1538 3 1 3 4
1.518 4 2 0 8 1,1425 1 2 2 6
1.510 3 11 9 1.,1244 <1 1 21 ;
1.0613 1 : 014 B B '
1.0473 3 4 0 4
1,0447 4 3 1 8
1.0352 2 1 0 16
1.0224 <3 2 113
1.0118 2 3 012
C.9695 <] 3 2 1
0.9846 1 2 3 2
0.9782 1 {1 310}
0.97€7 3 1 214
b 0.9655 2 302 4 71
 0.9636 | 4 ! 0 4 8
{ 0.9562 <i 0 215
| 0.9429 2 + 1 0
' 0.9376 2 22137




12-301 JCPDS-1CDD Copyright 1994 QM=1

CaAl Si ©
2 28

Calcium Aluminum Silicate Anorthite, ordered

Fad: CuKal Lambda: 1.54056 Filter: d-sp: D.S. -114.6

s Cutoff: Int: I/Icor:
Ref: deWclff, Technisch Physische Dienst, Delft, Netherlands, ICDD

Srant-in-Aid

3ys: Triclinic S.G.: P-1 (2)

3t &,184 b: 12,865 c: 14,150 A: C:
X3 9z,28 B: 115.¢ C: 91,62 Z: 8 np:
Ref: Cole et al., Acta Crystallogr., 4 20 (1951)

ax: 2,76 Dm: 2.76 SS/FOM: F30=6(.042,115)

Fes: Leer, Howie, Zussman, Rock Forming Minerals, 4 S4

12-301 JCPDS-ICDD Copyright 1994 QM=4
2{ reflections in pattern. Fage 1 of 3. Radiation= 1.54060
d & Int. nkl d A Int. hk1l
6.81 1 -1 -1 1 3.51 3 1 -2 2
6.52 9 -1 1 Q 3.47 11 -2 2 1
6.42 1 0 2 0 3.44 3 -1 -1 4
6.35 <i 0 0 2 3.41 7 -2 -2 2
5.79 1 -1 -1 2 3.37 25 -1 1 4
. £.10 <1 1 -1 1 3.26 55 1 3 1
5.69 11 1 2 o0 3.21 35 0 4 0
| 4.04 60 -2 0 2 3.20 100 -2 2 3
| 3.92 11 1 -1 2 3.18 75 2 0 1
, 3.78 20 -1 3 0 3.12 45 2 20
{3.76 13 11 2 3.04 17 01 4
3.69 1 -2 0 3 2.983 <1 -2 3 1
t 3.68 1 2 0 0 2.953 25 -1 -4 1
| 3.62 25 0 -2 13 2,935 17 0 -4 2
| 3.6 7 1 3 0 2,895 7 1 4 0©




12-301 JCPDS~1CDD Copyright 1994 QM=1
90 reflections in pattern. FPage 2 of 3. Radiations= 1.54060

d A Int, h k1 daA Int. hkl
2.828 19 1 3 2 2.324 7 -1 0 6
2.805 7 0 4 2 2.315 <1 1 -4 3
2.676 1 =2 -1 5 2.298 <1 -3 33
2,655 11 =2 1 5 2.272 5 -2 3 5
2,557 5 -3 0 4 2,265 ] -3 =3 2
2,525 25 -2 -2 5 2.239 3 0 -3 5
2,511 1 =3 1 4 2.234 3 3 0 1
2.502 25 -3 2 3 2,223 <1 J=-11
2,479 1 -3 -2 2 2,202 <1 -3 3 3
2.461 <1 1 1 4 2.160 3 -2 5 0
2.438 K} 2 2 2.143 15 0 5 3
2.43C 3 0-5 2 2.119 1 -1 -5 4
2.406 3 0 -2 5 2.097 7 -3 1 6
2.2385 5 3 1 0 2.070 <1 -1 4 5
2.360 5 2 4 0 2.034 1 1-6 1
12-301 JCPDS~ICDD Copyright 1994 QM=1
20 reflections in pattern. Page 3 of 3, Radiation= 1.54060

da Int. h k1l d A Int, hkl
2.020 9 -1 6 2 1.838 17 4 0 O
2.006 3 -3 4 4 1.819 <1 -3 5 0
1.992 3 0 6 2 1.810 3 2 6 0
1.986 3 2 3 3 1.801 5 -1 7 0
1.967 3 -1 -1 7 1.797 7 1 1 6
1.958 3 1 -3 5 1.778 1 2 -5 3
1,944 <l -4 0 1 1,769 20 -1 -7 2
1,913 13 -4 -2 3 1.761 5 -1 3 7
1,923 5 2 -5 2 1.755 1 0 5 5
1.907 3 -2 6 2 1.750 1 1 5 4
1.892 5 -2 6 0 1.740 1 =3 -5 5
1.885 1 -4 2 1 1.732 5 2 -6 2
1.879 7 -3 5 1 1,718 5 0 -7 3
1.866 1 1 -5 4 1.703 3 -4 -4 3
1.846 13 -3 -2 7 1.683 3 0 -5 6
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6- 256 JCPDS-ICDD Copyright 1994 Q=4
Hgs

Mercury Sulfide Cinnabar, syn

Rad: CuKal Lambda: 1.5403 Filter: Ni d-sp:
Cutoff: Int: Diffractometer 1/cor:
Ref: Swanscn et al,, Natl. Bur. Stand. (U.S.), Cire. 539, 4 17 (1955)

Sys: Hexagonal 5.G,% P2221 (154)

a: 4.149 bt c: 9,495 A: C: 2.2865
A: B: C: 2: 3 mp:

Ref: Ibid. .

Cx: 8,19 Dm: 8.09 SS/FOM: F30=72(.012,36)

ea: nwB: 2.905 ey: 3.256 Sign: + 2v:

Ref: Dana's System of Mineralogy, 7th Ed,, 1
40 reflections in pattern. Page 1 of 2. Radiation= 1.54060

dA Int. hkl dA Int, hk1l

' 3.59 6 1 0 0 1.401 2 1 1 8
' 3,359 100 1 0 1 1.358 6 2 10
3,165 30 0 0 3 1,344 12 2 11
i 2.863 95 1 0 2 1.1308 10 2 0 S
! 2,378 10 1 0 3 1.269 4 1 0 7
| 2.074 25 11 0 1.258 ) 11 6
{2,026 12 101 1 1.248 4 2 1 3
! 1.980 35 1 0 4 1.1975 2 30 0
| 1.900 4 11 2 1.188) 4 3.0 1

1.765 20 2 0 1 1.1787 4 2 1 4
1,735 25 11 13 1.1614 4 30 2
[ 1.679 25 10 5 1.1358 2 11 7
! 1.583 6 0 0 6 1.1271 ‘ 1 0 8
1,562 6 11 4 1.1201 ] 3 0 3
L 1,433 8 2 0 4 1.1047 6 2 15
' 1,0828 2 2 0 7

1.0693 z 30 4

1.0309 4 2 2 1
1 1.0132 2 2 2 2
i 0.9910 <1 31 1
i 0.9859 s 2 2 3
' 0.9753 4 31 2
| 0.9599 ¢ 2 1 7
! 0.9503 4 2 2 4
| 0.9400 4 1t 9 7%




5- 465 JCPDS-1CDD Copyright 1994 Qe
(Ca,Na)(Al,si) 8i O
2 28

Sodium Calcium Aluminum Silicate Anorthite, sodian, ordered

Rad: CoKa Lambdas: 1.7802 Pilter: Fe d-sp:
Cutoff: Int: Visual I/Icor:
Ref: Goodyear, Duffin, Mineral. Mag., 30 306 (1954)

Sys: Triclinic 8.G.1 C»1 (2)

a: 8.1648 b: 12.859 c: 7.0973 A c:
h: 93.57 B: 116.1 C: 689.78 2: 4 mp:
Ref: Cole et al., Acta Crystallogr., 4 20 (1951)
Dx: 2.68 Dm: 2.70 SS/FOM: F19=5(.086,42)
ea: 1.5606 nwB: 1.5639 ey: 1,5683 Sign: + aV: 66-86°
Ref: Emmons, Mem. Geol. Soc, Am., 52 26 (1953)
9- 465 JCPDS-ICDD Copyright 1994 QM=
19 reflections in pattern. Page 1 of i. Radiation= 1.54060
d A Int, hkl d A Int. hk1l
. 6.48 40 -1 1 0 2.95 70b 0 -4 1
P 4.68 40 0 -2 1 2,66 60 -3 1 1
4.04 80 =2 0 1 2.53 70 -2 -4 1
3.89 50 1«1 1 2,51 60 1 -1 2
3.75 80 =1 3 0
3.64 70 -1 ~3 1
3.47 50 -1 -1 2
. 3.43 30 -2 -2 1
3,37 60 -1 1 2
3.26 50 -2 2 0
3.23 80 [ 0 & O
3.20 100 -2 0 2
3.18 90 0 0 2
3.4 70 2 2 ¢
3.02 50 1 -3 1

75



10-393 JCPDS-ICDD Copyright 1994 Qe
Na(Si A1)O
3 8

Sodium Aluminum Silicate Albite, disordered

Rad: CuKa Lambda: 1.5418 Filter: Ni d-sp:
Cutoff: Int: I/Icor:
Ref: Smith, Mineral. Mag., 31 47 (1956)

Sys: Triclinic S.G.: C=1 (2)

a: 8,165 be: 12.872 c: 7.111 A: C:
Z: 93.45 : 116.4 C: 90.28 2: 4 nmp:
Fef: Ibid. -

% 2.61 Dm: 2.62 SS/FOM: F30226(.016,72)

eas 1,527 rwB: 1.532 ey: 1.534 Sign: + 2V: 45-859

Ref: Tuttle, Bowen, J. Geol., 58 572 (1950)
42 reflections in pattern. Page 1 of 2. Radiation= 1.54060

i daA Int. hk1 d A Int. hkil
' 6.428 8 0 2 0 2.950 10 0 -4 1
i 6,357 10 0 0 1 2.927° 12 0 -2 2
i 5.8641 2 -1 -1 1 2.917 2 -2 -2 2
i 5.666 2 -1 1 1 2.830 12 131
i 4.690 2 0-2 1 2.654 4 -1 3 2
i
| 4,040 16 -2 0 1 2.518 8 -2 -4 1
P 3.861 2 1-1 1 2.506 8 -2 4 1
i 3.752 30 -1 3 0 2.450 2 -1 5 0
| 3.639 12 1 3 0 2.369 4 2 40
i 3.476 6 -1 -1 2 2.101 2 -3 3 1
i 3,370 8 -1 1 2 2.281 2 -3 -3 1
Co3.211 30 0 4 ¢ 2.266 2 -1 1 3
13,176 100 0 0 2 2,245 2 1 -3 2
I 3.129 12 2 2 0 2,182 2 0 4 2
[ 3.016 8 1-3 1 2.140 8 0 6 0
12,120 6 2 -4 1
i 2,100 4 15 1
1 1.992 2 -1 3 3

1.987 2 0 6 1
1,941 2 -2 -4 3
i 1.924 2 -4 2 2
| 1.873 6 2 2 2
{ 1.850 2 -4 0 2
| 1.826 8 4 0 0
} 1.019 1 2 60 7
{
f 1.792 10 11 3
L 1.774 ? -2 4
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