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I N T R O D U C C I O N

La d i f r a c c i ó n  de R a y o s - X  p e r m i t e  d e t e r m i n a r  c u a n t i t a t i v a m e n t e  .1 as dic 

t i n t a s  f a s e s  que compóflén una m u e s t r a  policristalir.a s i n  m o d i f i c a r  la 

c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  de las m i s m a s .  Es t a  i m p o r t a n t e  c a r a c t e r í s t i c a  h a ­

ce p o s i b l e  que, en c i e r t o s  casos, sea la ú n i c a  t é c n i c a  d i s p o n i b l e  p a ­

ra r e a l i z a r  un análisis" de e s t a  n a t u r a l e z a .  Por e j e m p l o ,  e n  el c a s o  

da los c o m p u e s t o s  p o l i m ó r f i c o s  c o m o  la sílice, que tiene las formas 

a l o t r ó p i c a s  cuarzo, c r i s t o b a l i t a  y t r i d i m i t a ,  los m é t o d o s  q u í m i c o s  no 

p u e d e n  ser u t i l i z a d o s ,  m i e n t r a s  q u e  la d i f r a c c i ó n  de P a y o s - X  d i s t i n q u e  

c l a r a m e n t e  las tres d i f e r e n t e s  e s t r u c t u r a s  c r i s t a l i n a s .  Hay o t r o s  {¿jeto 

p í o s  donde, si b i e n  los c o m p u e s t o s  no t i e n e n  la m i s m a  1 orina La quími ca, 

sí t i e n e n  los m i s m o s  e l e m e n t o s :  I'e^O^, Fe.,0^ y Fe O ó el c a s o  de m u c h o s  

s i l i c a t o s  y si l i c o a i ' a m i n a t o s . T a m b i é n  es f r e c u e n t e  que se d e s e e  c o n o c e r  

la c o n c e n t r a c i ó n  de un c a r b u r o  m e t á l i c o  en p r e s e n c i a  de í:u  m e t a l  y en 

la m a y o r í a  de los c asos no es p o s i b l e  l o g r a r l o  m e d í a n t e  m é t o d o s  q u í m i ­

cos .

P a r a  r e a l i z a r  u n a  e v a l u a c i ó n  de las d i f i c u l t a d e s  y e r r o r e s  i n h e r e n t e s  

a los m é t o d o s  que p u e d e n  u t i l i z a r s e ,  se d e t e r m i n ó  el p o r c e n t a j e  en p e ­

so de Ni e n  m u e s t r a s  de p o l v o  de Fe y Ni m e z c l a d o s  p a r a  tal fin. La e~ 

l e c c i ó n  de e s t o s  e l e m e n t o s  se d e b i ó  a la s i m i l i t u d  de e s t e  s i s t e m a  con 

el de la m a r t e n s i t a - a u s t e n i t a , en e l  cu a l  la d e t e r m i n a c i ó n  de a u s t e n i t a  

r e t e‘ida p o r  d i f r a c c i ó n  de R a y o s ~ X  t a m b i é n  es de uso c o r r i e n t e .

El o t r o  o b j e t i v o  del t r a b a j o  fue el de c o n o c e r  el l í m i t e  de d e t e c c i ó n  

le una fase p o r  e s t a  t é cnica, el c u a l  d e p e n d e  del p o d e r  d i f r a c t a n t e  de 

La m i s m a  y de la d i f e r e n c i a  e n t r e  la fase y la m a t r i z  de los f a c t o r e s  

ie a b s o r c i ó n  m á s i c a  de la r a d i a c i ó n ,  lün e s t e  c a s o  el Ni y el Fe tienen, 

fac t o r e s  m u y  s i m i l a r e s  p a r a  las r a d i a c i o n e s  m á s  c o m u n e s  y P or p e r t e n e ­

cer al g r u p o  de m e t a l e s  de t r a n s i c i ó n ,  que son los que f o r m a n  los c o m ­

pu e stos m á s  h a b i t u a l e s ,  p u e d e n  c o n s i d e r a r s e  las c o n c l u s i o n e s  de e s t e  

t r a b a j o  c o m o  un b u e n  n i v e l  de r e f e r e n c i a .
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Se u t i l i z a r o n  los m é t o d o s  de C o m p a r a c i ó n  D i r e c t a  y A b s o r c i ó n  D i f e r e n c i a  

da*, los c u a l e s  s e r á n  d e s c r i p t n s  a c o n t i n u a c i ó n  (Klug, A l e x a n d e r ,  p á g . 

352) .

M E T O D O S

1) C o m p a r a c i ó n  D i r e c t a

La i n t e n s i d a d  i n t e g r a d a  d i f r a c t a d a  p o r  u n a  f a m i l i a  { h k l }  de u n  compues 

te c r i s t a l i n o  , q u e  c o n t e n g a  u n a  d i s t r i b u c i ó n  al a z a r  de sus c r i s t a l i -  

tos, se e x p r e s a  como:

Thkl _ K R hkl 

*  JJ+

d o n d e  K es  u n a  c o n s t a n t e  i n d e p e n d i e n t e  de la m u e s t r a ,  es el f a c t o r  de 

a b s o r c i ó n  l i n e a l  y

, 2 2 
R h k l  = _1__ _ | F h k  1! m ( 1 + Cos 2 0  } e ~ 2 M

V
c

C o n  V  i g u a l  al v o l u m e n  de la celda, al f a c t o r  de e s t r u c t u r a ,  nn la

C -2M
m u l t i p l i c i d a d  y e el f a c t o r  de t e m p e r a t u r a  de Debye.

Si ex, e s t u v i e r a  p r e s e n t e  en u n a  m e z c l a  de dos fases, cá  y fb , la i n t e n s i ­

d a d  se e x p r e s a r í a  como:

Tb k l  _ K R < £ kl C *
1 ex. ~ -----------

me.

d o n d e  Cc< es la c o n c e n t r a c i ó n  e n  v o l u m e n  de <X e n  la m e z c l a  y y j ^ e s  el fac 

tor de a b s o r c i ó n  l i n e a l  de la m i s m a .  P a r a  la fase /i r e g i r í a  la e x p r e s i ó n  

e q u i v a l e n t e :

I = K R % k '1 ' C/~->

jj m e

* Es t e  n o m b r e  es o r i g i n a l  de los a u t o r e s  y no f i g u r a  c o m o  tal en los 

l i b r o s .
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Por lo tanto:

r Ji'k'l' hkl
C/* V >  *
C a  hkl h'k'l'

I c< R p>

y ya que C + C = 1

C<* = ----- -------- (2)
1 + C ^ /  Co(

Cano los factores que intervienen en las constantes
¿ * 1

pueden obtenerse de tablas,

es posible, entonces, determinar la concentración en volumen de las fases midiendo la 

intensidad integrada de un pico de cada una de las mismas. Pero hay casos donde el 

factor de estructura es difícil de calcular o donde, por razones que luego se mencio 

narán, este método no es aplicable y por lo tanto se utiliza otro método.

2) Absorción diferenciada

El cociente entre las intensidades de un pico ^khl} de una dada fase presente en 

una mezcla y en estado puro es 

j * 1 _ c <* 

hkl u  m e

l * P

El factor de absorción másico de la mezcla de dos fases se expresa cano

p .  U » ,

donde W* y W ^  expresan las fracciones en peso respectivas, y cano Wc* + W ^ =  1

= n [( wa +  - H f 1
/ me f me [ p* ^  J
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Además,

ra<* + m /2- +
P n i € =  ---------------------  --- ----------------------- — — —  =  faCoí + foC/9'
K v« + Vp, v *  + v̂ > '

fcí[C o ( +  (1 -  C *  )

r«

entonces,

/-* me (°(
Co\ + (1-C c* )

re*

y ya que, W w =
C *

*  C<* +- #(1-Q*) 
[ex

(3)

c\

" h k T

I o<p

Wp¿ f^-oi
(4)

de donde es posible obtener W<*

*r

W L - ___________ -----------------------------------  (5)
■Sí- w k f  #  ~ T

Jo<^ 4- )

loe

En este método sólo es necesario medir la intensidad difractada por un pico de una da 

da fase presente en la muestra y de la misma fase en estado puro.

La expresión (4) permite analizar los dos factores que gobiernan la detectabilidad 

de una fase en este método: el poder difractante
¿ * 1

y la diferencia entre los fac 

tores de absorción másica. Sea el mienbro de la derecha igual a k, puede escribirse 

entonces:
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Thkl , Th k l  
= k Xcxp

es e v i d e n t e  q u e , l a  d e t e c t a b i l i d a d  del p i c o  | h k l | ,  es decir, un v a l o r  

de la i n t e n s i d a d  a p r e c i a b l e  en r e l a c i ó n  al fondo, d e p e n d e r á  del v a l o r

Wlr 1
d e  I ^ p  , es d e c i r  de su p o d e r  d i f r a c t a n t e .  Por o t r o  l a d o  es p o s i b l e  

a n a l i z a r  la i n f l u e n c i a  de los yu* a t r a v é s  de sus dos c a s o s  l í m i t e s

Pa r a  el p r i m e r  c a s o  (4) se p u e d e  e s c r i b i r  así

h k l
1  «* , W *

/v

hkl

Si Wc* t i e n e  u n  v a l o r  a l t o  el c o c i e n t e  ——— será p r á c t i c a m e n t e  i-
Th k l  
le*. p

g u a l  a u n o  y no se r á  p o s i b l e  u t i l i z a r  e s t e  m é t o d o .  A  m e d i d a  que Wof 

se a  m á s  c h i c o  la d e t e c t a b i l i d a d  a u m e n t a r á .

A R
Por el c o n t r a r i o ,  si jd&  «  JLp 

Wkl *

I«p' "  1 - Woí

hkl
X c(

C u a l q u i e r a  sea el v a l o r  de se r á  m u y  c h i c o  y el p i c o  se c o n ­

loe p

f u n d i r á  p r o b a b l e m e n t e  con el fondo. Se p o n e  de m a n i f i e s t o  así la impor^ 

t a n c i a  de los v a l o r e s  r e l a t i v o s  de las f a c t o r e s  de a b s o r c i ó n  m á s i c a .

La e x p r e s i ó n  (5) p u e d e  g e n e r a l i z a r s e  p a r a  u n a  m u e s t r a  c o m p u e s t a  p o r  N 

c o m p o n e n t e s  c o n o c i d o s :  i = i , . . . , N .  La e x p r e s i ó n  (4) se e s c r i b e  así

I I  _  ■ W j, juT__________________
- F n  / ~  ~

Ic
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L l a m a m o s  R., al c o c i e n t e  
xk

* *•

H a c i e n d o  i=l , k = 2 , . . . ,  N - l  y r e e m p l a z a n d o  W k

o b t i e n e

H ’i_________________ ___________, de d o n d e  se
— y r  : *  : _ r ~

I,¡> W, fyi, - u N ) + £  +

k--2 R,^

•*
_  ___________________ /Vj___________________________________________

i_  - y í  + /•?[ v 1* + £ '  (/ “ / r * - ') /Riki
k = ¿

C o n s i d e r a c i o n e s  G e n e r a l e s

C o m o  y a  fue m e n c i o n a d o ,  la a p l i c a c i ó n  de e s t a  t é c n i c a  r e q u i e r e  de u n a  

o r i e n t a c i ó n  al a z a r  de los c r i s t a l i t o s  que c o m p o n e n  c a d a  fase. E s t e  re 

q u e r i m i e n t o  i m p l i c a  que de b e  h a b e r  u n a  s u f i c i e n t e  c a n t i d a d  de c r i s t a l ^  

tos en el v o l u m e n  i r r a d i a d o  co n o  p e r a  q u e  c a d a  f a m i l i a  ^hkl][ t e n g a  el 

m i s m o  n ú m e r o  de c r i s t a l i t o s  en c a d a  o r i e n t a c i ó n ,  en p a r t i c u l a r  e n  la 

d i r e c c i ó n  n o r m a l  a la m u e s t r a ,  que es la que u t i l i z a  el d i f r a c t ó m e t r o . 

Un t a m a ñ o  de c r i s t a l  de a l r e d e d o r  de 1 0 ^ i m  c u m p l e  con e s t e  r e q u e r i m i e n  

to y a d e m á s  e l i m i n a  el p r o b l e m a  de la e x t i n c i ó n  p r i m a r i a ,  f e n ó m e n o  p o r  

el  c u a l  h a b r í a  que c o r r e g i r  a la i n t e n s i d a d  i n t e g r a d a  p a r a  t a m a ñ o s  m a ­

y o r e s  a 20 m.

A  m e d i d a  que a u m e n t a  e l  t a m a ñ o  de c r i s t a l i t o s  c o m i e n z a  a m a n i f e s t a r s e  

en f o r m a  c r e c i e n t e  un f e n ó m e n o  de " t e x t u r a  a p a r e n t e "  en la m u e s t r a ,  p r o  

d u c t o  de u n a  m a l a  e s t a d í s t i c a  p o r  i n s u f i c i e n t e  n ú m e r o  de c r i s t a l i t o s  en
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el v o l u m e n  i r r a d i a d o .  Este f e n ó m e n o ,  c o m o  a s i m i s m o  el de t e x t u r a  real, 

p r o d u c i d a  e n  m u e s t r a s  m a s i v a s  p o r  p r o c e s o s  t e r m o m e c á n i c o s , p u e d e n  ser 

r e d u c i d o s  en  su i m p o r t a n c i a  m e d i a n t e  un p r o m e d i a d o  de i n t e n s i d a d e s  que 

i n c l u y a n  a v a r i o s  p i c o s  de d i f e r e n t e s  f a m i l i a s ( h k l ^ c u y o s  p o l o s  t e n ­

g a n  u n a  d i s t r i b u c i ó n  u n i f o r m e  en c u a l q u i e r  p r o y e c c i ó n  s t a n d a r d  c o r r e s ­

p o n d i e n t e  a la e s t r u c t u r a  c r i s t a l i n a  i n v o l u c r a d a .

El m é t o d o  de c o m p a r a c i ó n  d i r e c t a  es u n  m é t o d o  a b s o l u t o ,  ya que al u t i ­

l i z a r s e  e l  c o c i e n t e  de i n t e n s i d a d e s  de p i c o s  de fases c o m p o n e n t e s  de la 

m u e s t r a  se e l i m i n a  la i n f l u e n c i a  de los d i f e r e n t e s  f a c t o r e s  de a b s o r c i ó n  

que dan o r i g e n  a i y Jmg. Sin e m b a r g o ,  en  c a s o  de que los f a c t o r e s  de a b ­

s o r c i ó n  d i f i e r a n  en  f o r m a  m u y  m a r c a d a ,  no es p o s i b l e  a p l i c a r  es t e  m é t o ­

do, p o r q u e  el fa c t o r  l i n e a l  de a b s o r c i ó n  de la m e z c l a  ya no p o d r á  ser 

e x p r e s a d o  de la m a n e r a  h a b i t u a l  p a r a  a m b a s  fases. La r a z ó n  de e s t e  h e ­

cho se b a s a  a el f e n ó m e n o  de m i c r o a b s o r c i ó n , que t i e n e  e n  c u e n t a ,  p r e ­

c i s a m e n t e ,  la d i f e r e n t e  c a p a c i d a d  de a b s o r c i ó n  de las p a r t í c u l a s  de ca 

d a  fase que c o m p o n e n  las m u e s t r a s .  Este f e n ó m e n o  p u e d e  ser r e d u c i d o ,  pe_ 

ro no s i g n i f i c a t i v a m e n t e ,  c o n  un t a m a ñ o  de p a r t í c u l a  i n f e r i o r  a 5yUm. 

Por o t r a  parte, a u n q u e  los f a c t o r e s  de a b s o r c i ó n  no se a n  m u y  d i f e r e n t e s ,  

si el t a m a ñ o  de p a r t í c u l a s  de las f a s e s  sí d i f i e r e n  en f o r m a  s i g n i f i c a ­

tiva, i g u a l m e n t e  se m a n i f e s t a r á  el f e n ó m e n o  de m i c r o a b s o r c i ó n .

P r o c e d i m i e n t o  E x p e r i m e n t a l

Las m u e s t r a s  f u e r o n  p r e p a r a d a s  a p a r t i r  de p o l v o s  de Fe y Ni de 9 9 , 8 %  

de pureza. Se d e t e r m i n ó  la d i s t r i b u c i ó n  de t a m a ñ o  de p a r t í c u l a  e s f é r i  

ca e q u i v a l e n t e  de los m i s m o s  con un  e q u i p o  S e r i g r a p h  p e r t e n e c i e n t e  al 

l a b o r a t o r i o  de c a r a c t e r i z a c i ó n  de m a t e r i a l e s  c o m b u s t i b l e s ,  e n c o n t r á n ­

dose, en a m b o s  c a s o s  que los p o l v o s  c o n t e n í a n  un  5 0 %  de p a r t í c u l a s  m e  

ñ o r e s  a 10 m.



P a r a  o b t e n e r  la f r a c c i ó n  c o r r e s p o n d i e n t e  a un t a m a ñ o  de p a r t í c u l a  m e ­

nor a e s t e  v a l o r s e  u t i l i z ó  un d i s p o s i t i v o  que p e r m i t e  s e p a r a r  a p a r t í c u  

las que e s t á n  p o r  d e b a j o  de c i e r t o  t a m a ñ o  m e d i a n t e  la r e g u l a c i ó n  d e l  c a u ­

dal de u n a  c o r r i e n t e  g a s e o s a  a s c e n d e n t e  que a r r a s t r a  a las p a r t í c u l a s  

de sde el e x t r e m o  i n f e r i o r  de u n a  c o l u m n a ,  d o n d e  e s t a  d e p o s i t a d o  e l  polvo, 

h a s t a  un k i t a s a t o  u n i d o  a la a n t e r i o r  p o r  u n a  m a n g u e r a .

Se p r e p a r a r o n  7 m u e s t r a s  c o n  los s i g u i e n t e s  p o r c e n t a j e s  e n  p e s o  de Ni:

20, 10, 5, 4, 3, 2 y 1%. P a r a  o b t e n e r  u n a  b u e n a  h o m o g e n e i z a c i ó n  las 

m u e s t r a s  f u e r o n  c o l o c a d a s  en  r e c i p i e n t e s  p l á s t i c o s  s e l l a d o s  de un v o l u m e n  

a p r o x i m a d a m e n t e  3 v e c e s  m a y o r  que el  del p o l v o  que c o n t e n í a n ,  a los que 

se m a n t u v o  e n  r o t a c i ó n  d u r a n t e  dos h o r a s  a u n a  v e l o c i d a d  de 60 rpm.

El p o r t a m u e s t r a  c o n s i s t e  en  u n a  c h a p i t a  de Al que t i e n e  u n a  c a v i d a d  r e c ­

t a n g u l a r  de 0 , 5 c m ^  en que se i n t r o d u c e  el p o l v o  y se lo c o m p a c t a  h a s t a  

d e j a r  una s u p e r f i c i e  plana. Pa r a  t e n e r  u n a  e s t i m a c i ó n  de la u n i f o r m i d a d  

d el m é t o d o  de c o m p a c t a c i ó n  f u e r o n  m e d i d a s  las d e n s i d a d e s  de las m u e s t r a s  

p o r  d i f e r e n c i a  de pes a d a s .  En la T A B L A  I se e n u m e r a n  las m u e s t r a s  con 

su p o r c e n t a j e  de Ni y su e r r o r  y las d e n s i d a d e s  c o r r e s p o n d i e n t e s .

T A B L A  I P o r c e n t a j e s  en p e s o  de Ni y D e n s i d a d e s  de c a d a  m u e s t r a .

N° de M u e s t r a %Ni (g/cm )

1 20 - 1 4,06

2 10 - 0,6 4 ,04

3 5 Í 0,4 3,64

4 4 - 0,4 4,02

5 3 - 0,4 3,88

6 2 - 0,4 4,12

7 1 - 0,3 4,06

8 100 3,5
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Sin i n c l u i r  a la de Ni  p u r o  las d e n s i d a d e s  se d i s p e r s a n  a l r e d e d o r  de 

un v a l o r  m e d i o  3,9 7 g / c m  con u n a  d e s v i a c i ó n  s t a n d a r d  de <5~ = 0,15

3
g / c m  , lo cual e v i d e n c i a  u n a  b u e n a  u n i f o r m i d a d  en la c o m p a c t a c i ó n . Sin 

e m b a r g o ,  la m e n o r  d e n s i d a d  p a r a  el Ni  p u r o  i n d i c a r í a  u n a  m a y o r  d i f i c u l  

tad p a r a  c o m p a c t a r  las p a r t í c u l a s  del m i s m o  fr e n t e  a las del Fe. P a r a  

c o n o c e r  las formas de las p a r t í c u l a s  fueron o b t e n i d a s  f o t o s  de a m b o s  

p o l v o s  con un m i c r o s c o p i o  de b a r r i d o  P h i l i p s ,  las c u a l e s  son m o s t r a d a s  

en las f i g u r a s  Fig. la y Ib. C o m o  p u e d e  a p r e c i a r s e ,  m i e n t r a s  las partí^ 

c u l a s  de Fe son a p r o x i m a d a m e n t e  e s f é r i c a s  las de N i  p a r e c e n  ser a g l o m e ­

r a d o s  de p e q u e ñ a s  placas. P a r e c e  l ó g i c o  s u p o n e r  que é s t a  s e a  la c a u ­

sa de las d i f e r e n t e s  c a p a c i d a d e s  de c o m p a c t a c i ó n .  Sin e m b a r g o ,  e s t e  h e ­

cho t e n d r á  u n a  i n f l u e n c i a  d e s p r e c i a b l e  en los r e s u l t a d o s  p o s t e r i o r e s .

Se u t i l i z ó  un d i f r a c t ó m e t r o  h o r i z o n t a l  P h i l i p s  con r a d i a c i ó n  de MoK¿* 

a 5 0 K V  y 2 0 m A  y un m o n o c r o m a d o r  de g r a f i t o  en el c a m i n o  del haz d i f r a c  

tado. Los p i c o s  fu e r o n  b a r r i d o s  a l/8° (2 0 ) / m i n  y g r a f i c a d o s  a u n a  v e l o  

c i d a d  del p a p e l  del r e g i s t r a d o r  de 2 0 m m / m i n  con u n a  c o n s t a n t e  de t i e m p o  

de 2 seg. Las r a n u r a s  de d i v e r g e n c i a  y r e c e p c i ó n  f u e r o n  de l°y 0 , lmm 

r e s p e c t i v a m e n t e .  Se u t i l i z a r o n  los p i c o s  {200^ , (220^ , $311} y (33l| 

del N i  y ^200), {211} , ^310} y $32l}del Fe. Los p i c o s  ¡ l l l j d e l  N i  y 

{lio} del Fe n o  p u d i e r o n  ser utilizados- d e b i d o  a su s u p e r p o s i c i ó n :

2 0  = 20,10°y 20,18°re s p e c t i v a m e n t e .  En las f i g u r a s  Fig. 2a y 2b se m u é s  

tran en p r o y e c c i ó n  s t a n d a r d  (001) la u b i c a c i ó n  de los p o l o s  c o r r e s p o n ­

d i e n t e s  a las f a m i l i a s  p e r t e n e c i e n t e s  a las f o r m a s  c r i s t a l o g r á f i c a s  que 

d a n  o r i g e n  a los p i c o s  u t i l i z a d o s ,  p a r a  el Ni y el Fe r e s p e c t i v a m e n t e .  

C o m o  p u e d e  v e r s e ,  en a m b o s  casos, se d i s t r i b u y e n  m á s  o m e n o s  u n i f o r m e ­

m e n t e  en la p r o y e c c i ó n ,  lo cual i n d i c a r í a  que el p r o m e d i a d o  r e s u l t a n t e  

de las i n t e n s i d a d e s  m e d i d a s  t e n d r í a  b a j o  error.

P a r a  d e t e r m i n a r  la i n t e n s i d a d  d i f r a c t a d a  se m i d i ó  e l  á r e a  b a j o  los p i ­

cos m e d i a n t e  un p l a n í m e t r o  de c o m p e n s a c i ó n  m a r c a  Lu t z  F e r r a n d o ,  en  uni_
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i*—

Fig. la. Fotografía del polvo de Fe obtenida por un 
microscopio de barrido Philips.

Fig. Ib. Fotografía del polvo efe Ni obtenida por un 
microscop io de barrido Philips.
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Eig. 2a. Representación de los polos correspon­

dientes a las formas de planos cristalinos:{l00} 

U i o l ,  fall} , (33l{ , en una proyección standard 

(001).

-Fig. 2b. Idem que en. la figura 2a para las formas 

h ü O i  , $110} , $211} , {321}.
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d a d e s  a r b i t r a r i a s .

Las m u e s t r a s  f u e r o n  p a s a d a s  u n a  s o l a  vez p o r  el d i f r a c t ó m e t r o , a p e s a r  

de que es a c o n s e j a b l e  h a c e r l o  v a r i a s  v e c e s  p r e p a r á n d o l a s  n u e v a m e n t e  en 

c a d a  v e z . ( K l u g  and A l e x a n d e r ,  pág. 540). L a  r a z ó n  de e s t e  p r o c e d i m i e n t o  

se d e b i ó  a q u e  se d e s e a b a  c o n o c e r  los e r r o r e s  i n v o l u c r a d o s  e n  el m i s m o  

p a r a  e v a l u a r  si se p o d r í a  j u s t i f i c a r  su m a y o r  rap i d e z .  P o r  e s t a  m i s m a  

r a z ó n  se d e s e c h ó  el m u c h o  m á s  p r e c i s o  m é t o d o  de m e d i c i ó n  de i n t e n s i d a ­

des de b a r r i d o  a u t o m á t i c o  de a pasos.

R E S U L T A D O S  Y D I S C U S I O N

E l  l í m i t e  de d e t e c c i ó n  fue e n c o n t r a d o  en 2% de Ni, sin e m b a r g o ,  n o  se 

q u i s o  m e d i r  el á r e a  b a j o  los p i c o s  d e b i d o  al m u y  a l t o  e r r o r  que se i n ­

t r o d u c i r í a  en la m e d i d a  p o r  e f e c t o  de la p e q u e ñ a  r e l a c i ó n  p i c o  a fondo.

hkl
En  la T A B L A  II se m u e s t r a n  el v a l o r  de R  y el de los f a c t o r e s  que 

lo c o m p o n e n  p a r a  c a d a  p i c o  d e l  N i  y el Fe.

T A B L A  II - V a l o r e s  de R hkl

v 2 =
Ni

1914 ,55 Á 6 v 2 =
Fe

°6
554,19 A

íh k l ! 26 n Fhki 1 4- Cof? 2 0 
5en*Q coi0 m

- 2 M
e Rhkl

{2 00} Ni 23,25 5 0 4 6 , 7 4 6 , 5 8 6 0,99 729

52 0 0} Fe 28,69 835,2 29 ,96 6 0,97 263

$220} N i 33,11 3 410,6 22,02 12 0,964 454

(211} Fe 35,32 6 5 4 , 3 18,9 24 0,95 509

£11) Ni 39,04 2814 ,4 15,3 24 0,95 512

j310¡ Fe 46,12 475 ,24 10 ,4 24 0,92 198

í 334 Ni 52,09 1916 ,2 7,98 24 0,92 176

$321] Fe 55 ,22 361,84 6,97 48 0 , 89 194
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hk  1 hk. 1
En la T A B L A  III se m u e s t r a n  los c o c i e n t e s  I / R  p a r a  el N i  y e l  

Fe c o r r e s p o n d i e n t e s  al m é t o d o  de c o m p a r a c i ó n  Di r e c t a .  T a m b i é n  se in 

c l u y e n  los I / R  p r o m e d i o s .

Al final de la m i s m a  a p a r e c e n  los p o r c e n t a j e s  en  p e s o  o b t e n i d o s  a

p a r t i r  de los I / R  y las e x p r e s i o n e s  (1), (2) y (3). (Las d e n s i d a d e s

3 3
u s a d a s  en (3) fu e r o n  las m a s i v a s :  ^ N i  = 8,9 g / c m  , p F e = 7 , 9 7 g / c m  )

T A B L A  III - V a l o r e s  de I / R  p a r a  c a d a  p i c o  y los p o r c e n t a j e s  en p e s o  
de N i  r e s u l t a n t e s .

hkl'''
N  °

1 2 3 4 5

^200} Ni 0,0932 0 , 0 4 3 8 0 ,026 0 , 0 2 0 6 0 , 0 2 1 0

¡220} Ni 0, 0 9 0 3
. . . . . .

0, 0 4 6 2 0 , 0 2 3 1 0,022 0 , 0 2 8 7

\31lj Ni 0,082 0 , 0 3 6 1 0, 0 2 3 4 0 ,0195 0,0 1 5 4

í3 3 1 !
Ni 0,0 7 7 3

.................
0,0 34 1 0 ,0 2 2 7 0 , 0 0 91 -

| (I/R) Ni 0 ,0857 0,04 0 , 02 3 8 0 , 0 1 7 8 0 ,0163

1 {200j Fe 0 ,373 0,3916 0,555 0,456 0,613

\211} Fe 0,369 0,3929 0 , 557 0 ,4558 0 ,546
V

Í310} Fe 0 , 3 2 3 0 , 3 1 3 1 0 ,485 0 , 3 9 3 9 0 ,506

Í32X} Fe 0 ,420 0 , 3 5 3 1 0,546 0,366 0 ,441

(I/R} Fe 0 ,371 0, 3 6 2 7 0,536 0, 4 1 7 9 0,526

Ni (%) 20,7(3.5) 11,1(11) 4,8(4) 4,6 (15) 3,4 (13)

h k 1 h k 1
En la T A B L A  I V  se m u e s t r a n  los v a l o r e s  de p a r a  t o d o s  los

p i c o s  y ca d a  m u e s t r a .



T A B L A  I V . V a l o r e s  de i n í p / i n í  p a r a  c a d a  m u e s t r a .

¡ h k l H C ^ 1 2 3 4 5

[200] 4,23 9 15,16 19,2 1 8 , 8

[2 20} 4,07 7,95 15,9 16,7 12 , 8

}311} 4,33 9, 84 1 5 , 1 7 18,2 2 3 , 0 8

1331} 4,12 9, 33 14 35 -

En  la T A B L A  V  se m u e s t r a n  los W N i  o b t e n i d o s  n e d l a n te c a d a  u n o  de los 

c u a t r o  p i c o s  d e l  Ni  u t i l i z a d o s  p a r a  el m é t o d o  de A b s o r c i ó n  D i f e r e n c i a d a .

T A B L A  V . P o r c e n t a j e s  e n  p e s o  de Ni  o b t e n i d o s  p a r a  c a d a  p i c o  p o r  M u e s t r a  

= 4 7 '4 c m 2/ g  = 38,3 c m 2/g) .

1 2 3
« 1 5

{200} 19,9 9,2 5,3 4,2 1,9

\220} 20, 8 10,4 5 ,05 4,9 4,9

1311} 19,5 8,4 5,3 4,5 3,1

(3 3 1 } 20,5 8,8 5,7 2,3 -

W  .
N i

20,2(1) 9,2(8) 5,3(6) 4 2,5(17)

E n  la T A B L A  VI se m u e s t r a n  los p o r c e n t a j e s  en  p e s o  de N i  h a l l a d o s  p a r a  

c a d a  u n a  de las 5 m u e s t r a s ,  c o r r e s p o n d i e n t e s  a c a d a  m é t o d o .  E n t r e  p a r é n  

t e s i s .f i g u r a n  los e r r o r e s  p o r c e n t u a l e s .
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T A B L A  VI . C o m p a r a c i ó n  e n t r e  los p o r c e n t a j e s  de N i  o b t e n i d o s  p o r  c a d a  

Método.

E n  la m a y o r í a  de los c a s o s  los v a l o r e s  h a l l a d o s  e s t á n  d e n t r o  de la 

f r a n j a  de e r r o r  con que h a n  s i d o  d e t e r m i n a d o s  p o r  p e s a d a s  los p o r c e n ­

t a j e s  de Ni. Se p u e d e  a p r e c i a r  un a u m e n t o  en los e r r o r e s  p a r a  p o r c e n ­

t a j e s  p e q u e ñ o s  de Ni, lo cual no es de e x t r a ñ a r  d a d o  el  m a y o r  e r r o r  

r e l a t i v o  con que m i d e n  los p i c o s  de m e n o r  i n t e n s i d a d .

E n  la m u e s t r a  2 los v a l o r e s  r e s u l t a n t e s  de a m b o s  m é t o d o s  e s t á n  l i g e r a  

m e n t e  f uera de la f r a n j a  de error, con e r r o r e s  al g o  e l e v a d o s  p o r  e x c e  

so y p o r  d e f e c t o  p a r a  los m é t o d o s  de CD y AD, r e s p e c t i v a m e n t e .  L a  e x ­

p l i c a c i ó n  p o s i b l e  q u i z á s  r a d i q u e  en u n a  c o m p a c t a c i ó n  n o  u n i f o r m e  que, 

a p e s a r  de d a r  u n a  d e n s i d a d  e q u i v a l e n t e  al d e l  r e s t o  de las m u e s t r a s ,  

d e j ó  a las c a pas s u p e r f i c i a l e s  con b a j a  d e n s i d a d ,  lo cu a l  p r o d u j o  u n a  

m e n o r  i n t e n s i d a d  p a r a  los p i c o s  del Fe y el N i  p o r  un p r o b l e m a  de de- 

f o c a l i z a c i ó n } al p e n e t r a r  en m a y o r  m e d i d a  el  haz de Rayos-X. E s t e  e f e c  

t o  se v e r i f i c a  , en m a y o r  p r o p o r c i ó n  p a r a  el Fe, en v a l o r e s  de I / R  d a ­

dos en la T A B L A  III.

C O N C L U S I O N E S

L a  a p l i c a c i ó n  de los m é t o d o s  de C o m p a r a c i ó n  D i r e c t a  y A b s o r c i ó n  D i ­

f e r e n c i a d a ,  p a r a  la m e d i c i ó n  de los p o r c e n t a j e s  en p e s o  de Ni  e n  m u é s  

tras de p o l v o  de Fe y Ni, p u e d e  ser c o n s i d e r a d a  c o m o  m u y  s a t i s f a c t o r i a ,
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aún con e l  r á p i d o  p r o c e d i m i e n t o  de m e d i c i ó n  e m p l e a d o .  S i n  e m b a r g o ,  

si se d e s e a  t r a b a j a r  con un e r r o r  m e n o r  al 10% en la m e d i c i ó n  de 

p o r c e n t a j e s  m e n o r e s  al 5%, es a c o n s e j a b l e  el u s o  d e l  p r o c e d i m i e n t o  

de m e d i c i ó n  de i n t e n s i d a d e s  p a s o  a paso. C o m o  y a  fue m e n c i o n a d o  

e s t a s  c o n c l u s i o n e s  p u e d e n  e x t e n d e r s e  a s u b s t a n c i a s  que t e n g a n  simi^ 

l a res p o d e r e s  d i f r a c t a n t e s  a los del N i  y Fe y c u y o s  f a c t o r e s  de ab 

s o r c i ó n  n o  d i f i e r a n  d e m a s i a d o  e n t r e  sí.

A m b o s  m é t o d o s  p u e d e n  s e r  c o n s i d e r a d o s  e q u i v a l e n t e s  y la a p l i c a c i ó n  

de u n o  u o t r o  d e p e n d e r á  del a n á l i s i s  de c a d a  ca s o  p a r t i c u l a r .
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