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DIFRACCION DE RAYOS X

PARTE 1T

GUIA DE TRABAJOS PRACTICOS

NOTA PRELIMINAR

Los trabajos prdcticos detallados en la presente gufa han sido
preparados gracias a la colaboracién de todos los integrantes del Labo-
ratorio de difraccién del Departamento de Metalurgia.

El Licenciado R. Acufia se ha ocupado del trabajo acerca del
método de Debye-Scherrer mientras que el sefior D. Arocena ha tenido
a su cargo la determinacién de figuras de polos. El Licenciado D. Banchik
ha preparado el trabajo préctico de orientacién de monocristales y algunos
problemas de aplicacién, Finalmente, el Licenciado M. Ipohorski ha te-
nido a su cargo la mayor parte de los problemas de aplicaciény el trabajo
de difractometria,

A todos ellos, que desinteresadamente han distraido el tiempo
de sus actividades especificas para cooperar con este curso, mi m4s
sincero agradecimiento.

Alberto F. Bonfiglioli



I. 1.

I. 1. 1‘

I. 10 2‘

I.1.3.

I.1.4.

I.1.5.

TRABAJO PRACTICO N° 1

PROBLEMAS DE APLICACION

LA RED RECIPROCA Y LA ESFERA DE EWALD

Hallar la red reciproca de una red clibica I. Hacer lo mismo
para una red cGbica F. Qué puede decirse de la relacién exis-

.tente entre las redes clbicas Iy F, y sus respectivas redes

reciproca®

En qué redes se verifica que los ejes (u v w) son normales a
los planos (bkl) tales que h=u, k=v, 1=w?

a) Demostrar que si un plano reticular (hkl) pertenece a la
zona de eje (uvw) se verifica

hu+ kv+1lw=0

b) Demostrar que si (u v w) es un eje-de la red cristalina y
hkl un nodo de la red reciproca se tiene

hu+ kv +1lw=n

Si el nodo hkl se halla sobre el n-simo plano (uvw) de la red
reciproca contado a partir del origen,

Usando la red reciproca hallar una expresién para los espacia
dos entre planos reticulares para redes cfibica, hexagonal, te
tragonal y ortorrémbica.

Un haz de rayos X monocrométicos de longitud de onda 3— =0,71 A
incide sobre un cristal de aluminio (cGbico F, 2 = 4,04 A) segln
un eje (001). Indicar con la ayuda de la esfera de Ewald los indices
de las reflexiones posibles si el cristal oscila + 22° alrededor
deleje (010).



Sugerencia: trazar s<hre papel transparente la proyeccidn de la
red reciproca sobre € plano (001) de dicha red; sobre un papel
blanco trazar ahora, en la misma escala, la proyeccién de la es-
fera de Ewald, la cual comprenderd el circulo ecuatorial de ra-
dio 1/A y los circulos menores que corresponden a la intersec-
cién de la esfera con los planos de cota a*, 28*, 38
Superponer la proyeccién de la red con la de la esfera convenien-
temente orientadas y rotar una respecto de la otra de manera de
obtener las intersecciones posibles de la esfera con los nodos de
la red reciproca,

I.2. LOS RAYOS X - INTERACCION CON LA MATERIA

Nota: Para la resolucién de los problemas siguientes,
serdn suministradas las tablas necesarias,

I.2.1. Se quiere tomar un diagrama de difraccién con radiacién o
blanca que contenga longitudes de onda a partir de A = 0,35 A
Sabiendo que la mdxima disipacién permitida por el tubo de
rayos X es 1 Kw, en qué condiciones de tensién y corriente
debe trabajar el tubo de manera de tener un margen de segu-
ridad del 10%? Expresar el resultado en Kvy m A.

]
Dato: BC = 12,400 AKv
e\
1.2.2. Calcular el coeficiente mésico de absorcién para una aleacién
conteniendo un 75% atémico de cobre y 25% atémico de oro pa-
ra las radiaciones MoK of y CuK Y

I.2.3. a) Calcular qué proporcién porcentual de radiacién CuKy{ ¥
CukK [5 absorbida por una hoja de niquel de 10 /— de espe-
sor.

b) Sabiendo que la intensidad de la linea Cu K [ es 1/Tdela
intensidad de la linea Cu K o o calcular qué espesor debe tener
la hoja de niquel para que

IK@-_- 1
IKy 500



I.2.4. Calcular el espesor que debe tener una plancha de plomo
para que absorba el 99% de la radiacién MoKe{ . Qué
proporcién de radiacién Cu K A YCrkK oL ©s absor-
bida por el mismo espesor ?

I.3. FACTOR ATOMICO DE DIFUSION Y FACTOR DE ESTRUCTURA

I.3.1. Extrayendo los datos numéricos de tablas, representar el
factor-atémico de difusién para los siguientes metales: Alu-
minio, Cobre y Oro. Ellos cristalizan en una estructura
cibica F. Adoptando como volumen atémico el que  corres-
ponde a 1 4tomo en la celda, evaluar la densidad de carga
electrénica media para cada uno de los 4tomos dados.

Qué puede decir de la variacién de los factores atémicos de
difusién, en relacién al "tamafio" atémico, y densidad de
carga?

I.3.2. a) Calcular el factor de estructura para un cristal cGbico
simple conteniendo un tinico tipo de 4tomo de factor de di-
fusién

b) lo mismo para un cristal cibico I,
c) lo mismo para un cristal ctbico F,

En base a b) y c¢) hallar los espacios reciprocos de los cris-
tales ctbicos 1y F dados. Comparar con el resultado del
problema 1.1.1.

d) Calcular el factor de estructura para el Silicio. Este ele-
mento cristaliza sobre una red ctibica F pero contiene 8 dto-
mos por celda distribuidos en una forma particular, lo que
da origen al cristal de la forma llamada chbica del diaman-
te.

Los 4tomos se hallan en las posiciones
0
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En este caso, no existe la coincidencia entre la red y

el cristal que se observa frecuentemente en los metales,
Si se compara con el problema I.1., se ver4 que el
espacio reciproco tampoco coincide generalmente con

la red reciproca, contrariamente a lo que ocurre en el
caso de b)y c).



TRABAJO PRACTICO NO 2

ORIENTACION DE UN MONOCRISTAL POR EL
METODO DE LAUE

GENERALIDADES

En clases tebricas se vi6 que la obtencién de un diagrama de
difraccién por el método de Laue se hace iluminando un cris-
tal fijo con radiacién blanca, es decir, radiacién cuyo espec-
tro contiene una amplia gama de longitudes de onda. Algunas
de estas longitudes de onda satisfacen las condiciones de di-
fraccién con ciertas familias de planos reticulares y se ob-
tienen asf hacer difractados. Estos se recogen en una placa
fotogréfica la que puede colocarse de manera tal que sobre
ella incida normalmente el haz de rayos X transmitido a tra-
vés del cristal, con lo cual se obtiene el montaje 1llamado
"en transmisién', En el estudio de monocristales metdlicos,
sin embargo, resulta de uso mucho mis frecuente el monta-
je en reflexién, en el cual el haz de rayos X pasa por la pla-
ca fotogrdfica a través de un colimador, incide después en
el cristal, y los haces difractadosse recogen en la placa una
vez "reflejados' en el cristal.

De los distintos métodos de obtener diagramas de difraccién,
es el de Laue el m4s rudimentario. En dicho diagrama no pue-
de aplicarse directamente la ley de Bragg para calcular los
dhkl, pues no se conoce qué longitud de onda ha intervenido
en una dada reflexién. Por la misma razén, las medidas de
intensidad no tienen sentido: Por un lado, sabemos que el po-
der reflector correspondiente a un mdximo de difraccién va-
rfa como N> (Ver Capitulo III de clases teSricas); por
otro lado, la intensidad y proporcién de cada longitud de onda



contenida en el espectro continuo es distinta, en general,
para cada una de ellas; por afiadidura, cada longitud de on~-
da act@a en forma diferente sobre la placa fotografica. La
intensidad de una dada reflexién no es pues comparable a
la de las demis.

La informacién obtenible a partir de un diagrama de Laue
queda asf limitada a una serie de relaciones geométricas que
permiten hacer la orientacién de un cristal, es decir, per-
miten hallar la situacién de ejes y direcciones cristalogri-
ficas con respecto a las formas exteriores del cristal, Estas
formas de por s permiten orientar cristales i6nicos, mole-
culares, etc. que presentan caras de clivaje, pero en el ca-
so de monocristales metdlicos que tienen, en general, la for-
ma del molde en que fueron crecidos, el estudio por rayos X
es imprescindible para conocer la orientacién., De aqui deri-
va la importancia que el método de Laue tiene en metalurgia
fisica: todo tipo de estudios sobre monocristales debe empe~
zar por su orientacién,

El objeto del presente trabajo prédctico es la obtencién e inter-
pretacién de un diagrama de Laue por reflexién de un mono-
cristal de aluminio.

OBTENCION DEIL DIAGRAMA DE LAUE

Para la experiencia se usari una cdmara de reflexién General
Electric. Esta comprende el chasis donde se ubica la placa
fotogrédfica, el cual es atravesado por un colimador que defi-
ne al haz de rayos X cuyo didmetro es ~ 1 mm, y un soporte
orientable en el cual se coloca el cristal a estudiar,

La radiacién a utilizar puede provenir de un tubo de rayos X
con anticdtodo de tungsteno. Este es conveniente pues a las
tensiones frecu entemente usadas ( £ 50 Kv) preseunfa un es-
pectro continuo intenso y bastante uniforme (a esas tensiones
no se presentan lineas caracteristicas).

Muchas veces sin embargo, ciertas longitudes de onda generan
radiacién de fluorescencia en la muestra (suele observarse és-
to con monocristales de cobre) la cual produce un velo en la

pelicula que puede llegar a ser muy molesto. Este efecto se ve
suprimido en parte si se cubre la pelicula con una hoja de alu-



minjo del orden de 0.1 mm de espesor. La radiacién de
fluorescencia es en general, de longitud de onda bien de-
finida y relativamente larga; alla se absorbe preferencial-
mente, en el aluminio mientras que las longitudes de on-
da restantes, mis cortas' pasan sin ser atenuadas demasia-
do,

La radiacién sin filtrar proveniente de otros antic4todos,
como el cobre, suele ser utilizada también sin inconve-
nientes, Esto resultaprictico cuando simultdneamente

con el diagrama de Laue se toman otros diagramas que re-
quieren radiacién caracteristica: en general un tubo de ra-
yos X lleva dos o mds ventanas de salida. Razones de eco-
nomia en el uso aconsejan que dentro de lo posible, es pre-
ferible tomar los diagramas simultdneamente méis que en
forma sucesiva. Debe tenerse bien presente que si un tubo
de rayos X tiene 4 ventanas, cuando se usa una de ellas so-

lamente el tubo se desgasta en la misma forma que si se u-

saran las 4.

Para efectuar la toma del diagrama, se utilizari un equipo
Philips Norelco y se aconseja seguir el camino siguiente:

Colocar el monocristal en el soporte orientable. Su coloca-
ci6én depende de la forma y tamafio de ese cristal. Puesto
que se usaran varios cristales con las distintas comisiones
de trabajo, su puerta en posicién serd indicada por el jefe
de trabajos practicos. ‘

Colocar el chasis de la cdmara, portador del colimador, en
la bancada del equipo de difraccién; la parte de atrds del co-
limador debe quedar bien apoyada contra la ventana de salida
de la radiacién; fijar el chasis con los tornillos moleteados
laterales,

Colocarse detris de la pantalla de plomo que se encuentra
en la mesa de trabajo del equipo y encenderlode acuerdo a
las instrucciones del jefe de trabajos pricticos.

Apagar las luces del laboratorio y rotar la rueda moleteada
que abre la ventana del tubo. SIEMPRE DETRAS DE LA PAN-
TALLA DE PLOMO. Verificar ahora si sale haz a través

del colimador: con una pantalla fluorescente : debe observar-
se un punto luminoso de algo m4s de 1 mm de didmetro, de
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intensidad uniforme. Si éste no fuera el caso aflojar ligera-
mente el tornillo que se encuentra en el frente de la bancada
y subirla o bajarla cuidadosamente con el tornillo moleteado
que se encuentra al pie de la misma, hasta que el punto lumi-
noso en la pantalla fluorescente aparezca intenso y uniforme,
Ajustar el tornillo frontal nuevamente y cerrar la ventana de
salida de radiacién,

Ubicar ahora el soporte orientable en la bancada de manera
que la superficie del cristal esté a 3 cm de la placa. Para
esto se usard una pieza metdlica especial.

Abrir nuevamente la ventana del tubo y verificar con la pan-
talla fluorescente que el haz realmente 'pegue' sobre el
cristal. Si asi no fuera, aprovechar los dos movimientos
del soporte orientable para ubicar el cristal en el haz, ano-
tando las posiciones en que se encuentran los Indices sobre
las escalas graduadas de dicho soporte.

Cerrar la ventana del tubo, retirar la cdmara de la bancada

y cargar el chasis con pelicula en el cuarto oscuro. Aunque

la cAmara tiene marcas que permiten referir la posicién de

la pelicula respecto del cristal, conviene hacer una pequefia
marca en una esquina de la pelfcula, de manera que no quepan
dudas acerca de esa posicioén,

Montar la cdmara como se indicé en 4) y, 5)y abrir la venta~
na del tubo. Una répida verificacién del haz y su incidencia en
el cristal con la pantalla fluorescente no estari de mads.

El regimen de trabajo de la unidad de difraccién no podr4 so-
brepasar de 40 Kvy 15 m A, En estas condiciones el tiempo
de exposicién serd del orden de 1h30.

Finalizada la exposicién, cerrar la ventana del tubo y, si no
hay otra experiencia en marcha, apagar el equipo.

El revelado se hace con luz roja lo que permite controlar la
aparicién de las manchas de difraccién. En general, para un
revelado satisfactorio 3 minutos son suficientes. La pelfcula
en el bafio de revelado debe agitarse continuamente para lograr



una accién uniforme de las drogas, "

44

Lavar y poner en el fijador y agitar continuamente. Un
buen fijado demanda del orden de 15 minutos. Lavar du-
rante 10 minutos y dejar secar,

Se considera que se obtuvo un buen diagrama cuando las
manchas de difraccién son numerosas y se destacan niti-
damente del fondo de la pelfcula. Si el fondo no es muy
intenso y el ntimero de manchas que aparecen es pequefio,
puede ser que la exposicién no haya sido suficiente. To-
mar otro diagrama aumentando el tiempo de exposicién.

Por el contrario, si el fondo es tan intenso como para im-
pedir destacarse a las manchas de difraccién, puede tra-
tarse de una fluorescencia en la muestra. En este caso to-
mayr otro diagrama cubriendo la pelfcula con una hoja de
aluminio (ver més arriba). La pérdida de contraste man-
cha-fondo puede verse acentuada si los tiempos de exposi-
cién son muy prolongados,

Si la placa presenta un fondo lechoso, quiere decir que el
fijado ha sido deficiente.

INTERPRETACION DEL DIAGRAMA DE LAUE

Se ha mostrado en las clases tebSricas que cada zona de planos

en el cristal da origen a un cono de haces difractado. Este cono
intersecta a la pelicula segln una hipérbola constituida por man-
chas: siendo cada una de ellas una reflexién sobre un plano reticular
de esa zona.

AsT, el aspecto del diagrama de Laue en reflexién serd el de un
conjunto de manchas distribuidas sobre hipérbolas, las que a-
parecerdin més o menos dilatadas segin que la distanciacristal-
pelicula sea méds o menos grande. Cada una de esas hipérbolas
corresponderd a una zona de planos en el cristal. Evidentemen-~ -
te, una mancha puede pertenecer a varias hipérbolas simult4-
neamente. Esto significa que el plano que ha dado origen a esa
mancha pertenece simultdneamente a varias zonas.

Para hallar la orientacién del cristal es necesario identificar
las zonas que corresponden a la hipérbolas o los planos que

10



dieron origen a las distintas manchas. Esto requiere determi-
nar sobre la pelfcula las distancias angulares entre hipérbolas
o manchas, lo cual puede hacerse f4cilmente con la ayuda del
llamado gbaco o carta de Greninger., El §baco comprende fami-
lias de hipérbolas trazadas sobre papel transparente; se Super-
ponea la pelicula, Rotando convenientemente uno respecto de

la otra, pueden hacerse coincidir las hipérbolas trazadas con
los hipérbolas formadas por las manchas en la pelicula. Por
lectura directa en el 4baco se determinan las coordenadas an-
gulares necesarias,

Es importante notar que el dbaco ha sido construido para una
distancia cristal-pelicula fija. Para poder hacer coincidir

las hipérbolas trazadas con las de la pelfcula es necesario que
el diagrama haya sido tomado con esa misma distancia cristal-
pelfcula.

La identificacién de zonas y planos est4 detallada minuciosa-
mente en muchos libros. Son particularmente claros en este
sentido Barret y Cullity*. De estos textos existe un ndmero
suficiente de ejemplares a disposicién de los alumnos, por lo
que consideramos innecesario reproducir aquf lo que en ellos
se dice., Enel curso del trabajo prictico se indicard, sin em-
bargo, un método rdpido de orientacién que se adapta muy
bien a casos simples,

La presente gufa se entrega al alumno con:

1 carta de Greninger

1 red de Wulf

1 red de Wulf

4 Proyecciones standard, (001), (110), (111) y (112) para el
sistema ctbico

1 tabla detallada de 4ngulos entre planos cristalograficos del
sistema ctbico

1 Proyeccién standard (0001) para el magnesio

1 tabla de angulos interplaneares para diversos ne tales hep.

*C.S. Barret, Structure of Metals

Mc. Graw Hill, N.Y. (1952)

B.D. Cullity, Elements of X-Ray Diffraction
Addison Wesley, Reading, 1959
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Los dos Gltimos implementos, aunque no serdn utilizados
en el presente curso, se incluyen con miras a la utilidad
que pueda prestar en posibles trabajos futuros de los a-

lumnos,

12
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. 1.

TRABAJO PRACTICO N° 3

EL METODO DE DEBYE-SCHERRER:
APLICACION A LA MEDIDA PRECISA DEL PARAMETRO
DE RED DE CRISTALES CUBICOS

El objeto del presente trabajo es medir el pardmetrl de la
red del aluminio. Para ésto se utilizari una cdmara Philips
de 114,6 mm de didmetro y radiacién de cobre filtrada con
niquel para eliminar K . El montaje de la cdmara se hari
en el equipo Philips Norelco con el que se llev6 a cabo el
T.P. n0 2,

PREPARACION DE LA MUESTRA

Para obtener un buen diagrama D.S, es necesario partir de
la sustancia finamente pulverizada de manera que ésta pase
por un tamiz con malla 250 o 300. En el caso de sustancias
quebradizas como las sales inorgénicas en general, se pne-
para el polvo cristalino moliendo finamente en un mortero

de dgata. En el caso de los metales es necesario limarlos
con una linea muy fina; postefiormente, las limaduras deben
someterse a un proceso de recocido para eliminar las tensio-
nes introducidas por el limado.

Por regla general, cuando deben tomarse varios diagramas
D.S. sobre una muestra en funcién de distintos tratamientos
térmicos, estos nunca deben hacerse sobre la muestra masi-
va de la que después se obtiene el polvo cristalino, si no que
debe seguirse el camino inverso, Primero hay que obtener
el polvo y sobre éste efectuar los tratamientos térmicos, te-
niendo la precaucién de eliminar las tensiones originadas en
el limado. Evidentemente, ésto complica las operaciones:
en el recocido de finas limaduras metdlicas deben tomarse
més precauciones para evitar la oxidacién que con una mues-
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tra masiva; efectuar un templado sobre limaduras es incémo-
do, etc. Sin embargo, estas dificultades no constituven» incon-
venientes mayores, Problemas insalvables surgen cuaudo la
deformacion introducida por ¢l limado el tratamiento térmico
posterior cn una dada muestra cambia la estructura que se de-
seca observar. En este caso, el método no puede aplicarse y
debe recurrivse a otra forma de obtencién del diagrama en

las que sc pueda usar una muestra masiva, Las técnicas a usar
en este caso dependen de 1a forma de la muestra y del tipo de
informacion que desce obtenerse. Por ejemplo, si se quiere
efectuar una medida de pardmetro de red, sobre una muestra
masiva, para lo cual deben medirse las dltimas lineas del
diagrama, resulta convenicnte el uso de una cAmara de Gui-
nier (ver T.P. n° 4) en reflexién; si lo que se quiere hacer

es una identificacién de fase en base a las primeras lineas del
diagrama, puedce operarse con la cimara de Guinier en trans-
misidn si la muestra ¢s suficientemente delgada, en caso con-
trario ¢s nceesario recurrir a otras téenicas (ver Peiser,
Rookshy, Wilson*).

In el caso presente, ¢l alumno recibird el aluminio en forma
de limaduras [inas convenientemente recocidas. Con ellas
deberd prepararse la muestira en forma de varilla de menos
de 1 mm de didmetro la cual se ubicard posteriormente en el
centro de la cdmara. Para preparar esta varilla existen dos
posibilidades

a) introducir pacientemente las limaduras en un fino tubo (dia-
metro 0,5 mm) de vidrio Lindemann. Este vidrio es parti-
cularmente transparente a los rayos X. NO SE DEBE REEMPLA-
ZAR POR VIDRIO PYREX. Este es muy absorbente e incremen-
tarfa excesivamente el tiempo de exposicién.

b) Formar una pasta con un aglutinante (bdlsamodel Canad4,
cemento 'pegatodo’’, ete.) y disponerla cuidadosamente alre-~
dedor de una muy fina varilla de vidrio (didmetro 0.1 mm),
tratando de darle una forma aproximadamente cilindrica.

H.S. Peiser, H.P, Rookshy, A.J.C. Wilson
X-Ray Diffraction by polycrystalline Materials,
The Institut of Physics (Dondres, 1955)
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II1. 2.

PREPARACION DE LA CAMARA DE DIFRACCION,
OBTENCION DEL DIAGRAMA

La figura III. 1 muestra un esquema de la cdmara.
Esta consiste de un cilindro hueco del radio especi-
ficado, contra cuyas paredes interiores se dispone
una pelfcula perforada de 35 mm de ancho. La pre-
cisién en las medidas angulares depende de la pre-
cisi6n con que se conozca el radio y de la posibili-
dad de un centrado perfecto de la muestra.

El colimador y el embudo de escape del haz estin
disefiados de manera de evitar que todas las reflexio-
nes parisitas originadas en los bordes de las ranuras
que limitan el haz lleguen a la pelfcula.

Aungue la cdmara en si tiene un aspecto muy simple,
en su construccién y uso deben adoptarse muchas pre-
cauciones para lograr diagramas de alta calidad. Solo
daremos ac4 los detalles necesarios para la realiza-
cién del trabajo préictico, sin embargo aconsejamos
al alumno la lectura del parrafo 4.1. del tratado de
Guinier*,

Para la obtencién del diagrama es conveniente seguir
el camino siguiente,

Colocar la cdmara cerrada sobre la bancada del equi-
po de difraccién con el colimador bien apoyado contra
la ventana de salida del tubo de rayos X,

Encender el equipo y abrir la ventana de salida de la
radiacién, Verificar en la pantalla fluorescente que
se encuentra en la parte externa del embudo de esca-
pe de la cdmara (ver figura II.1), si la incidencia del
haz es correcta: debe observarse un punto luminoso
intenso y homogeneo,. Si asi no fuera mover la banca-
da como se indicé en el paso 4) del T.P.No. 2, pero

*A, Guinier, Théorie et Technique de la Radiocristallographie,
Dunod, Paris, 1964 (3a. edicién).

23



esta vez controlando el punto luminoso en la pantalla
del emhudo de escape,

Cerrar la ventana de salida de radiacién y retirar la
cdmara. Fijar la muestra preparada en forma de vari-
lla como se indicé en (III. 1) en el centro de la cAdmara,
de manera que el eje de la varilla quede lo m4s horizon-
tal posible.

Retirar la pantalla fluorescente del embudo de escape
y observar a través de 61 la muestra haciendo entrar luz
por el colimador.

Con la ayuda del tornillo que se encuentra en la parte
superior de la cdmara, efectuar los desplazamiento s
necesarios del soporte de la muestra de manera que és-
ta quede centrada en el haz de luz que pasa por el coli-
mador. El centrado es correcto cuando al rotar la mues-
tra alrededor de su eje, el ojo la ve como si estuviera
en reposo. Esta situacién se logra por aproximaciones
sucesivas .: se centra la muestra en el haz con el tornillo
previsto para tal fin, se la rota, se la vuelve a centrar,
etc. Una vez finalizada esta operacién se atornilla nue-
vamente la pantalla fluorescente sobre el embudo de es-
cape.

Destornillar el colimador y el embudo para colocar la
pelfcula; debe tenerse en cuenta que en la cdmara de que
se dispondr4, esas piezas son intercambiables, pudiendo
una ocupar equivocadamente el lugar de la otra (en cdma-
ras mas modernas este inconveniente ha sido obviado),
Por lo tanto, al desarmar la cdmara en el cuarto fotogra-
fico para cargarla con pelicula, el colimador y el embudo
deben ubicarse de manera tal que, adn en la oscuridad,

no quepan dudas acerca de qué posicién debe ocupar cada
uno de ellos al volver a armar el conjunto.

La pelicula fotografica se suministrard convenientemente
cortada y perforada. Colocarla en la cimara de manera que
quede adherida en toda su extensiémra las paredes de la mis-
ma, con los extremos toc4dndose en la parte superior. Uno

de estos extremos debe apoyarse decididamente en una peque-
fia espiga fija que se encuentra en la parte superior interna



Im. 3.

IO. 3.1,

de la cdmara; el otro extremo quedari entonces muy
préximo de una espiga mévil cercana a la anterior y,
al mismo tiempo, los agujeros de la pelicula coinci-
dirén con los agujeros de la cdmara previstos para
el pasaje del colimador y del embudo.

Si llegara a tocarse accidentalmente la muestra al
poner la pelicula, retirar ésta de la cdmara y repe-
tir el paso 4.

Atornillar el colimador y el embudo “teniendo presente
el Paso 5), Cuidar particularmente la adherencia de la
pellcula a las paredes en la vecindad de esas piezas.
Ajustar, por ltimo, la pelfcula corriendo la espiga mé-
vil que se comanda desde la parte superior de la cidma-
ra por el tornillo vecino al que se empleé para el cen-
trado de la muestra; cerrar la cdmara,

Ubicar la cdmara en la bancada del equipo de difraccién
y acoplar el motor del pié de la bancada con la polea

que hace rotar la muestra en la cdmara. Abrir la ven-
tana del tubo de rayos X interponiendo en el camino de

la radiacién el filtro de niquel. Conviene verificar que en
la pantalla fluorescente del embudo se observa la som-
bra de la muestra.

Con un regimen de 40 Kv, 15 m A, el tiempo de exposi-
cién puede ser del orden de 1h30,

Completada la exposicién proceder como en el trabajo
préictico No, 2 pasos 9y 10.

ASPECTO DEL DIAGRAMA DE DEBYE-SCHERRER
ASPECTO GENERAL

El aspecto general de un diagrama de Debye-Scherrer
tomado en una cdmara del tipo de la utilizada en el
presente trabajo es siempre el que se muestra en la
figura ITl. 2. Ese diagrama podr4d contener méds o me-
nos lineas dependiendo de la complejidad de la estruc-
tura de la muestra.
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Hay dos detalles importantes que puede apreciarse
f4cilmente sobre el diagrama:

Para 4ngulos @ pequefioslas lineas son simples;a medida
que 9 crece, estas comienzan a desdoblarse hasta
que las Gltimas lineas del diagrama aparecen franca-
mente desdobladas. Este efecto es debido a la presen-
‘cia del doblete Koy, Kqf,, en la radiacién inciden-
te, el cual se manifiesta en las Gltimas lineas del dia~
grama, A estas lineas corresponde, la mayor resolu-
cién., En efecto, si diferenciamos la ley de Bragg res-
pecto de la longitud de onda, se ve que a una variacién

AN de 1a longitud de onda, corresponde una varia-
ci6n:

Ao - _AX te @
A

del dngulo de Bragg. Por lo tanto, para un A )ldado,
la variacién del 4ngulo de Bragg serd més grande cuan-
to més grande sea & (tg @ —#~ ©© para .}{_‘ )e

La intensidad de las lineas no decrece unifo rmemente

al crecer e como podria esperarse a partir del he~
cho que los factores de estructura disminuyen al cre-

cer los Indices de la reflexién, Para explicar este e~
fecto recordemos la fé6rmula que se ha dado en clase
tebrica para la intensidad de una linea de Debye-Scherrer
por unidad de longitud de la misma:

3
-I-I-=7,9x 10726 7( 1+Co8220 Fhkl 2vef D
o FR Z
Vc 2(167T ¥ Sen“® CosH (mL. 1)
donde :

I es la energfa difractada por unidad de longitud de la
linea.

JIo es la intensidad incidente en la muestra

7,9%x 10"26 s la constante que proviene de la férmula de
Thomson

n es el factor de multiplicidad (nGmero de planos reticula-
res con iguales espaciados que, por lo tanto, contribuyen
a la misma linea)



1+cCos22 © es el factor de polarizaci6én para el

2 caso en que el haz incidente esté sin
polarizar,
3
k 1 es el factor de Lorentz
2 2 cuyo significado ha sido
\{ 1677 ¥ Sen 6 cos® ya discutido en clases
tebricas.

Fhkl 2 es el factor de estructura

Vef es el volumen del polvo cristalino que darfa la misma
intensidad difractada si no hubiera absorcién,

D es el factor de Debye-Waller que depende de la tempera-
tura y del 4ngulo de la reflexi6én,

Salvo el factor de Thomson y % todos los factores
de (I11, 1) varfan, en general, con los fndices de la reflexi6n,
o lo que es lo mismo, con el 4ngulo de Bragg. La figura (III, 3)
muestra la variacién del factor trigonométrico que integra
el factor de Lorentz y de polarizacién: se ve que como conse-
cuencia de la variacién de ese factor, las primeras lineas del
diagrama serdn intensas, las intermedias verdn su intensidad
fuertemente disminuida y las dltimas aparecerdn reforzadas,
Por otra parte, el factor de multiplicidad m. varfa en forma
irregular con hkly, por lo tanto reforzard en forma distinta

e irregular a las diversas lineas,

En cristales que contienen un motivo atémico en lugar de un
Ginico tipo de 4tomo 1a variacién de intensidad de las lineas
es adn mds irregular.

El alumno puede calcular como ejercicio el factor de estruc-
tura del Cl Na o el ClK por ejemplo (iones Na*t ] o Kt en las
posiciones 000, 011, 10l 6 110; iones C1 100, 010, 003, 33
verd entonces que si hkl son de distinta paridad Fhk1=0 como
debe esperarse para la red fce; si hkl son todos pares
Fhkl =fNa+ + fCl" . Si hkl son todos impares fyyy = f. 4+ - fCl‘

Na
Quiere decir que las lines con h, k, 1, impares serdn sensi-
blemente menos intensas que aquellas con indices pares El
efecto m4s dréstico en el C1K pues los iones CI™ y K" tienen
el mismo ndimero de electrones y, sus factores atémicos de
difusién son pricticamente iguales, con lo cual las lineas con
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hkl impares no son observables,

El volumen efectivo también varfa en general con el 4ngulo
de difraccién provocando una variacién irregular de inten-
sidad en las distintas lineas,

I0.3.2 ALGUNOS EFECTOS EXTRANOS

Se considera que se ha obtenido un buen diagrama de Debye-
Scherrer cuando las lineas son finas, destacdndose nitida-
mente del fondo de la pelfcula y que la intensidad en cada
linea es uniforme. Para obtener un diagrama en estas con-
diciones se requiere ante todo una buena muestra: cristales
pequefios orientados perfectamente al azar pero cuyo tama-
fio no sea menor de 0. l/(‘_

Ademds, esos cristales deben estar libres de imperfeccio-
nes. Por esta razén se deben recocer las limaduras metd-
licas antes de tomarles el diagrama.

Si los cristales fueran muy pequefios o imperfectos, éstos
darén lugar a lineas ensanchadas y ese ensanchamiento pue-
de usarse para medir el tamafio de cristales o para carac-
terizar determinadas imperfecciones. Esto serd tratado en
el curso tebrico,

Por otra parte, si la intensidad a lo largo de cada linea no

es uniforme sino que se presentan arcos reforzados, es signo
que los cristales en la muestra no estfn orientados al azar
sino que hay una orientacién preferencial, Este caso ser4
tratado en las clases teéricas y en el trabajo Prictico No. 6.

Sin embargo, aln disponiendo de una buena muestra puede
obtenerse un diagrama de mala calidad debido a ciertos
efectos puramente experimentales. Queremos ahora ocupar-
nos de ellos, dando al alumno las indicaciones necesarias
para evitarlos o identificarlos sea en el presente trabajo
prictico sea en posibles trabajos futuros. Para ésto supon-
dremos que la muestra no presenta las anomalfas especi-
ficadas més arriba,

1- La pelfcula tiene un fondo excesivamente alto y las lineas
se destacan poco en €l.
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Esto puede estar originado fundamentalmente por fluores-
cencia excitada en la muestra por la radiacién incidente,

Se puede evitar eligiendo la radiacién a emplear en funcién
de la composicién de Ja muestra. Una regla conveniente

es no usar un anticdtodo cuyo nimero atémico Z sea 2, 3,

o' 4 veces mayor que el elemento més importante de la mues-
tra. El efecto m4s molesto se encuentra cuando A Z = Z
(anticdtodo) - Z (elemento principal de la muestra)es 2 § 3.
Es menos molesto cuandoA Z = 4y 5, y prdcticamente, no
molesta paraf\ Z » 5. De esta regla podemos deducir que
no podrd usarse radiacién Cu Ko con muestras contenien-
do hierro. ({7 = 3). Para este caso resulta méis adecua-
do C g Ko\ ,FeKO\ yCrKo{ .

Cuando no se tiene a disposicién un tubo de rayos X con el
anticdtodo requerido, puede recurrirse al paliativo de cu-
brir la pelicula con una hoja de aluminio o bien del elemen-
to que actia como filtro KA de la radiacién usada. Esto
da buenos resultados cuando la fluorescencia no es excesiva-
mente intensa. El aluminio o el elemento del filtro (5 absors
be preferencialmente la longitud de onda de fluorescencia
que siempre es més larga que la de la radiaci6én caracteris-
tica que se usa para obtener el diagrama,

Al fondo de la pelfcula contribuye también la difusi6én de la
radiacién por el aire, pero es ésta una contribucién menor
que se acentfia al aumentar la longitud de onda, La fnica
manera de evitarla es evacuar la cdmara (un vacfo del or-
den de 10 'mm Hg es suficiente), o llenarla con un gas poco
difusor como hidrégeno o helio. Sin embargo, esta precau=
cién no es en general necesaria en los casos corrientes,

Las lineas no aparecen continuas sino punteadas, Esto se
debe a que no ha habido un ndmero suficiente de cristalitos
en el volumen irradiado, Si el nGmero de cristales no es
excesivamente pequefio (caso de muestras con granos muy
grandes), al efecto desaparece al hacer rotar la muestra,

Las lineas aparecen desdobladas a 4ngulos pequefios. Esto
se debe a que la muestra o el soporte de la misma es muy
absorbente. La figura TII. 4 ilustra el efecto. Puede supri-
mirse en algunos casos usando una radiacién mis penetran-
te.
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4 - Presencia de lineas espiireas, Estas pueden tener orfgenes
diversos.

a) Si la cdmara estuviera mal alineada, o si por accidente

el colimador y el embudo de escape estdn torcidos como con-
secuencia de un golpe, el haz de rayos X puede tocarlos. Ellos
dardn entonces su propio diagrama de Debye-Scherrer, Al
provenir estas lineas de piezas que en general no responden
a las condiciones ideales de una buena muestra policristalina,
es muy probable que ellas tengan un aspecto extrafio, (pueden
estar ensanchadas, punteadas, etc.). Por otra parte, su dis-
tribucién en el film no serd muy regular dado que no provie-
nen del centro de la cdmara. Si se tienen dudas en este aspec-
to, debe tomarse un diagrama ''en blanco', es decir, sin
muestras para verificar la aparicién de dichas lineas. Si ellas
estdn originadas en una mala alineacién de la cdmara se su-
primen ficilmente corrigiendo la posicién de ésta. Si hay un
deterioro en los colimadores y/o embudo de escape, lo méis
indicado es reemplazarlos.

b) Las lineas espureas pueden originarse en el tubito que

se us$ para montar la muestra. Sin embargo, el material
con que ellos se hace es muy frecuentemente amorfo (vidrio,
cuarzo amorfo); por lo tanto, no originan lineas de difraccién
nftidas sino halos muy ensanchados, especialmente para 4n-
gulos de difraccién pequefio, que resultan faciles de recono-
cer,

c) Si el elemento del anticdtodo del tubo de rayos X estuviera
contaminado con otros elementos, éstos dardn sus espectros
los cuales provocardn en el diagrama de difraccién lineas a-
dicionales. La causa mis frecuente de contaminaciénes el
envejecimiento del tubo: durante su uso, se evapora tungsteno
del filamento emisor de electrones, y se condensa sobre la
superficie del anticdtodo. El resultado es que, a los potencia-
les usuales de trabajo, se excita la radiacién L del tungsteno
la que se superpone a la radiacién del constituyente del anti-
cftodo, 1o aconsejable en este caso es cambiar el tubo y,

si ésto no fuera posible elegir un filtro adecuado que las su-
prima parcialmente, conociendo las longitudes de onda de

las lfneas del tungsteno que pueden aparecer, Resulta muy
itil en este sentido la tabla 6-18 (p4g. 388) del libro de

Klug y Alexander*.

*H, P, Klug, L. Alexander, X-Ray diffraction Procedures
Wiley, New York, 1954
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1. 4.

1I. 4. 1.

INTERPRETACION DEL DIAGRAMA

MEDIDA DE LA POSICION DE LAS LINEAS SOBRE
LA PELICULA

El primer paso en la interpretacién del diagrama con-
siste en medir la posicién de las lineas sobre el dia-
grama,

Esta medida de longitudes sobre la pelicula debe trans-
formarse para obtener los dngulos de Bragg.

Si 20 es el dngulo entre el haz incidente y el difractado
que corresponde a una dada linea, cuya distancia al
origen del diagrama (punto de incidencia del haz no des~
viado) es 1, se deduce facilmente la siguiente relacién:

260 = L1
R

donde R es el radio de la cidmara. Este valor en radia-
nes del 4ngulo 2 @ se transforma inmediatamente en
grados recordando que 1 radidn = 57,39, con lo cual

2 80)=1 x 57,3°
R
En el caso presente, el radio de la cAmara es justamente
57,3 mm, con lo cual la medida en milimetros de la posi-
cién de una linea, sobre la pelicula, es igual al valor del
dngulo 2 © de esa linea en grados y décimas de grado.,

La precisién que se alcance en la determinacién de un pa-
rdmetro que se derive de la medida del d4ngulo de Bragg,
seri directamente consecuencia de la precisién con que se
mida la posicién de las lineas sobre la pelfcula. Esa posi-
cién sedetermina con la ayuda de un comparador a vernier
ubicado sebre una pantalla iluminada, alcanzdndose sin di-
ficultades una precisién mejor que 0,05 mm.,

Para la medida se recomienda seguir el camino siguiente:
1) Fijar el diagrama con cinta '"scotch' sobre la pantalla

iluminada de manera que quede paralelo a la direccién de
desplazamiento del venier (el cual comprende adem4s una
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lente con reticulo).

El sentido de los 4ngulos de difraccién creciente debe
colocarse coincidiendo con el sentido creciente de la es-
cala,

2) Debe determinarse ahora la coordenada que Corresponde
al punto O (figura III. 2) el cual serd tomado como origen
de la posicién de las lineas. Para ésto determinar sobre
la escala los valores que se obtienen centrando sucesiva-
mente el reticulo en el extremo izquierdo y en el derecho
de cada uno de los anillos de Debye-Scherrer que rodea al
agujero de salida del haz no difractado.

Si hay m, anillos rodeando al agujero, llamando X{5, ¥ 143

Yoi, Xodieoos Kmir ¥ los valores sobre la escala
que corresponden a la posicién del retfculo en el extremo iz

quierdo y en el extremo derecho de cada anillo, se tendrin
nw, valores de la coordenada de O :

o;= X1 * X4

2

0y = Kai * X 2

2

On = ymi + x md

2 m
20 4
lo que da el valor medio O = =

A los efectos del cdlculo puede disponerse de las operaciones

I =, ™
" 2+ DK
- st J=t

O

2m,
En general, "M no es mayor de 3 o 4,

3) Por el mismo procedimiento hallar las coordenadas del
punto O', La distancia OO'debe equivaler a 180° en 26 ,
o sea en nuestro caso debe valer 180 mm. Dado que la pelicu-
la sufre un pequefio encogimiento durante el revelado, la dis-



. 4. 2.

tancia 00' es ligeramente menor de 180 mm, Se calcula
entonces el factor E = ..10%(3 , por el cual habrd que multi-
plicar a cada una de las posiciones de las lineas lefdas
sobre la escala.

4) Tomando 0 como origen, medir las distintas posiciones
de las lineas corrigiendo a cada una de ellas con el factor E
de encogimiento, Se obtiene asf el 4ngulo de Bragg que co-
rresponde a cada lfnea del diagrama .

5) Usando las tablas de Parrish que se suminiztrarinen el
laboratorio, se obtienen los espaciadog dhkl correspondien-
tes a los distintos 4ngulos de Bragg medidos.

DETERMINACION DE LA RED CRISTALINA

Al determinar los espaciados. reticulares dy,; hemos deter-
minado el médulo del vector 1% . En base a ese médulo
debemos ahora identificar cada una de las reflexiones. Es
decir, debemos encontrar los Indices de los planos reticu-
lares que han dado origen a cada una de las lineas del dia-
grama.

Presentado en su forma m4s general este problema no tiene
solucién determinada, g, efecto, el vector ?,}‘ml’ en médulo
puede escribirse:

\‘hd”=1 = Ah2 + Bk2 + C12 + Dhk + Ekl + Flh (UL 1)

dpk1

Las 6 constantes A, B, C, D, E, F, definen la red reciproca

del cristal considerado y no pueden determinarse a partir del
%

solo médulo 'fhkl l .

Sin embargo la ecuacién (III. 1) toma formas particulares méds
simples cuanto m4s simples son las estructuras. de los crista-
les. Para determinar la red cristalina a partir de las lineas de
un diagrama Debye-Scherrer, conviene ir ensayando distintos
tipos de redes en orden creciente de complejidad.,

El caso mds simple y que primero debe ensayarse es el cdbico.
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En este caso, (III,1) se reduce a:

1 = _1 (h2 + «2 + 12)
2 2
| a

Vale decir, la recfproca de los cuadrados de los espaciados
determinados experimentalmente, yarfan como la sucesién
de una suma de 3 niimeros enteros al cuadrado. Esto da un

criterio que permite identificar inmediatamente si se trata

de un cristal ctibico,

El método mds prictico para aplicar este criterio consiste
en usar una regla de cdlculo, invirtiendo la regleta mévil
de manera que la escala de cuadrados quede enfrentada con
la escala inferior fija. Supongamos ahora que el 1 de la es-
cala de cuadrados de la regleta se encuentre en el nimero a
de la escala fija; entonces. a un nimero m de la regleta

le corresponde el nimero —%— sobre la escala fija. dyk] es
bien de la forma ;iendo‘rn‘"un ndmero entero. Entonces
se marca con un lapiz los espaciados dyj en la escala fija
inferior, y se hace deslizar la regleta de manera que arri-
ba de cada marca de 1l4piz se encuentre un nmero entero;
frente al 1 de la regleta quedar4 el pardmetro de la red a.

Con los ndmeros n =h2 + k2 + 12 se entra en tablas adecua-

das (ver por ejemplo, en el apéndice del libro de Guinier)

se hallan h, k y 1 con lo cual cada linea queda individualiza-

da, Sin embargo, para que la solucién hallada sea la correc-
ta todos los espaciados medidos deben encontrarse frente

a un nimero entero en la regleta mévil,

Estudiando las leyes de la variacién de paridad de los indi-
ces, puede saberse especificamente qué tipo de red cdbica
es: si solo aparecen fndices hkl tales que h +k+1=2n

se trata de un bce, si los hkl son todos de igual paridad
esunf,c,c,

Si hkl son todos de igual paridad pero solo aparecen re-
flexiones talesque h+k+1=2n+1 6 4n, se trata de un
ctibico tipo diamante (ver problemas de aplicacién,T.P.No,1)

Si a los espaciados medidos no puede hacerse corresponder
una sucesién de enteros, quiere decir que el cristal no es
cGbico y deben ensayarse estructuras mis complejas. Para



estos casos aconsejamos remitirse a los libros de Guinier,
Klug y Alexander o Henry Lipson Wooster*,

El camino que se ha indicado alcanza en el caso presente
para identificar o como corrientemente se dice, "indexar"
las lineas en el diagrama. Con ésto se puede determinar
ya, sin ambigtiedades el tipo de cristal cbico de qué se
trata.

I1.4.3. MEDIDA PRECISA DEL PARAMETRO DE RED

Al hallar los indices de las distintas lineas en la forma
indicada en el pArrafo anterior, para cristales cibicos,
se encuentra autom4ticamente un valor del parimetro a.
Para muchos requerimientos, sin embargo, este valor
no tiene la precisi6n suficiente (Cf. clases te6ricas).

Para obtener valores méds precisos del pardmetro es
necesario estudiar las distintas causas de error y eva-

luar cuédl es el peso de cada uno de ellos. Este aspecto

estd tratado con sumo detalle en diversos libros: Guinier*,
Klug y Alexander*, Barret*, Taylor*, etc, Nosotros nos
limitaremos a enumerar los mis importantes en el caso
presente y remitimos al alumno a los libros mencionados.

*

A. Guinier, Théorie et Technique de la Radiocri i
; istall
Dunod, Paris (1964) ographie,

H.: P. Klug, L. Alexander, X-Ray Diffraction Procedures
Wiley, New York (1954)

N.F.M. Henry, H. Lipson, W.A. Wooster, Th i

. A, e Interpretat
of X-Ray Photographs. ’ pretaton
MacMillan, London (1953)

C.S. Barret, T.B. Massalski, Th

irret, T.B, e Structure of M
(3a. Edicién) McGraw Hill, N.’Y. , 1966 cals
Taylor, X-Ray Metallography
Wiley, 1964
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1) Error en el radio de la pelfcula

2) Variacién de longitud de la pelfcula como consecuencia
del revelado

3) excentricidad de la muestra

4) absorcién de la muestra

5) divergencia vertical del haz

El estudio cuantitativo de estos errores muestra que sus
efectos, tienden a anuiarse cuando el 4ngulo de Bragg tien-~
de a TU /2. Esto corresponde al hecho ya encontrado en las
clases te6ricas: las lineas para mayor &ngulo de Bragg son
aquellas menos afectadas de error.

Como evidentrente no es posible efectuar medidas a 8- TT/z,
se han ideado diversos métodos que permiten la eliminacién

de esos errores. El que se usa con mayor frecuencia con cris-
tales ctibicos es el llamado método de extrapolacién de Bradley

y Jay.

A partir de un valor de 6 bastante grande, (60° por ejemplo),
se calcula con cada linea un valor del pardmetro de red a. Cuan-
do una dada linea est4 desdobladaenK ¢f 1y K of 2, se evaldan
conellasdos valores del pardmetro teniendo en cuenta la diferen-
x ca de longitud de onda. En este cdlculo resulta fitil la tabla

64 del libro de Taylor.

Se demuestra que los errores debidos a la contraccién de la pe-
Ifcula y de excentricidad de 1a muestra son proporcionales a
Cos2@ cuando @ es grande. Si se representan pues los valo-
res calculados de a en funcién de Cos2 @ y se extrapolan para
Cos2B = 0, los errores quedarin eliminados. El error debido a
la absorcién en la muestra no varfa como Cos2 & y sies el
error predominante la curva de a en funcién de Cos2 @ no sers
ya una recta. Taylor, Nelson y Riley han mostrado que puede
obtenerse un grifico lineal si en lugar de representar a en fun-
cién de Cos2 se la representa en funcién de Cos28 cosze
Esta funcién, que permite extender el método de extrapolacién
a cristales no chbicos, se encuentra tabulada en numerosos
libros o tablas*,

*

International Tables for X-Ray Crystallography
Vol. III Kinoch Press, Birmingham 1963

Ver también, Taylor y Henry'Lipson y Wooster.
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El valor extrapolado del pardmetro de la red se alcanza
con 4 cifras decimales.

Evidentemente, construir el grafico de extrapolacién
tiene sentido si la medida de las lineas se ha llevado a
cabo con suficiente precisién, de manera gue los puntos
en el grifico no estén muy dispersos. Si se estima que

la precisién obtenible por lectura del valor de a extrapo-
lado en el grafico no es suficiente, puede efectuarse la
extrapolacién usando cuadrados minimos, de lo cual se
obtendra una estimacién precisa del error cometido.
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‘TRABAJO PRACTICO No. 4

APLICACION DEL METODO DE DEBYE-SCHERRER A LA
IDENTIFICACION DE UNA SUSTANCIA

USO DE LA CAMARA DE GUINIER

El presente trabajo prictico consistird en identificar una sus-
tancia a partir de su diagrama de difraccién. Este se obtendrd con una
cdmara de Guinier, fabricada por la Compagnie Générale de Radiologie
(CGR), montada en un equipo de difraccién XRD5~-D/F de General Elec-
tric.

El fundamento, los alcances y las limitaciones del an4lisis ra-
dio cristalografico han sido dados en clases teéricas. Lo que allf se dijo
més las tablas y fichas que se suministrardn en el laboratorio, bastan
para que el alumno pueda llevar a cabo la identificacién sin ulteriores
explicaciones.

La Cdmarade Guinier en sf, requiere ser estudiada con un poco
de detalle.

IV. 1. LA CAMARA DE GUINIER

Ya se ha visto en clases te6ricas que ella consiste de dos par-
tes fundamentales: el monocromador a cristal curvo y la cAmara de di-
fracci6n que sigue la geometria de Seeman-Bohlin, Ambos componen-
tes estdn tratados con detalle en el libro de Guinier. Nosotros nos li-
mitaremos aqui 2 mencionar o discutir detalles que hacen al uso practi-
co del instrumento.

IV.1.1, EL MONOCROMADOR A CRISTAL CURVO

Todo cristal es susceptible de ser usado como monocromador,
Si sobre €1 incide un haz de rayos X blanco, es capaz de dar_en deter-
minada direccién un haz monocromético de longitud de onda tal que
2d sen @ =A. Condiciones de orden préctico hacen, sin embargo que
el nimero de cristales corrientemente usados con ese fin sea muy limi-
tado.

Un haz que incide sobre un cristal tiene en general una diver-

gencia muy grande comparada con el dominio angular en el cual se pro-
duce la reflexi6én de Bragg. Quiere decir que solo una pequefia porcién
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de energfa incidente es reflejada. La eficiencia del cristal puede au-
mentarse si éste se curva convenientemente. Ia figurs T 1, mues-
tra la diferencia entre un cristal plano y un cristal curvo en el proce-
so de 1 flexi4n, Es evidente que este Gltimo es preferible si quieren
evitarse pérdidas muy grandes de intensidad. La curvatura de los
cristales puede ser eldstica o pldstica. En general, se prefiere la
primera ya que no involucra introducir imperfecciones en el cristal
que podrian perjudicar la calidad del haz difractado.

En la figura IV.2a. se ve que si una 14mina cristalina se
curva en forma cilindrica con un radio 2R, los rayos reflejados segin
un dngulo © que satisfaga la ley de Bragg convergen aproximadamente
en un punto F!; este punto se encuentra en un circulo tangente de la 14-

mina que pasa por la fuente de radiacién F y cuyo radio es R. Pue-
de verse en la figura IV.2a. que si la divergencia del haz no es muy
grande puede obtenerse la focalizacién en una fina raya F' (normal al
plano del dibujo). Si la divergencia es muy grande, esa raya aparecerf
rd ya muy ensanchada.

Una mejora sustancial fué introducida por Johansson,
con la cual se consigue en el punto de focalizacién, una raya fina aun-
que la divergencia del haz sea grande. La figura IV.2b. muestra esque-
méticamente el principio de este dispositivo. La ldmina cristalina se
corta seglin  guperficie cilindrica  de radio 2R, y después se curva
segln otra superficie cilindrica pero esta vez de radlo R. La curtatura
total sufrida por los planos reticulares es — — Eﬁ “5g 0 © sea la
misma que en el dispositivo de Johann, pero en este caso los rayos
reflejados salen directamente de la superficie del circulo que contiene
a la fuente y al punto de focalizaci6n: los rayos salidos de la fuente F
y reflejados por la ldmina, convergen rirosamente en F'.

Tanto en el dispositivo de~ de Johann como el de Johansson
la fuente es simétrica del punto de focalizacién: Las distancias FMy
F'™ son iguales y valen 2R sen@® . 1a disposicién simétrica de la
fuente y del punto de focalizacién resulta, sin embargo, poco prictica.

Este inconveniente fué obviado por Guinier quien sugirié
que planos reticulares formen un 4ngulo 6} con la superficie de la 14-
mina cristalina. En estas condiciones resulta: FM = ,R sen (© -d)
y MF' = 2R sen (8 +d ). Haciendo tallar los cristales con un 4ngulo
conveniente esas distancias pueden variarse dentro de limites bastan-
te amplios,

Esto nos muestra ahora claramente que si bien en princi-
pio cualquier cristal puede usarse como monocromador, las posibili-
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dades quedan muy limitadas cuando se exige un cristal cuyos planes
reticulares tengan fuerte poder reflector, que admita sin dificultades

la curvatura y el tallado necesario. EI cuarzo satisface estas condi-
ciones y su reflexién (1011) es convenientemente usada. Sin embargo,
la fabricacién de un monocromador de este tipo no es simple y en ge-
neral no es posible construirlo en el propio laboratorio. La tabla IV.1,
tomada de un manual de la CGR, muestra distintas posibilidades de mo-
nocromadores para las longitudes de onda m4s usadas. La compafifa
holandesa Enraft Nonnjus , bor su parte, fabrica una cdmara de Guinier
con un Gnico monocromador consistente en una l4mina de cuarzo con
curvatura variable. Esto evita tener un stock de monocromadores

ra las distintas longitudes de onda. Sin embargo, la variacién de cur-
vatura solo puede hacerse con grandes riesgos de deterioro del cris-
tal en un plazo més o menos corto.

Lo que hasta ahora hemos llamado fuente de rayos X es d__i_
rectamente el foco del tubo. Para el uso con monocromador es muy
recomendable que ese foco gseg alargado y fino (7 x 0,5 mm, son di-
mensiones convenientes). Lamentablemente no son muchas las firmas
comerciales que fabrican tubos de rayos X con esas caracterf{sticas y
con frecuencia debe trabajarse con focos mds anchos que 10S jqegqlmen-
te requeridos. Lo que resulta de todos modos indispensable, es que
las generatrices del cilindro que describe la ldmina cristalina curva-
da sean paralelas a la direccién de alargamiento del foco del tubo.

Iv.1,2, LA CAMARA DE DIFRACCION

La cdmara propiamente dicha responde a la geometria de
Seeman-Bohlin. Acoplada al monocromador, puede usarse en transmi-
sién y reflexién. Dentro de cada una de estas posibilidades existen
otras segln la simetria con que se disponga la muestra respecto de
la pelicula y del haz incidente.

La figura IV. 3. esquematiza el montaje por transmisién
disimétrico que se usard en el presente trabajo prdctico. Puede ver-
se allf que la longitud F'L que separa, sobre la pelfcula,el punto de
incidencia del haz transmitido por la muestra y la posicién de una da-
da Ifnca de difraccién, corresponde al arco 2 (20 ) =40 . Entonces
la longitud (en milimetros) del segmento F'L sobre la pelfcula vale:

1 =48R
siendo 40 el doble del 4ngulo de difraccién en radianes y R el radio

de la cdmara en milfmetros. Si D = 2R es el didmetro de la cAmara,
el 4ngulo de difraccién en radianes vale pues
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29 =.~]:_._
D
y en grados
1 o
(%) =75 x57, 3
En la cdmara a usar D =76 mm, Vale decir;
1= 1,33.20(°%)

Nos encontramos aqui con un hecho interesante. En el trabajo practi-
co No, 3 hemos usado una cdmara Debye-Scherrer de 114 mm de dia-
metro y tenfamos una dispersién de 1 mm por grado. Ahora usamos
una cidmara de 76 mm. de didmetro, es decir, con el didmetro 50% més
pequefio que el anterior y la dispersién de las lineas sobre la pelicula
no s6lo no ha disminuido sino que se ha incrementado en un 30%. Las
ventajas del presente montaje en lo que se refiere a resolucién, son
pues evidentes,

Un detalle importante a tener en cuenta es que los rayos
difractados no inciden en la pelfcula seg(n la normal a ésta. En con-
secuencia, si se usa la pelicula radiogrédfica comdn, que tiene dos ca~
pas de emulsi6n sensibles separadas entre s por un soporte transpa-
rente, los haces que incidan muy inclinados sobre dicha pelicula dardn
lugar a lineas desdobladas en dos componentes: una en cada capa de
emulsién sensible. Por esta razén, con la cdmara de Guinier debe
usarse pelfcula con una Gnica capa de emulsién,

Iv. 2. OBTENCION DEL DIAGRAMA

Aunque una vez adquirirda la préctica el reglaje de la c4-
mara de Guinier se hace rdpidamente, se trata en realidad de una opera-
ci6n mds fina que lallevadaa cabo en el trabajo prdctico No. 3.

Dadas las limitaciones en tiempo del curso, el alumno no
realizar4 esa operacién sino que recibird la cdmara ya lista para ob-
tener el diagrama. Los puntos importantes a tener en cuenta en el
reglaje del monocromador y de la cimara pueden verse con toda ge-
neralidad en Guinier. Para la cdmara usada en el presente trabajo,
los alumnos tendrdn a su disposicién el manual de la firma fabrican-
te del instrumento,

1) Disponer una fina capa del’polvo cristalino sobre un trozo de papel
celofdn, adherida con una gota de aglutinante,
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2) Adherir ese papel celofdn a un anillo de plomo e introducirlo en
el portamuestras pldstico de la cAmara. Atornillar éste de ma-
nera que la muestra propiamente dicha quede aplicada contra la
pieza hembra del portamuestra,

3) Introducir en la cAmara del lado que enfrenta a la pelfcula,

4) Aplicar alta tensién en el equipo de difraccién de acuerdo a las
instrucciones del Jefe de Trabajos Pricticos., El haz de rayos X
que sale del monocromador, debe atravesar francamente la mues-
tra observdndose su imagen en la pantalla fluorescente, Al mis-
mo tiempo su proyeccién sobre la ranura fluorescente practicada
en el pozo que detiene al haz sobre el portapelfcula, debe ser per-
fectamente visible,

5) Anotar la posiciéndel portapelicula en la escala que tiene en su ba
se, con respecto al indice que se encuentra enfrentado a dicha es-
cala., Cortar la alta tensién, retirar el portapelfcula y llevarlo al
cuarto oscuro para su carga.

6) Cortar un trozo de pelicula de 35 mm con una sola capa de emul-
si6én, de la longitud de la plantilla que se suministrard. Poner-
la en un sobre de papel negro y aplicarla cuidadosamente contra
el portapelfcula. Cubrirla y apretarla con la cinta de acero y el
pldstico previstos para la fijacién en la pelicula.

7) Colocar el portapelicula en la cAmara de manera que quede en la
posicién referida en el paso 5) y retirar el pozo.

8) Colocar el control de la corriente del tubo de rayos X al minimo,
con un trozo de plomo interceptar el camino del haz. Aplicar al-
ta tensién y con un movimiento rdpido del trozo de plomo, dejar
pasar el haz no m4s de un segundo, de manera que sit imagen que-
de marcada en la pelicula. Cortar la alta tensién.

El haz que atraviesa la muestra es muy intenso y una brevisima
exposici6n basta para dejar su imagen en la pelicula; si esta ex-
posicién fuera excesiva la traza del haz apareceri muy ensan-
chada, lo que acarrea inconvenientes en la determinaci6n de su

posicién (ver méds adelante).

Aplicar la alta tensién y conectar el motor que hace rotar la
muestra en su plano.

9) Algunas comisiones de trabajo usar4n un tubo de rayos X con an-
ticdtodo de cobalto y otras con anticdtodo de cobre. Las prime-
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ras deberdn dar al tubo un régimen de 35 KV y 6mA; las rwgundas
de 40 KV y 15 mA.

En el primer caso serd necesario un tiempo de exposicién de 1 h,
30, en el segundo de 40 minutos. El reloj de corte automitico
del equipo permitird controlar c6modamente el tiempo de exposi-
cién.

10) Terminada la exposicién, revelar la pelfcula de acuerdo a las ins-

trucciones del Trabajo Préctico No. 2.

Iv.3. ASPECTO DEL DIAGRAMA OBTENIDO CON LA CAMARA

DE GUINIER

Respecto del diagrama de Debye-Scherrer ordinario obte-

nido en el Trabajo Prictico No.2, hay cuatro puntos importantes a no-
tar:

1.

El diagrama no cubre todo el rango angular de 0 a 180° en 29 ,
sino una parte del mismo. En el montaje presente el rango cu-
bierto va, aproximadamente, desde 0a 90° en 28.

Las lfneas aparecen con una cierta forma de paraguas, la que se
acentfia cuanto méis pequefio es el 4ngulo de difraccién, Esto se
debe (ver Fig. IV.4.) al que el haz no tiene una seccién tan pe-
quefia como en la cAmara de Debyer-Scherrer en donde puede con-
siderdrselo un punto de didmetro despreciable frente al de los
anillos de difraccién. En el caso presente el haz tiene una altu-
ra importante y cada porcién de muestra bafiada por ese haz da
su anillo de Debye-Scherrer,

La deformaci6én de las lineas rep paraguas' es el efecto de la su-
perposicién de todos los anillos originados a lo largo de la altura
del haz. Puede verse en la Fig. IV. 4. que el efecto es tanto més
importante cuanto m4is pequefio es el 4ngulo de difraccién de la
linea, y que el ancho de ésta es minimo en el plano ecuatorial,
Es sobre ese plano que debe efectuarse la medida de la posicién
de las lineas.

Aspecto particular del doblete Kq 1 YK o{ 2.

Segtin como se disponga la cimara respecto del haz monocrom4-
tico el doblete Key 1 K o2 en el diagrama presenta un aspecto
diferente, En efecto, Ky 1 tiene longitud de onda ligeramente
mds pequefia que K¢{ 2. Quiere decir (ley de Bragg) que los 4n-
gulos de difraccién para K<, , serdn ligeramente mis pequefios
que para Ko| 2. Por esta razén a la salida del monocromador
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los dngulos de difraccién 2 9'0(1 2 0 'o( correspondientes a

los dos componentes del doblete serén tafes que 26 'of{ < 28 Y 9
(Fig. IV.4.); sobre la pelicula esos dos componentes darén tra-
zas ligeramente distanciadas entre si, Ahora bien, cada linea de
difraccién contendrd también dos componentes: una correspondien-
tea Ky 1y otra a Kgl 9. Para una dada linea ser4 (ley de Bragg)
2 9&12{ 230(2, yelA® = 6«( 9 - eO( 1 creceri como tg O
(ver trabajo préctico anterior). Pero el origen de las lineas deldi-
fraccién identificado sobre la pelfcula por la traza del haz monocro-
mético no es el mismo para las lineas correspondientes a K& 1y
las correspondientes a K0< 9. Ya vimos en efecto, que las com-
ponentes b< 1Y 0( o del haz monocromé4tico incidente en la mues-
tra aparecen separados sobre la pelfcula. Entonces pueden darse
dos casos esquematizados en las figuras IV.5ay b. a)el corri-
miento del origen de las componentes Q( 1y 0( 9 de las lineas de
difraccién y la variacién A éstas son del mismo sentido,
La separacién entre las componentes del doblete para cada linea
de difraccién aparece entonces exagerada. b) la variacién A©

y el corrimiento de origen son de sentido contrario, El doblete
aparece entonces como una finica linea hasta tanto el A8 (que
crece como tge ) no supere al corrimiento de origen; en general
no lo supera dentro del rango angular cubierto en el caso de los
montajes esquematizados.

Esta Gltima posibilidad es particularmente ventajosa cuando se
realizan diagramas con sustancias que dan un gran namero de
lineas, pues al no aparecer las lineas dobladas se evitan posibles
superposiciones. Parah realizacién del presente trabajo la c4-
mara ha sido montada en ésta posicién (Fig. IV.5b.).

4) En realidad, la radiacién emergente del monocromador, no es ri-
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gurosamente monocromética., En efecto, la ley de Bragg escri-
ta en la forma:

2dsene = n%

nos dice que si el cristal monocromador refleja la longitud de onda
)_ , refleja también sus arménico F0 gareees Esto puede hacer
aparecer en el diagrama lineas adicmnal%s que conducen a confu-
si6n. Sin embargo, éstas son muy débiles: A corresponde a una
linea K Q( caracteristica del especiro de rayos X mientras que
los arménicos'se pescan' en el espectro continuo de mucho me-
nos intensidad. Por ofra parte A puede reconocerse con facilidad
tomando un diagrama con dos pe?i’culas superpuestas y separadas
entre sf por una hoja de aluminio. En la pelicula de atrds de la ho-
ja de aluminio, la intensidad relativas de las lineas correspondien-



A

tes a 5 ha awmentado gnsiderablemenbe puesA se abhaorhe
mucho mis que 5 - Si 3 Ilegara a molestar , puede reducir
se o suprimirse = espectro de rayos X bajando el potencial del

tubo (ver capftulo II, clase te6rica).

Los efectos extrafios que pueden observarse no difieren ma-
yormente de los que fueron detallados en el Trabajo Prdctico No. 4,

Vale la pena que el alumno note la 1im1/)ieza de fondp en el
diagrama obtenido con la cdmara de Guinier respecto al obtenido
con la cdmara de Debye Scherrer ordinaria.

Iv.4. INTERPRETACION DEL DIAGRAMA.

La medida de la posicién de las lineas de difraccién sobre
el diagrama se hace con el comparador, tomando como origen la traza
sobre la pelfcula del haz transmitido por la muestra. Este origen que-
da as{ definido con menos precisién que en el Trabajo Prictico No. 3.
Si se requiere una gran precisién en las medidas es necesario usar una
sustancia cuyas lineas de difraccién estén muy bien conocidas para cali-
brar la cAmara. Esta calibracién reduce también los errores origina-
dos en un posible corrimiento de la muestra o los efectos de un didme-
tro de cdmara mal determinado,

Sin embargo, en el caso presente se obtendrd la precisién
suficiente porcediendo de la manera siguiente:

1) Elegir como origen el centro de gravedad de la traza del haz trans-
mitido (se recomienda efectuar por lo menos tres medidas y tomar
como origen el promedio de las mismas).

2) Medir con ese origen la posicién de las lfneas teniendo cuidado de
centrar el retfculoen el ecuador de dichas lineas que es donde tie-
nen su ancho minimo.

3) Convertir la medida lineal en dngulos 6 6 2 0 ) sabiendo que el di4-
metro de la cAmara es 76 mm. Con estos dngulos y conociendo la
longitud de onda usada , extraer los espaciados d de las tablas de
Parrish.

4) Estimar visualmente las intensidades relativas de las lineas atribu-
yendo el valor 100 a la mds intensa,

5) Construir una tabla con los espaciados medidos y las intensidades

estimadas. Con estos datos identificar la sustancia que compone
la muestra con las tablas ASTM.
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Pigura IV.1

Diferencias en la reflexién por un cristal plano

y un cristal curvo. En el cristal plano solo el
rayo FC del haz incidente da un rayo reflejado
segtin CF' En el cristal curvo se reflejan también
rayos como FA y FB pues gracias a la curvatura
forman también el 4ngulo de Bragg con los planos
reticulares,

Figura IV.2

Esquema de monocromadores
a) tipo Johann b) tipo Johansson
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Figura IV, 3
Geometrfa de la cdmara de Guinier
(montaje en transmisién)

29 anillo de Debye scherrer

pelicula

proyecci6én del
haz sin desviar

Figura 1V.4
Explicacién esquem4dtica de la deformacién de las lineas de
difraccién debida a la altura del haz incidente (lineas con
‘forma de paraguas)



Figura Iv.?d
Resolucién del doblete K‘;\Il y KR"Z

en la cdmara de

BInorad

Guinier
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TRABAJO PRACTICO NO 5
EL ORDENAMIENTO DE LARGO ALCANCE

EN SOLUCIONES SOLIDAS

PRIMERA PARTE: PROBLEMAS
La figura V.1 muestra tres superestructuras:

a) aleacién FeAl
b) aleacién CugAu
c) aleaci6én FegAl

Calcular el factor de estructura para las tres aleaciones
en el caso en que estén completamente desordenadas y en-el que ellas
estén ordenadas constituyendo las superestructuras mostradas en la
figura V,1,

Comparar los resultados ghtenidos en cada aleacién en
los estados ordenado y desordenado. A qué tipo de red cibica perte-
necen las aleaciones ordenadas?

Datos:

I) FeAl a) desordenada: ctGbica de cuerpo centrado
b) ordenada: clbica con dos 4tomos por celda cuyas posicio-
nes son Fe (000) y Al (333

II) CugAu a) desordenada: ctbica de caras centradas
b) ordenada: ctbica con cuatro 4tomos por celda cuyas po-
siciones son Au (000) y Al (03) (30) (330) ,

III)FegAl a) desordenada: ctbica de cuerpo centrado
b) ordenada: cGbica con dieciseis Atomos por celda cuyas posi-
ciones son

Fe (000) (100) (020) (00%)
»(033) (303) (320)
333) (G3%)
1 G G
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(c)

Fig. V.1

Superestructuras

(a) Fe Al (o) Cug Au (c) Feg Al
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SEGUNDA PARTE: MEDIDA DEL PARAMETRO DE ORDEN
DE LARGO ALCANCE EN LA ALEACION CU3AU.- USO DEL
DIFRACTOME TRO

Ya se ha visto en-las clases te6ricas que la medida de pardime-=
tros de orden de largo alcance se lleva a cabo comparando cuantitativamen—
te las intensidades de las lineas de superestructura y de las lineas norma-
les. El difractémetro a contador es el instrumento 2decuado para llevar
a cabo ese tipo de medida y de €1 nos ocuparemos primeramente,

V.1, EL DIFRACTOMETRO
V.1, 1. GENERALIDADES

La geometria y el principio de funcionamiento del instrumento
han sido descriptos en las clases te6ricas: él permite regis-
trar simultineamente la posicién angular y la intensidad de las
lineas de difraccién. Sin embargo, su uso requiere m4s precau-
ciones que el simple método fotografico.

La alineacién y puesta a punto es una operacién delicada que,
si no se tiene una experiencia previa, toma mucho tiempo.

Por esta razén, el alumno usar4 el difractémetro ya reglado
y ninguna operacién serd necesaria en este sentido, Se consi-

dera, sin embargo, importante tener bien presente las
principales condiciones que deben respetarse en el uso del
aparato,.

La exposicién que sigue se limita pues a ese fin, y para ulte-
riores detalles se remite a la bibliograffa detallada al final
de este trabajo.

V.1.2, COMPONENTES DEL DIFRACTOMETRO

Para la realizacién de este trabajo préctico se dispondré de un di-
fractémetro General Electric. Aunque hay aspectos que son to-
talmente generales y por lo tanto la discusién de ellos vale para
difractémetros de cualquier marca, la exposicién que sigue es-
tard orientada hacia el tipo de instrumento que el alumno emplea-
rd y, para su andlisis lo dividiremos en tres partes principales:
1) el goni6metro, 2)eldetector, 3) el circuito electrénico de
contaje y registro.
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EL GONIOMETRO

Es un dispositivo mecénico de alta precisién, en el cual un
brazo portador del detector gira alrededor de un circulo
graduado en cuyo centro est§ la muestra, Esta, como se ha
explicado en clases teéricas, gira la mitad del 4ngulo que gi,
ra el brazo del detector, respecto de un dado origen de los
dngulos. El brazo del detector puede ser movido a mano a
través de un dial, o bien por un motor con el cual gracias a
transmisiones adecuadas la velocidad de giro puede graduar-
se dentro de lfmites relativamente amplios. En el instrumen-
to a usarse 4 velocidades son posibles: 0,2 o/min., 0,4 0/min,,
2y 4 0/min,

El goni6émetro tiene espacios especialmente previstos para
fijar las ranuras que permiten la definicién de los haces inci,
dentes y difractados.

En el goniémetro a usar, estas son tres:

1) una ranura de divergencia Ry (ver figura V,2); ella cumple
dos fines:
a) definir la divergencia horizontal del haz que
llega a la muestra;
b) limitar la divergencia vertical,

Lo primero se logra mediante dos aberturas y lo segundo
mediante delgadas laminitas de tantalio dispuestas paralelas
al haz, a lo largo de la ranura.El dispositivo con 14minas de
tantalio para limitar la divergencia vertical se conoce como
ranura de Soller,

Las fdbricas suministran con cada instrumento un juego de
ranuras con distintos valores de la divergencia. En el difrac-
témetro a usar estas son de 30, 190, 0,49,

2) Una ranura de Soller Ry para limitar la divergencia verti-
cal de los haces difractados. El aparato trae un juego de dos
ranurasde este tipo: una con mayor espaciado entre las ldmi-
nas de tantalio que la otra.

3) Una ranura de definicién (Rg). Existe un juego de 5 de estas
ranuras con aberturas que van desde 0, 20 a 0,020 (estos valores
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tensién continua.
1. 500 Volts

preamplificador

l

amplificador lineal

dis criminadgy de impulsos

escalimetro integrador
(corriente rectificada

ida directa
(medida dir proporcional al

en cuentas /segundo) nimero de cuentas /se g)

Figura V.2

R1 ranura que define la divergencia horizontal
del haz y limita su divergencia vertical(ranura de Soller)

R 9 ranura de Soller que limita la divergencia vertical del haz difractado
Ry Tanura de resolucién: ella define el dngulo sé6lido bajo el cual se observa

la muestra.
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se refieren al intervalo angular Ae realmente ocunado por
la ranura: si a es el ancho de la ranuray ¥ la distancia al

centro del goni6metro tg B[O = &/ ),

En la construccién del goniémetro dos puntos han sido tenidos
particularmente en cuenta:

1) La cara plana de la muestra pasa exactamente por el eje
de giro del brazo del detector.

2) Las ranuras Rg estdn rigurosamente paralelas al eje del
goniémetro y la posicién cero corresponde a una perfecta a-
lineacién de R1, R2 y R3 con la superficie plana de la mues-
tra,

En el laboratorio debe alinearse el goniémetro respecto del
tubo de rayos X. Para este fin, cada fabricante entrega un

manual donde se indica detalladamente el camino a seguir,y
un conjunto de dos o tres piezas auxiliares que permitan una
alineacién muy precisa.

El goniémetro debe ubicarse de manera que su eje sea exac-
tamente paralelo a la direccién de alargamiento del foco del
tubo de rayos Xy la distancia foco-eje debe ser la misma que
la distancia eje-Rg. Posteriormente, 1a orientacién del goni6-
metro respecto del tubo de rayos X puede elegirse de manera
tal que el 4ngulo con que R1 '"ve' el foco del tubo se encuentre
entre 10y 60 (ver figura V,2)

Este 4ngulo de vista as{ como las aberturas de las ranuras se
eligen de acuerdo al tipo de experiencia. En este sentido debe
tenerse presente que la resolucién y la intensidad de las lineas
de difraccién juegan en sentido contrario:Si se incrementa la
resolucién se disminuye la intensidad y vice versa, Para alta
resolucién se requiere que el 4ngulo de vista, la ranura de di-
vergencia, y la ranura de resolucién sean pequefios. Para ob-
tener altas intensidades se requiere justamente lo contrario.

En un caso de requerimientos intermedios suele hacerse un
conpromiso, Por ejemplo, para la experiencia del presente
trabajo en que no existen problemas de resolucién convienen
las siguientes condiciones:

4ngulo de vista: 4°

Rjp:30
R3:0.2°
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V.1.2.2. ELELEMENTO DETECTOR

El primer elemento detector usado en un difractémetro
fu€ una cdmara de ionizaci6n (Bragg 1915). Posterior-
mente ésta se abandon6 por su poca sensibilidad y fué
reemplazada por.el contador Geiger-Miiller. Este a su
vez se estd reemplazando por el contador proporcional
y el contador de centelleo. Los detectores de estado s6-
lido que tanto auge han cobrado en fisica nuclear no han
sido adaptados atin para el rango de energla de las ra-
diaciones frecuentemente usados en difraccién.

La c4dmara de ionizacién, el contador geiger y el contador
proporcional estdn apoyados todos en el mismo principio:

en una cdmara se dispone un gasy un par de electrodos.

Al llegar la radiacién el gas se ioniza, es decir sus 4tomos
se dividen en un par de partfculas: iones positivos y elec-
trones, Si no existe potencial aplicado entre los electrodos
esos iones se recombinarin con los electrones. Si el po-
tencial es bajo (~, 200 volts) las partfculas cargadas serdn
colectada por los electrodos de distinto signo; ésto ori-

gina una pequefia corriente, que se detecta mediante circui-
tos convenientes y da una medida de la intensidad de radiacién
incidente. Esto es, en esencia, una cdmara de ionizacién.

Al aplicar entre los electrodos un potencial mucho més ele.
vado, las cargas eléctricas producidas en el gas por la ra-
diacién, percuten otros dtomos nuetros y los ionizan con lo
cual se tiene en efecto de multiplicacién, obteniéndose una
descarga considerablemente mayor que en la cdmara de io-
nizaci6n., La magnitud de esta descarga, en virtud del eie-
vado potencial aplicado, es independiente de la energia de los
fotones incidentes., La descarga serd pues la misma si al

gas del contador llegan igual ndmero de fotones sean éstos
por ejemplo, los correspondientes a la radiacién CuK &

cuya energfa es de 8 Kev o a la MoK¢{  de energla~» 16 Kev.
Por otra parte, como la descarga es muy grande, el gas den-
tro del contador tarda un tiempo considerable en recuperarse
de la misma; durante ese tiempo, el contador no detecta nue-
vos fotones incidentes)y se conoce como tiempo muerto del
contador.

La descarga suele limitarse mediante el agregado
de pequefias proporciones de gases hal6genos u
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orginicos los que "congelan' la descarga; por esta razén,
a tubos contadores con ese agregado se los llama autocon-
gelados (self quenching).

Cuando el potencial entre los electrodos es mayor que el de
la cAmara de ionizacién y menor que el de contador geiger,
se obtiene un contador proporcional. Su principal caracterfs-
tica es que la magnitud de la descarga producida es propor-
cional a la energla de los fotones incidentes. Esto se traduce
en que los pulsos que da el contador tienen una magnitud pro-
porcional a la euc.'gia de los fotones que los producen. AsT
la radiacion MoKy dard pulsos cuyo tamafio serd aproxima-
damente el doble que los de la radiacién CuK ol {Esto supo-
niendo un caso ideal er que el gas del contador responda de
la misma manera para distintas energias de radiacién inci-
dente),

Por lo tanto, si al contador proporcional se le asocia un
circuito electrénico adecuado, capaz de distinguir pulsos

de distinto tamafio, es posible distinguir los pulsos origi-
nados por radiaciones de distinta energfa. La resolucién
alcanzable, sin embaxrgo, no es grande: los pulsos correspon-
dientes a Kg y K @; se separan en pequeiia proporcién
mientras que es imposible separar K o 4 y K 0(2. .

Al ser méds limitadas las descargas el contador proporcional
da pulsos m4s pequefios. Esto conduce al uso obligado de al-
tas amplificaciones, las cuales no deben deteriorar la pro-
porcionalidad entre tamafio de impulsos y energia de los fo-
tones incidentes. Vale decir la amplificaci6én debe ser grande
pero adem4s,lineal. Esto constituye una complicacién respec-
to de losg circuitos utilizados con el contador geiger. Sin em-
bargo, frente a éste el contador proporcional tiene dos ven-
tajas importantes:

a) capacidad de discriminar energfias

b) tiempo muerto muy pequefio; mientras el tiempo muerto
de un contador geiger es del orden de las centenas de microe
segundos el de un contador proporcional es solo de unas po-
cas décimas de microsegundo,

Esta Gltima ventaja es muy importante pues pueden efectuarse
medidas de intensidades grandes sin necesidad de hacer co-
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rrecciones engorrosas 0 poco precisas.

La duracién de los contadores geiger y Proporcionales
es limitada. Se estima la vida itil en 109 pulsos. Por
esta razén no deben exponerse los contadores a haces ex-
cesivamente intensos, No conviene sobrepasarun ritmo
de contaje de 2000 - 3000 pul=os por segundo,

El gas que llena un contador proporcional varfa segdn las
energlas de la radiacién que se desee usar. Lo mds fre-
cuente en los trabajos de difraccién con radiacién CuK et
es el tubo llenado con una mezcla de 90% Xenony 10% de
metano a unos 300 mm Hg de Ppresién,

En el presente trabajo prictico se usard un contador SPG6

" General Electric que responde a estas caracteristicas., La

ventana de pasaje de la radiaci'én consiste en una ldmina de
berilio de ~ 0.2 mm. de espesor.

Aunque no seré usado en este trabajo vale la pena mencionar
al contador de centelleo que constituye el 1ltimo adelanto
para la deteccién de intensidades en difractometria. Sin fun-
cionamiento no se basa en la ionizacién de un gas sino en la
excitacién de fluorescencia en un cristal (generalmente I Na
dopado con T1)y un dispositivo llamado fotomulitiplicador
dque amplifica la sefigl emitida por el cristal,

Este contador permite discriminar impulsos de distinto ta-
mafio como el contador proporcional. Pero tiene sobre éste
ventajas adicionales: con ciertas precauciones la duracién
es préicticamente ilimitada, y la eficiencia es mucho mayor
dentro de un amplio rango de energifas. Sin embargo, el fo-
tomultiplicador tiene un ruido de fondo considerable que se
traduce en un . pimexo. excesivo de pulsos paridsitos. Estos
se superponene en tamafio con los pulsos que originan las
radiaciones corrientemente usados en difraccién y por lo
tanto resulta diffcil separarlos mediante un analizador de
pulsos, Este problema no se presenta en ffsica nuclear pues
generalmente se estudian radiaciones de alta energfa. Estas
originan impulsos perfectamente diferenciables del ruido
del fotomultiplicador. En la actualidad el contador de cente-
lleo se usa con éxito con MoK 4 y, en ciertos laboratorios
se construyeron algunos modelos que dieron excelentes re-
sultados con CuK o .
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V.1,2.3.

CIRCUITO ELECTRONICO DE CONTAJE Y REGISTRO

La figura V.2 da un esquema de principio del sistema
electrénico usado.

Una fuente de alta tensién suministra el voltaje requerido
por el tubo contador, El preamplificador aumenta el tama~
fio de los impulsos hasta valores que sufren un ulterior in-
cremento gracias al amplificador lineal, El preamplifica-
dox debe estar particularmente bien blindado. Es, en efec~
to, extremadamente sensible a perturbaciones eléctricas
exteriores las que dan origen a pulsos esplireos, y éstos se
suman a los que da el contador,

La linealidad de respuesta del amplificador es una condicién
indispensable para trabajar con contador proporcional.

El discriminador de impulsos permite separar los impulsos
de distinto tamafie que envia el contador, convenientcmente
amplificados. Estos pulsos pasan por una "ventana' cuyos
I'mites son: 1) un umbral regulable que permite pasar sola-
mente a pulsos mayores que un valor prefijado; 2) un limite
superior también variable que no permite cl paso de pulsos
cuyos tamafios sean mayores que un cierto valor, Asf, por
la ventana del discriminador solo pasan pulsos con tamafio
bien determinado, La capacidad de discriminaci6n, estd li-
mitada por Ia resolucién del contador de la cual ya hemos
dicho que no es muy grande. Por lo tanto, no podrd usarse
el contador proporcional y el discriminador de pulsos para
monocromatizar los rayes X, Sin embargo, usando un {il-
tro X @ , €l contador con su circuito de discriminacién
suprime el resto de radiacién continua.

La f{igura V.3 muestra el cfecto de la discriminacién en el
espectrb de la radiacién de cobre. Se pucde ver allf que el
filtro K & mds la discriminacién de pulsos conduce a una
radiacién prdcticamente monocromética, Esto se traduce en
una disminucién del fondo en el espectro de difraccién, con
lo que se incrementa su sensibilidad y resolucién,

Si se usa un monocromador que, ademis de la longitud de
onda principal A , datambién los arménicos 7\/2} 3,
el sistema de discriminacién permite separar fdcilmente
estos dltimos,
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Dado que el contador geiger no discriming entre los fotones
de distinta energfa, dando para todos el mismo tamafio de
impulsos, el uso del discriminador de pulsos no tiene senti-
do con ese tipo de contadores.

El escalfmetro es un dispositvo electrénico que cuenta 1os
pulsos que Pasan a través de la ventana del discriminador,
(Si éste no existiera recibirfa los pulsos directamente del
amplificador), En general, trabaja asociado con un reloj
mecinico o electrénico que permite medir el tiempo necesa-
rio para que se alcance un determinado nmero de cuentas,
Posee un sistema selector con el que puede seleccionarse
dos condiciones diferentes de trabajo: 1) Contar pulsos du-
rante un tiempo prefijado, 2) prefijar el nGmero de pulsos
y el instrumento da el tiempo que ha transcrurido para que
ese nlmero se alcandée, Estas formas de trabajo tienen su
importancia en el cdlculo de errores (ver mis adelante).
En general, la medida del escalimetro se expresa en cuen-
tas/segundo.

Elrol del Integrador es transformar los pulsos del conta-
dor, amplificador y discriminador, es una corriente conti-
nua que, en cada instante es proporcional al nGmero de pul-
sos que recibe y por lo tanto a la intensidad de radiacién que
se mide,

Sin contar los circuitos due modifican la forma de los impul-
sos para adecuarlas a las exigencias de funcionamiento, el
integrador es, en esencia un circuito RC del tipo mostrado
enV,4., Al llegar un pulso a a, sc¢ cierra autométicamente

la llave sobre ¢y circula corriente por el circuito. El con-
densador empieza a cargarse scgin una ley como la que se
muestra en figura V. 4; antes de alcanzar su carga total, que
corresponde a la diferencia de potencial V entre los bornes
transcurre un tiempo que depende de los valores de la resis-

tencia y del condensador, El cdlculo simple de la tensién de
los bornes del condensador en un circuito RC, muestra que en

untiempo t=RC (RI=MQL [CJ= \F ([RC)} =QrF =
= Volt . Coulomb = segundo)
Coulomb/segundo Volt

Ia tensi6én en los bornes del condensador es 0. 633 de su valor
méximo que corresponde a carga total. Si estando el condeunsa-
dor completamente cargado, se conectan los puntos ¢ b, circu-
la corriente en el circuito y el condensador se descarga.
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La ley de esta descarga es tal que al cabo de RC segundos
el condensador solo conserva el 37% de su tensi6n a plena
carga., La cantidad RC se llama la constante de tiempo del
circuito y juega un jmportantfsimo papel en el uso de un in-
tegrador.

Cada impulso que llega al circuito integrador aporta una can-
tidad de carga constante al condensador, la que se pierde

a través de la resistencia y se establece as{ un equilibrio
entre las cargas que llegan y las cargas que se pierden.

En estas condiciones el microamperimetro mide la corrien-
te de pérdida de carga que es igual a la corriende de cargas
que llega al condensador, y esta a su vez, proporcional a

la intensidad de radiacién, En lugar de medir la corriente

en el microamperimetro se acostumbra registrarla en me-
diante un dispositivo convencional.

La velocidad del papel del registrador es conocida, y la
velocidad de barrido del contador también., Por lo tanto se
tiene en el papel perfectamente referida la posicién angular
de las lineas, las que aparecen asf directamente registra-
das.

Veremos enseguida que aunque el contador reciba una in-
tensidad constante, no da un nmero fijo de pulsos por uni-
dad de tiempo. Este nfimero fluctda de acuerdo a cierta
estadistica debido a que la emisi6én de radiacién es un proe
ceso que se produce al azar, Asi, aunque la intensidad

sea constante el registro que se obtiene con el integrador

es fluctuante. Estas fluctuaciones se atenfian m4s y mis a
medida que se auments la constante de tiempo y la lectura
obtenida en el registro del instrumento de medida es més
precisa, Sin embargo, si en lugar de una intensidad constan-
te se tiene una intensidad variable, las variaciones registra-
das a la salida del integrador representarin menos fielmen-
te las variaciones de intensidad cuanto mayor sea la consta-
te de tiempo. Si ésta es grande una variacién répida de inten-
sidad puede no detectarse. Esto nos hace prever ya que la ve-
locidad con que el contador 'barre'" el espectro de difrac-
cién y la constante de tiempo no pueden elegirse en forma
arbitraria. independientes entre sf,



V.1.2

ERRORES EN EL DIFRACTOMETRO

Como todo instrumento de alta precisién, el difractémetro
debe usarse con mucha prudencia en la obtencién de datos
si no quieren cometerse errores que lleguen a falsear total-
mente la medida.

Los errores que pueden afectar las determinaciones difrac-
tométricas tienen origenes variados e intervienen con distin-
ta importancia en los diversos pardmetros que pueden obte-
nerse. Basten algunos ejemplos:

1) La alineaci6én incorrecta respecto del tubo de rayos X
produce, entre otros efectos, un corrimiento de cero, o
conduce a valores falsos de los 4ngulos de difraccién, Este
efecto puede corregirse por un reglaje adecuado j

2) el ancho de las ranuras, la divergencia vertical, la absor-
ci6n en la muestra, una velocidad excesivamente grande de
barrido del contador y una mala combinacién de ésta con la
constante de tiempo del registrador, determinan ensancha-
miento, corrimiento y deformacién del perfil de las lineas,

Estos efectos instrumentales, intervienen fundamentalmente

cuando se estudia el perfil y el ancho de las lineas, Los erro-
res debidos al registro con el integrador se eliminan haciendo
contajes de la intensidad a intervalos pequefios y construyendo
el perfil punto a punto, Sin embargo los otros errores requie-
ren un tratamiento mateméitico complejo para su evaluaci6n,

Remitimos a la bibliografia que se da al final de este trabajo;

3) Si los cristales que componen la muestra policristalina no
estdn orientados completamente al azar,la intensidad en una
dada linea, puede tomar un valor completamente falso;

En la realizacién del presente trabajo, estamos interesados en
medir intensidades integradas, y en ella no intervienen primaria-
mente los errores mencionados en 2). En cuanto a la alineacién
ella ha sido realizada correctamente, lo que se ha verificado
determinando la posicién de las lineas de difraccién del cuarzo,

las cuales se encuentran especificadas en la bibliograffa.,
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El polvo cristalino por otra parte, estd finamente dividido

(ha sido pasado por una malla 250), En estas condiciones,

y tratdndose de cristales clibicos, las orientacién de los cris
talitos puede considerarse al azar. Por lo tanto no debemos
esperar error apreciable en las intensidades como consecuen--
cia de las ori:ntaciones proferenciales,

Nos detendiv:mos ahora en un error que tiene capital impor-
tancia en tnda medida de intensidades difractadas y, en gene-

ral, toda vez que se determinen intensidades de radiacién
mediante contaje.

EL ERROR ESTADISTICO

Ya dijimos en el pArrafo V,1,1, que la emisién de fotones de
rayos X es un proceso que se produce al azar en el tiempo.
Veamos c6mo se traduce ésto en la deteccién de la radiacién.
Supongamos tener el contador fijo en una posicién, recibiendo
una intensidad constante, y sea n el nimero de cuentas medido
al cabo de un tiempo t. Repitiendo la operacién en idénticas
condiciones y durante el mismo tiempo t, no obtendremos, en
general, el mismo nimero n. Si repetimos ahora la medida
un nimero suficientemente grande de veces podremos tomar
como valor del nimero de cuentas en el tiempo t el valor pro-
medio de todas las medidas, sea €ste N. Dado este nGmero

la probabilidad de medir un cierto nimero n de cuentas en el
mismo lapso viene dada por la f6rmula de Poisson:

P = NT_ _'Qg.'N
n

La figura V.5 muestra la variacién de P (n) en funcién de n para
N = 1000. Se ve que el valor méis probable de n es justamente N,
el ancho de la distribucién estd definido por el apartamiento
medio cuadritico el cual viene dado por

¢
g2 =f<N—n>2P(n> dn
o

Si reemplazamos P (n) por su expresién de acuerdo a la f6r-
mula de Poisson y se usa la aproximacién de Stirling para calcu-
lar el factorial se encuentra, en primera aproximacién

O=\N

Si N es muy grande, lo cual ocurre en general, 1a f{6rmula de
Poisson tiende a una gaussiana y el ancho de la distribucién da
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entonces el error probable

G—P = 0,675 \l.l\-l-.

y el error probable relativo es:

se ve que el error relativo tiende a cero al aumentar N,

Resulta pues que si quiere medirse una intensidad con
cierta aproximacién, debe contarse un ntmero definido
de cuentas,

En general cuando se miden intensidades lo que se registra

es la intensidad neta ., Asf como en las pelfculas el diagrama
tiene un fondo del cual deben destacarse las lineas de difraccién
cuando se efectan medidas con contador ese fondo estd tam-
bién presente., Ademéis de las causas analizadas en el trabajo

~ prictico No, 3 en las medidas con contador existen otras cau-

sas que contribuyen a incrementar el fondo, Estas son especial-
mente dos: el ruido electrénico, y 1g radiacién c6smica, El
primero tiene origen en los circuitos mismos y existe en au-
sencia de radiacién; en general, ese ruido produce pulsos muy
pequefios que pueden diferenciarse bien de los correspondientes
a la radiacién a medir con el discriminador de pulsos,

Las cuentas provenientes de la radiacién césmica contribuyen po-
co al fondo con los modernos contadores proporcionales y cir-
cuitos de discriminacién asociados. Los rayos césmicos son mu-
cho m4s energéticos que los rayos X usados en difracciény,

por lo tanto, dan impulsos mucho méds grandes que no entran en
la "ventana'" de medida,

En el sistema de detecci6én asociado a un difractémetro moderno,
el fondo c6smico y electrénico es tan reducido que no constituye
molestia (en el equipo a usar ese fondo oscila entre 0.3y 0.1
cuenta/segundo), '

De todos modos, ¢ jndependientemente de sus orlgenes, enel
espectro de difraccion existe un fondo, que es necesario descone.
tar cuando se evalGa la intensidad neta en un miximo, Como in-
fluye ésto en el error de la medida ? SeanG} y G}_ los erro-

res en el contaje total y del fondo para una dada posici6én del
contador, El error neto vale;



G:ae’fa = \l G%Z*’G“?L

El error relativo se puede expresar en términos de la relacién
~(No, total de cuentas medido)
R = (No. de cuentas de fondo)

segin la fé6rmula
R@®R+1)
€= 0.675 \/ N
R-1 _

¥

Se ve pues que cuando R -1l el error relativo se hace muy
grande, y debe contarse un nimero N-' muy grande también pa-
ra mantener un valor deseado de E. vale decir: el fondo debe
ser siempre pequefio frente a la intensidad neta que desee me-
dirse para que el error cometido no supere los valores permi~
sibles. La figura V.6 reproduce un gréafico dado por Klug y
Alexander que resulta (til en el trabajo corriente, Se ve allf
claramente que si R ——s= ©Q (lo que equivale a una
ausencia de fondo) se requiere contar ~ 4, 000 cuentas para
obtener un error del 1%, Si el fondo fuera la mitad de la inten-
sidad total, R =2, se requerirfa & 30,000 cuentas para
obtener ese errory si R =1,3 ( Np = 1.3 Nf), un error
del 1% no es alcanzable ni adn contando 100. 000 cuentas,

Puede mostrarse (L.I, Schiff, R.D.Evans, Rev. Sc, Instrum.
7, 456, 1936) que en el registro obtenido mediante un integra-
dor, usando una constante de tiempo RC, todo ocurre como si
se contara las cuentas dadas por el contador durante un tiempo
2RC. Si n es el nimero promedio de cuentas por segundo que
da el contador N=2nRC

G =o0.675 \JZ“RC

e - O 0,675

T eyl

luego

i

I

Vale decir, el error ser4 tanto menor cuando el régimen de
contaje (No. de cuentas/seg.)y la constante de tiempo sean
grandes, Sin embargo, ya dijimos que valores muy grandes
de esta dltima no son convenientes,
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V.2 MEDIDA DEL PARAMETRO DE ORDEN DE LARGO
ALCANCE

V.2.1, REGISTRO E IDENTIFICACION DE LAS LINEAS

Se pondrd a disposicién de los alumnos la muestra ya
preparada, Esta consiste en una aleacién que contiene
25% atémico de oro y 75% atémico de cobre. Después

de la fusi6n ha sido deformada por laminado y sometida

a un tratamiento de homogeneizacién a 800°C bajo va-

clo durante 4 dfas, se obtuvieron limaduras finas que fue-
ron pasadas por un tamiz de malla 250 y posteriormente
recocidas bajo vacfo con virutas de zirconio como 'getter",
El tratamiento de recocido fué el siguiente: 2 horas a
800°C para eliminar tensiones y después se llevé a 400°C
(la temperatura critica de ordenamiento -ver clase teé-
rica- es de aproximadamente 395°C). A partir de esta
temperatura se inicié un enfriamiento lento de manera
que la aleacién vaya alcanzando el estado de equilibrio

en cada temperatura. El enfriamiento completo hasta

la temperatura ambiente llevé aproximadamente 30 horas.

El difractémetro estard también en condiciones de traba-
jo. Estas fueron halladas de acuerdo a los principios ge-
nerales esbozados en los parrafos anteriores y serdn es-
pecificadas y discutidas en el curso del trabajo mismo,

El alumno estampar4 el sello ~formulario del laborato-
rio en el papel del registrador, completando todos los
casilleros de manera que un trabajo quede perfectamen-
te individualizado con todas las precisiones del caso:
ranuras de divergencia y definicién, velocidad de Barri-
do, constante de tiempo, etc,

1) registrar las seis primeras lineas. Un sefialador auxi-
liar Indica la posicién de los 4ngulos en el registrador,
con lo que el 4ngulo de difraccién de cada linea queda per-
fectamente determinado sobre el papel

2) Conociendo los 4ngulos que corresponden a cada linea

y usando las tablas de Parrish obtener los dyi) corres-
pondientes,
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V.2.2,

3) Sabiendo que se trata de una estructura ctibica, hallar
los Indices de las lineas por el método indicado en el
T.P. No. 3;

Deber4 indicarse en el informe que cada comisién pre-
sentard cudles lineas de las registradas son normales
y cudles de superestructura,

MEDIDAS DE INTENSIDAD

4) Elegir una linea normal y una de suprerestructura préxi-
mas una de la otra, de manera que el factor de Debye-
Waller pueda considerarse el mismo para ambas, Se sugie-
re usar como lo hicieron Keating y Warren (D. T. Keating,
B.E. Warren, J. App. Phys. 22, 286, 1951) las lineas
200y 210,

Para medir la intensidad de las lineas elegidas debe re-
cordarse (ver clases tedricas) que lo que interesa en la medi-
da no es la curva de intensidad en si sino su integral, Esta

se determina en valor relativo muy f4cilmente de la siguien-

te manera:

5) Sobre el registro efectuado en 1) Hallar el intervalo angu-
lar AB, BC, y CD (figura V. 7) de las lineas elegidas,

Notar bien que AB=CD = —;— BC;

6) Barrer con el goniémetro el intervalo AB y totalizar
el ndmero de cuentas en el escalimetro; hacer lo mismo
con BC y CD, teniendo presente que la velocidad angular
del goniémetro debe ser la misma en todos los casos.,
Se tiene la relacifn:

No. de cuentas en BC = No, de cuentas de la linea

+ No, de cuentas de, fondo

y se toma

No, de cuentas de fondo promedio en BC = No, de cuentas
en AB + No, de cuentas en CD
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con lo cual

No, de cuentas de la linea = No, cuentas en BC - (No, de-
cuentas en AB + No, de cuentas en CD) :

7) De acuerdo a las indicaclones dadas en v, 1.2,1. hallar
el error estadistico.

Si éste supera el 2%, barcer varias veces cada linea de ma-
nera de totalizar un nmero suficientemente grande de cuen~
tas, (Evidentemente, el valor de la intensidad de Ia linea

se obtendra dividiendo por el nGmero de veces que ésta

fué barrida).

La integral medida en la forma indicada para una linea de
difraccién es proporcional a la intensidad de esa linea cuya
expresién es

. - . 57 2 PO
Tonbe Tox?8x16%¢ 0y X lf“ el ~§"rf’”\9@ﬁel“)

Gz Laienvsentocosg) "t YT

Nosotros estamos interesados en medir la relacién de inten-
sidades entre una linea de superestructura y yna linea nor-
mal, Por lo tanto, la relacién de integrales medida, serd
directamente la relaci6n entre la expresi6n de Ijq para am-
bas lineas.

El volumen efectivo Veff. es en el difractémetro constante
para todas las lineas, Puesto que se ha elegido lineas veci-
nas, el factor de Debye puede considerarse el mismo para
las dos, Asi que llamandoﬁs 365; a las integrales medi-
das en las lineas de superestructura y normal respectivamen-

te,
2{,; S

-

SBN MoN (LQ)N J\%QLM\)

donde ng y ny son los factores de multiplicidad para las li-
neas de superestructura y normal (LP)s y (LP), son lo #
. Y 3 s F( )

respectivos factores de Lorentz y polarizacién, y hee  Thke
los factores de estructura correspondientes a las lineas medi-
das. los factores n y LPse encuentran en tablas. Los facto.
res de estructura para las lineas normales ya han sido calcula-
dos en la primera parte de este trabajo. En clases teéricas



C D
dngulo de difraccién
Figura V. 7

Determinacién de la intensidad integral en una linea de difraccién
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se vi6 que en el caso de orden de largo alcance parcial
Fsuperest.=S ( f A -

f B ). Los factores atémicos
f 4 f se encuentran en las tablas internaciona-
les en funcién de sen

8 /A . Todo en la f6rmula ante-
rior es conocido, y el factor S2 se despeja sin dificultades.,
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TRABAJO PRACTICO N° ¢
OBTENCION DE FIGURAS DF POLO MEDIANTE

UN GONIOMETRO AUTOMATICO

<

El presente trabajo consistird en observar el funcionamiento
de un goniémetro automdtico para la obtencién de figuras de polos, adosa-
do al difractémetro descripto en el trabajo praictico No, 5. La muestra
a estudiar serd una chapa de aluminio laminado.

Obtener los datos, efectuar las correcciones necesarias
y hacer la representacién de Ia figura de polos involucra un tiempo
demasiado largo como para que cada comisién de trabajo pueda llevar
a cabo esas operaciones. Por esta razén, contrariamente a los traba-
jos pricticos anteriores, los alumnos no harin la experiencia. Simple-
mente observaran el funcionamiento del dispositivo experimental y re-
cibirdn las explicaciones necesarias en el laboratorio.

El objeto fundamental de la presente prictica es que el alum-
no aprecie c6mo es posible estudiar cuantitativamente las texturas-de fun-
damental importancia tecnolégica-con los métodos de difraccién, mas re-
cientes.

Para el aprovechamiento de la clase practica, es indispensa-
ble que, ademds de lo indicado en clases teéricas, el alumno revise los
pirrafos 98y 99 de Cullity*.

* B, D, Culllity, Elements of X Ray Difraction )
Addison Wesley, Reading (1959) )



