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I

PROBLEMAS

I . I . REDES PLANAS. CELDAS.

I - I - I* En la red plana de la figura l.l elija tres celdas p r i m i t i ­

vas y demuestre que ti en en  igual área.

1.2. En la misma red elija dos celdas mú lt ip le s y determine sus

a r e a s . C omparan do  con l.l.l. qué relación en cuentra entre el 

área de una celda y el número de nodos que contiene?

I.2. INDICES DE MILLER.

1.2.1 Oado una t erna de vectores a, b y c formando entre sí ángu- 

I os ' í  ' la cual define una celda en una red t r i di m en

sional, dibuja r en figuras separadas las d i reccio ne s y p l a ­

nos que se detal la n a continuación: 001 , III , 012 , 110 , 

101 , 122 , (001), (I I I ), (012), (| 10), (101), (122), en cada 
uno de los casos siguient es:

)

i)

ü )

a =  b = c 
a = b = c 

a — b = c

o í  = |3 = y

-f
90° 

?> =  ^  -  90°M y
1.2.2, IndividuaI i zar con los índices c o r r e s p o n d  i entes las direcci o 

nes indicadas en la figu ra  1.2.

1.2.3* Indijcar en la celda cúbica de la f ig u ra  1.3 I as d ir ec ciones 
£ 0 l2 j  y ĵ l I 2jque pas an por el punto P.

1.2.4. Indicar qué índices £ uvtwj c o rr es p on d en  a las di r ec ci on es a, 

b, d y c de I os ejes hexagonales. Qué índices cor r es p on d en  

a esas d ir ec ciones u t i l i z a n d o s ó l o  los ejes a, b y c? Qué re 
(ación existe entre u, v y t?.

1.2. 5- En el sistema hexagonal, una d ir e cc ió n e s p e ci f ic a da  por tres 

í nd i ces [ u v w ]  puede desig na rs e por cuatro índices £uvtv>f| exis 

ti en do  entre esos índices las relaciones:

U = u - t 
I

(2 U V)

V — v - t

v - [  (2V - U)

3

W w

t — - (u +  v ) w — VI

Utilice estas ecuacio ne s para verifica r el resultado de 1.2.4,



F i gura I . I



a = b = c

F i gura 1.2

Figura I . ,1
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1.2. 6. a) Especifi ca r los índices de las 6 caras laterales de un 

pris ma de base hexagonal utilizando las des i gnac i ones 

con tres y cuatro índices.

b) Haga lo mismo para las caras laterales de la celda hex¿a 

g o n a I .

Le resulta evidente porqué se pre fi er e la de s ig n a c i ó n  con 

cuat ro í nd i ces?

1.2.7- Haga dibujos en los que queden clar am en te indicados los pía 

nos ( I O N )  (I0Í3) (I 120) (I 121 ).

1.2.8. Ve r if iq ue g r áf ic a me n te  en el plano basal del p r is ma  hexago 

nal que uti I izando la desi g na ci ó n con cuatro índices, p l a ­

nos y di re c ci on e s con dichos índices iguales son normales 

entre sí.

I. 3- A P L I C A C I O N E S  DE LA RED RE CI P RO C A .

1.3-1. Ha llar la r ed r e c íp ro ca de una red cúbica I. Hacer lo mis^ 

mo para una red cúbica F. Qué puede decirse de la relación 

e x i s te n te  entre las redes cúbicas I y F, y sus r e sp ec ti vas 

redes recíprocas?.

1.3.2. En cuá le s redes se verifica que los ejes fu v vsTJ son norma 

les a los plan os (hkl) ta les que h = u,k =  v , I — w í

1.3.3. Ut i li z an do  la red recíproca hallar una ex pr e si ó n para los

e s p a c i a d o s  d. entre planos reticular es  para redes cubi- 
hk I ,

cas hexagonal, tetragonal y ortorrombica,

I .4. ZONAS EN UN CRISTAL.

1 . 4 . la. De m os t ra r  que si un plano re ticular (hkl) p er t en e ce  a la 

zona de eje se v e r i f 1 c a :

hu + kv +  I w = 0

I .4. Ib. D e m o s tr a r que s 1 [uvw] es un eje de I a red cr i stal in a  y 
(hkl) es un nodo de la red re cíproca c or r es p on d  1 ente se 

t, i ene

hu +  kv + Iw = n

si el nodo hkl se halla sobre el n-simo plano (uvw) de la 

red re cí proca contando a part 1 r del origen.

_ 4 _



1.4-2. En un cierto cristal los planos (III) y (221) definen una 

fila reticular; otra fila reticular está def inida por los 

planos ( I2 I) y (101)- Det erminar el plano (hkl) que contie 

ne ambas filas reticulares; en otras palabras: d et er minar 

el plano (hkl) que pe rtenece a las dos zonas de t er mi nadas 

por los cuatro planos reticulares mencionados.

1.5. REDES DE BRAVAIS.

1.5-1. Porqué entre las 14 redes de Bravais no aparece la celda 

tetragonal de caras centradas?

1-5*2. Porqué la es tr u ct ur a  hexagonal com pacta no es una red de 

Brava i s?

1.6. SIMETRIAS.

1.6.1. De mo strar en sendos dibujos que en un plano:

a) una rot ación 4 y una línea m producen otras líneas m a 

45° de la primera;

b) una rot ación 6 y una línea m prod uc en tres líneas m a 

30° de las líneas m deduci da s de la primera por la ro ­

t a ci ó n 6.

1.6.2. Demostrar  que la simetría  2 es e q uivale nt e a m y que 3/m 

es eq uiv al e nt e  a 5.

1.6-3- El cobre cr ist al i za  en una e st r uc tu r a basada en la ce Ida 

fcc, con un átomo en cada nodo. Indique los el ementos de 

simetría de esa estructura,

1.6.4" Qué el ementos  de simet rí a e n cu en tra en la e st r uc t ur a h e x a ­

gonal compacta?

1.7. GRUPOS PU NT UALES Y ESPACIALES.

1.7.1. Analizar los símbolos de los grupos e sp ac iales siguí entes 

indicando en cada caso los el e mentos de simetría que 1 nter 
vienen, cómo están ubicados unos respecto de los otros, 
cuál es el grupo puntual del cual deriva cada uno de los 

gru pos es pa c ia l es  dados y cuál es el sistema al que p e r t e ­

nece cada uno de esos grupos puntuales:

P 4 3 2 (2 ; P 4 2 /ncm; F 4 ,32; Fd3m; 12j3

- 3 -
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I.7*2. En el dibujo periódico de la figura 1.4- determinar:

a) la celda de máxima simetría

b) el motivo o co nfigu r ac i ón  básica, comprobando que puede 

elegir en él diferentes puntos como punto*" representat_i_ 

v o .

c) los eleme ntos de simetría.

d) el grupo espacial bidi mens ionaI .

e) haga un es qu em a de las p os iciones  equivalente s (el i ja

x = 0,3; y — 0,2).

f) haga una I ista de las coor de na das de los puntos e q u i v a ­

lentes en posic ió n general.

g) indique los casos pos ibles de posicio ne s e sp eciales t o ­

mando para cada caso las coordenadas.

h) trate de co nfro n ta r  sus resultados con lo que dan las 

tabl as  internacionales de c r i s t a I o g r af ía .

I. 8. LA PROYECCION  ESTEREOGRAFICA.

1.8.1. Medición de ángulos con la red de Wulff.

a) Dados dos puntos A y B en una proy ec ci ón e s t e r eo g rá fi c a 

medir el ángulo co m pr en dido entre ellos.

b) Para esos mismos puntos A y B de te rminar el polo P del 

círculo máximo que pasa por el los» (P es el eje de zona 

de finido por los dos planos cuyas normales t ienen las 
d ir ec ciones A y B).

c) En un cristal los planos reti cu I ares M y N ti enen como

i ntersecc i ón la fila ret icular G; y los píanos P y Q se 

cortan en H. Dados en una p ro y ec c ió n  es te re o gr á fi c a los 

puntos que repre sentan a las normales a los planos M, N, 

P y G, determinar  gr á ficame nt e el ángulo formado por las 

dos filas reticulares (o ejes de zona, o aristas), G y H

1. 8 . 2 .
a) Eligiendo el polo de la cara ( 0 0 l) en el centro de la 

proyección, represente las dir ec ci ones más importantes 

del si ste ma cúbico: 100, 010, N O ,  III, 211, 221, etc, 

etc. . . .  En esta proyección, compruebe la corre cc ió n 
de su resultado del ejercicio 1.4-2 .

(En el sistema cúbico la fila ret i cu Iar [  hklj es para IeI a
a la normal al píano (hkl),luego la distin ci ón  en este ca-

- 7 -



so es innecesaria).

b) Mediant e la red Wu I f f gire la pr oyecció n en tor no  a

I' To J  hasta que i I I ijquede en el centro de la p r o y e c ­
ción.

(Use lápiz de otro color, u otra hoja t r an sp a r e n t e  c o lo ca da 
sobre la primera, para evitar confusión).

c) En un trab a jo  recier.t e real izado sobre monocr i st a I es 
de tu ng s te n o (cristal iza sobre una red cúbica I),eI p l¿  

no (112) te n ía  cierta importanci a.Haga el giro n e c e s a ­

rio para llevar la normal al plano (112) al centro de
la p r o y e c c i  o n . Indi  que 
t o s  I  I 00 J. { M O }  j !  I I

1.9. EL MO DELO DE ESFERAS RIGIDAS.

I ■ 9» I ■ Se t i ene es feras rígidas de radio r t angent es entre sí, f o_r

mando e s tr uc t u r a s  cúbicas P, I y F respectivamente, y tales 
que a cada nodo de la red c or re sponde  una esfera.

Llena r para cada una de el i as el siguiente cuadro:

en esta nueva p ro yecció n los pun- 

■}

P 1
........

F

Radio de las es feras (átomos) r r r

Arista de la celda unitaria

í «) número 
Pri meros )
ve cinos ) b) di s tancia entre

( centros

Seg undos 

veci nos

£k) número

fe) d is t an ci a entre 

cent ros

Fr acción de volumen  oc upa do por las e s f e ­
ras (en %)

Fracció n de área ocu p ad a  por las (100) 

esfera s en los pl an os  ( ||0)

( M I )

(hacer pas ar estos planos por el 
centro de una esfera)

Cuales son los planos reticulares más 

densos y cuá! es su mu lt ipl ic i da d ?

Cuales son las filas reti cu 1 ares más 
densas y cuál es su mu 11 i p 1 icidad?

.1
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1*9.2 Re presentando a las estructuras A. y mediante el modelo 

de esferas rígidas de radio r, hallar el radio máximo de 

la esfera que pueda caber sin distor si ones en los i nterst_i_ 

ci os oc ta edr ales y t e tr a ed ra le s (ut i I izar los esquem as  que 

se dan en las notas de las clases teóricas, capítulo IV).

1.9.3. Demostra r que en la estru ct ura A^ considerada como api la- 

miento de esferas rígidas, c/a = 1,63 (utilizar esquema 

que se da en las notas de las clases teóricas).

I. I0. DE S L IZ AM I EN T O EN UNA ESTRUCTURA COMPACTA.

1.10.1. En la e st ructura A| del cobre (a= 3,6l A), calcule los e s ­

paciados d|||, d|QQ y d ||Q. Con este resultado y el que 

Ud. ha obtenido en el ejercicio 1.9.1. explique porqué la 

defor m ac i ón  plástica en el metal se produce preferenci a I - 

mente por d esliza mi en to sobre los planos (ill)

1.10.2. Se ha demostr ad o en clase teórica  que la de formació n p l á s ­

tica en un cristal tipo A| produce un d esli za mi ento en 

zig-zag  sóbre los planos (III) » creando y aniquilando, 

sucesiva me n te  fallas de ap i I am i ̂ n t o . J^allar las di r ec ci ones 

y los módulos de los vectores D| y b£ según los cuales se 

produce  el d eslizam ie nt o en zig-zag (referirse a la figura 

I V. 18. de las notas del curso).

1,11, SO LUCI O NE S SO L ID A S INTERSTICIALES. /

1,11,1, El Fe tiene es tru ct u ra  A| con un parámetro a= 3,65 A, Ave 

riguar el radio máximo de una esfera que quepa sin d i s t o r ­

sionar en los intersticios oct aedrales  y te t ra e d r a l e s  (ut_j_ 

I i zar los resultados de los ejerc ic ios 1.9* I■ y 1.9,2,).

Recordando  el valor del radio atómico del carbono que se 
ha dado en clase, qué puede decir de la estruc t u ra  de la 
dustenita?.

|,|l,2> Averi gu ar  lo mismo que en l.ll.l. para la estruct ur a A 2 
del Fe-oC (a-2,87).

I.II.3- Sea un acero austenítico de c o mposici ón  porcentual: Fe

86,56; Mn 12,1, C 1,34/ cuya es tr u ct u ra  A 2 tiene un p a r á ­

metro a ^ 3,631 A. La dens id ad ma c ro sc ópica medida de esa 

alea ción es 7 , 8 3 S w c m 3 «Demostrar que los átomos de carbono 
no están ocupand o los nodos de la red fcc.

- 9 -



1.12. S O L U C I O N E S  SOLI D AS  S U S T IT U C IONALES.

Los e squema s bidi mens ionaI es de las figuras 5/ 6, 7 y 8 re­

pr esenta n una sol ución sól ida s u s t i t u c i o n a I AB (los átomos A están 

represent ados por o y los B por x). Calcular en todos los casos 

los p ar á me t r o s  de orden de corto alcance para las 5 primeras  capas 

de vecinos to ma nd o  como origen el átomo B que se indica.

Or de n ar  los resultados, en cada caso, de la manera s i gu i eri
t e :

i ni N . x . P . .
i i i i

d o n d e "

i = orden de la capa de vecinos alrededor del orig en I,2,3,4,5-

n. = número de átomos A en la capa i

N. =  n número total de átomos en la capa i

=  c o or de n ad a s de los átomos en la capa i (especificar sólo la 

fami I ia de valores de las coordenadas; por ejemplo, para I I , 

, ^ T T j u s a r  sólo ll )

P. =  probabi I i dad de en co nt ra r un átomo A en un punto x . de la
1 icapa i

=  p ar ámetro de orden de corto alcance para la capa i

Indicar que es qu em a corre sp on de a desorden total, orden de corto 

alcance, se g re g a c i ó n  y orden de largo alcance.

x

1.13. O R IE N TA CI O N DE UNA FASE PRECIPITADA.

Se ha crecido un monocristal de una sol uc ió n sól ida que cri ¿ 

tal iza en el sistema cúbico. El monocristal ha sido cortado de m a ­

nera tal que sus caras son par alelas a lo® p la no s  (ill), (TlO) y 

(T T 2) . Por debajo de .una cierta t em p e r a t u r a  se pr odu ce la precipi 

ta ci o n de una se gunda fase la cual se ma ni f ie st a  por tr azas sobre 

las caras del cristal como se indica en la figura I. 9 , form an do 

los ángulos que allí se especifican. Una ori entac ión t a m b i é n  defini 
da de las t r az a s de la fase pr ec i pi t ad a indica que el la crece p a r a ­

lela a ciertos planos del cristal madre. En base a los ángulos d a ­

dos deter m inar los índices de Miller de esos p l a n o s . ( U t i l i z a r  las 

p r o ye cc i on e s s t an da rd para el sistema cúbico que se dan con el tra 
bajo pr ác tico ll).

- 10 -



X  X O  O  X  X  O
X X O O O O O

O  X  X  X  X  X  O  
0 0 0 0 0 X 0

x  X  X  X  X  O  O

X  O  O  O X  X  X
O  X  x  o  O  O  O

X  O  X  o  X  X  o
x  X  o X  o O  X

O  X  C  O  X  X  X

X  O  O  X  O  O X
X  X  X  O  O X  O 

O  O  O  X  X  X  O 
O  X  X  o  X  X  o

X

Figura 1.5
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x  o  O  X X  X X X
O X O O O O x 

x x  x x x O O x
X O O X X X  O

O O x  O O O x O  
x O x x x O x

X X O O O X O X  
x O O O O O x

x x x  x O X  O O  
O X  O » x X  O O

0 X 0  8  X O x  O 
X X X O O x  X

o o o o x O X X 
o x X O X  X X  

X O X X O X O X
o O O x X X  X  

x x o x o x x x  
x X o X o X o 

O X X O X O X O

Figura 1.6
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X X X 0 0 X X
X o 0 X X 0 0 0
X 0 X X X X Xo X X 0 o X X XX 0 0 o 0 X 0X o o o 0 0 X XX X X X X 0 0

0 0 X X X o X X0 o X X X 0 X
0 0 0 X 1 X X X X
0 0 X X X X

0 0 X X X 0 0 0
0 X X X 0 0 X

X X 0 X X X 0 0
0 o 0 0 0 0 0

X X 0 X 0 0 0 0
X X 0 0 X X XX 0 X 0 0 0 0 0X X X X X X 0

Fiaupa U 7  
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X X X X X X X
O o o o o o o

n  '■% x « x x -  x
o o o o o o o

x x x x x x *
o o o o o o o

x  x  x  x  x  x  x

o o o o o o o
x x x x x x xo o o o | o o o
t t  x  x  u - « b ~ n  x  x

O o o o O o o
n  x x x  x  x x

o o o o o o o
X X X X x x x
o o o o o o c

X X X X X x x
o o o o o o o

x x x  n  x  x  x

o o o o o o o

¡ Fi gura I .8
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C a r a  C  // (ill)

Cara A // (íílj

C a r a  3 / /  ( ¡ w )

F i g u r a  1 . 9
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1.14. AP L IC A C I O N  DE LA CONSTRUC CI ON  DE EWALD.

q Un haz de rayos X mo n ocrom át ic os de longitud de onda =0,71

A incide sobre un cristal de aluminio (cúbico F, 3=4,04 A) según 

un eje [OOlJ. Ind icar con la ayuda de la esfera de Ewald los índi­

ces de las reflexio ne s posibles si el cristal oscila + 22° al r e d e ­

dor del eje £OIO*j.

Sugerencia: t r a z a r  sobre papel t r a ns p ar en t e la p r o ye cc i ón  de la 

red recíproca sobre el plano (001) de dicha red; sobre un papel 

blanco t r az a r ahora, en la misma escala, la proye c ci ó n de la e s f e ­

ra de Ewald, la cual c o mprend er á el círculo ecuatorial de radio 

I y  los círc ul os menores que co rr es p on d en  a 'I a intersección 

de la esfera  con los planos de cota a'x", 2 a 'f, 3 a \

Su pe rp o ne r  la pr o ye c ci ó n de la red con I a de la esfera c o n v e n i e n t e ­

mente o ri e nt a d a s  y rotar una respecto de la otra de ma nera de o b ­

te ner las in te rsecciones posibles de la esfera con los nodos de la 
red rec í p r o c a .

1.15. LOS RAYOS X - INTERACCION CON LA MATERIA.

Nota" Para la resol ución de los pr ob lemas siguientes, serán 

sum inistradas las t a bl as  necesarias.

I . 15■ I - Se qu ie r e tom ar  un d ia gr ama de di fr ac ci ó n con radiac ió n

f l a n ea  que contenga longitudes de onda a part ir de A  —0,35

A,S a bi en d o que la máxi ma  disipa ci ó n p e rmitid a por el tubo 

de rayos X es I Kw, en qué co n di ci on es de t e n s i ó n  y c o ­

rriente debe t r a b a ja r  el tubo de manera de ten er  un margen 

de se g ur id a d del I0%? Expr es ar el resultado en Kv y m A.

Dato: =  12,400 AKv
e A

1.15*2. C a l c ul a r el co e fi ci en te más ico de ab so rc ió n para una a l e a ­

ción c o n t en i en do  un 75% atómico de cobre y 2 5%  at óm ico de 
oro para las rad ia ci ones M o K^  y Cu

I.I5.3. a) Ca lc u la r  qué pro po r c ió n  porcentual de ra di ac ió n C u K ^  y 

C u K a  absorbida por una hoja de níquel de I 0 ü. de e s ­
pesor. '

b) Sa b ie nd o  que la intensidad de la línea Cu K j% es 1/7 de 

I a 1 n te nsidad de la línea Cu K ̂  , calc ul ar qué es pesor 
debe tener la hoja de níquel para que

I K a  =_J___

I K *  500

- 1 6 -



I - 15-4- Calcular el espesor que debe t ene r una plancha de plomo 

para que absorba el 99% de la radiación M o K ^  . Qué pro- 

porcio n de radiación Cu K ^  y Cr K ^  es absorbida por 
el mismo espesor?.

1.16. FACTOR ATOMICO DE .DI FUSION V FACTOR DE ESTRUCTURA.

I . I6. I . a ) Ext raye ndo dat o 3 numé ricos de las Tablas Inte rnac i o na­

les de C r is ta Iograf ía  representar gr áficam en te  los f a c ­

tores atómicos de difusión en función de para el 

aluminio (numero atómico = 13) y para el cobre (núme­
ro atóm i co = 29)■

b) Sabi en do que ambos metales cristal izan en una e s t r u c t u ­

ra cúbica F con un átomo en cada nodo de la red y que 

la longitud de la arista de la celda es 3,60 ^ en el caO ' _
so del cobre y 4 , 04ften el caso del aluminio, calcular 

el volumen atómico" en ambos casos (es decir, evaluar 

el volumen que cor re sponde  a un átomo en las r e s p e c t i ­
vas ce I d a s );

c) qué puede decir de la variación de los factores a t ó m i ­

cos para el aluminio y para el cobre teniend o en cuenta 

los re spectivos volúmenes atómicos que ha hallado?

1.16.2. a) Calcu la r el factor de e st ru c tu r a para un cristal cúbico 

simple c on teniend o un único tipo de átomo de factor de 

d i f us ion f situado en los nodos de la red;

b) lo mismo para un cristal cúbico I

c) lo mismo para un cristal cúbico F

d) disc ut ir  en cada caso las reflexiones posibles.

1.16.3" La sal de cocina tiene una es tr u ct ur a  d e scrip ta  por una

celda cúbica F en la que a cada uno de sus nodos hay a s o ­

ciado un motivo com puesto por un ión Na y un ión Cl~ u b i ­

cados en las sigui en te s posiciones:

Cl~ . 0 0 0  Na+  :

2 2 O 00^
2 O2 o i o2^2 ^2 
O i l  1

22 2

La blenda de zinc de fórmul a SZn crist al iz a tam b i én  en una 

celda cúbica F en cuyos nodos se d j|tr ibuye un motivo c o n s ­

tituido por un ion S y un ión Zn en las s ig ui entes p o ­
siciones
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agua

i l l  Z n "  : 0 0 0

4 4 4

3 3 1  i  i  0
4 4 4 2 2

3 1 3  1 1
4 4 4 2 ° 2

1  3 3 0 1  1

4 4 4 2 2

a) C a lc ul ar  en ambos casos el factor de e s t r u c t u ra .? Q ué  

e n c u en t ra  de común entre los factores de es tr u c t u r a  

de la blenda de zinc, de la sal de cocina y lo calcij 

Iado en I. I5 > 2 . c?

b ) Anal ice a la luz de las co n cl us iones que obt e n ga  en

a) el espacio recíproco c o r respond i ente a los tres 

casos; compare el resultado de ese ana l¡sis con el 

resultado del pro bl em a 1.3-1-

AL GUNAS R E C O M E N D A C I O N E S  IMPORTANTES PARA EL T R A B AJ O  EN UN LA­
BO RATOR IO  DE D IF RA CC ION DE RAYOS X-

El tr ab aj o en un laboratorio de d if ra cc ión de rayos X, 

como cu a lq u ie r  otra act iv idad humana, involucra ciertos riesgos 

para las p er so nas y para el material e instrumental que se ma ní  

pula. Esos riesgos, sin embargo, son pr ác tic a me nt e  inexistentes 

si se to ma n  un mínimo de pre c a uc io n es  de ri va da s s i m p le m en t e del 
buen se nt id o al cual ninguna norma de s eg urid ad  podría r e e m p l a ­
zar .

Los riesgos pe rs on al e s en un laboratorio de di f ra c c i ó n  de 
rivan del uso de muy altas te n si on e s y de posi bl es e x p o si c io ne s  

a la radiación. En las uni dades m o de rn as  del tipo " s t a n d a r d” c o ­

mo las que serán utili za da s en el curso de los tr ab a jo s  práct i - 

eos los pel igros de la alta te ns ió n  son p r ác ti c a m e n t e  in existen­

tes debido al conex io n ad o  y bli ndaje adecuados de dichas u n i d a ­

des. De to do s modos, y como una regla general, nunca deben abrir, 

se las cajas aon conex io ne s o remov erse los bl indajes de ninguna 

de las partes de los equipos sin antes haber cortado la a l ¡ m e n ­

ta ci ón  de la I inea y aun despues de ésto es necesario asegu rarse 

que los c o n d e ns a do r es  con alta t e ns i ón  se hallan descargados.

Los riesgos debidos a la radiación se evalúan p a r c i a l m e n ­
te en forma p er i ód ic a detect an do  posibles p ér di da s en las v e n t a ­

nas de los tubos de rayos X e instrumental adosado a las mismas. 

En general esas perdidas o no existen o son despreciables. Sin 

embargo, conviene dispon er  pan tallas de plomo alrededor de los
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tubos en f u nc io namien to  y no perm an ec er innecesariamente en la 

vecindad inmediata de los mismos. En el curso de los trab aj os 

debe operarse siempre detrás de una pantalla  de plomo para e v i ­

tar ser alcanzado por la radiación difundida por el aire y, o b ­

viamente, debe evitarse toda posible expo si c ió n  directa al haz; 

en este sentido, toda vez que se retira una cámara de la v e n t a ­

na de un tubo de rayos X debe ve ri fi carse que el cierre a u t o m á ­
tico de la misma funcione c o r r e c t á m e n t e .

Los riesgos del instrumental or igin a do s  en uso indebi­

do de los mismos son mucho mas grandes que los riesgos p e r s o ­

nales: un mal t ra ta m ie n to  de las cámaras puede producir fáci I- 

mente desal ineación de col imadores o d e scent ra do  de soportes 

que son en general irr e p a r a b I e s . Por esta razón nunca deben 

for zarse piezas mecánicas y, obviamente, deben evitars e golpes. 

Los tu bos de rayos X son frágiles y costosos por lo que deben 

e xt re marse las p re c aucion es  en su uti I ización:

- siempre debe trabaj ar se  por debajo de las po tencias  máximas i jn 

dicadas por el f abricant e (nótese que las po te nc ias máximas 

pueden ser distintas para distintos anti cátodos: por ejemplo 

un tubo con anti cátodo de cobre o mol ibdeno puede t r a ba ja r  a 

regímenes superio re s que un tubo con anti cátodo de cobalto);

- aunque los m oderno s equipos de d ifracci ón  tien en  varios d i s ­

po si ti vos de se gu ri dad para pr evenir cu a lq ui er  anomalía en 

la circu l a ci ón  del agua de refrigeración, conviene vigilar 

siempre que dicha refri gerae ión se hace con toda efic ie nc ia 

(los dis po si tivos de seguridad tamb i é n pueden fallar!);

- nunca se debe hacer funci on ar  un tubo con alta intensidad de 

co rriente y muy baja tensió n api i cada (por ejemplo a 30 mA
y 15 Kv) pues ese régimen se logra a expensas de una c a l e f a c ­

ción excesiva  del fi lamento del tubo lo cual acorta n o t a b l e ­

mente su vida ut¡I ( se fav or ec e la e v a po r ac i ón  de t u n g s t e ­

no del fi lamento que se deposita en el anti cátodo c o n t a m i ­

nándolo y sobre las ventanas de ber¡lio dis mi nu yendo la f r a c ­
ción de ra diación tr a ns m i t i d a  a trav és  de las mismas pudien- 

do además I legar a cor tarse e! fi lamento).

En todo laboratorio de difracc ió n resulta üti I I levar 

un I ibro para registro del uso que se hace de los equipos; se 

consigna allí el tipo de ex pe r i en c ia  que se realiza, c o n d i c i o ­

nes de trabajo (tensión y corriente) número de horas que toma 

la experiencia, etc. Este tipo de registro pe rmite verificar 

resultados en caso de ser necesario y es un control uti I ísimo 

de la vida de los tubos de rayos X en función del trata m i en to  

que reciben. En el curso de los t rabajos de laboratorio que se 

describen a co nt i nu ac ión se pondrá a disp o si c ió n  de los e s t u ­
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diante s un libro-registro, impreso de una manera autoexpI i cat i - 

va, en el cual deberán consignarse las experie nc ia s que se rea- 

I i cen.

ORIENTACI ON  DE UN M O N O C R ISTAL POR EL 

METODO DE LAUE EN REFLE XION

ll.l GEN ER A LI D AD E S

En clases te óricas se vió que la obtenció n de un d i a gr ¿  

ma de d i f r a c c i ó n  por el método de Laue se hace iluminando un 

cristal fijo con radiación blanca, es decir, radiación cuyo e s ­

pec tro con ti e ne  una amp I ia gama de longitudes de onda. Algunas 

de estas longitudes de onda satis fa cen las co nd iciones de d i ­

f racció n con ciertas familias de planos reticulares y se obtie- 

nen así haces difractados. Estos se recogen en una placa f o t o ­

g rá f i ca  la que puede co locarse de manera tal que sobre el la in- 

c i da no rm al m en t e el haz de rayos X t ra n sm i t i d o  a tr av é s del 

cristal, con lo cual se obtiene el mo ntaje I I amado "en t r a n s m i ­

sión". En el estud io  de m o n o c r i s t a I es metál icos, sin embargo, re 

sulta de uso mucho más frecuente el montaj e en reflexión, en el 

cual el haz de rayos X pasa por la placa fo to g rá f ic a  a t ravés de 

un col imador, incide después en el cristal, y los haces difracte! 

dos se recogen en la placa una vez "re fl e ja d os "  en el cristal.

De I os di st intos métodos para ob ten er diagr am as  de d i ­

f ra c ci ón  es el de Laue el más rudi mentar i o . En dicho diagrama 

si se miden ángulo s de difracción, no pueden calcular se  e s p a c i a ­

dos en base a la ley de Bragg pues no se conoce la longitud de 

onda que ha intervenido en una dada reflexión. Ta mp oco t i en en  

sentido las medidas de intensidad difracta da  pues la intensidad 

de una re f le xi ó n no es comparable a la intensidad de las otras.

En eiecto, por un lado sabemos que el poder ref lector c o r r e s p o n ­

diente a una re flexión varía como ^  (Cf. capítulo I I I del f a s ­

cículo 1 1); por otro lado la intensidad de cada longitud de onda 

c o nten id a en el espe ct ro continuo es distin ta  y, en general, des^ 

conocida; por añadi du ra  ra diaciones de dis tinta longitud de onda 

impresionan en forma diferente la placa fotográfica.

La información obtenibl e a partir de un di ag ra ma de Laue 
queda así I imitada a una serie de relaciones g e o mé t ri c as  que p e r ­

miten d e t e r m i n a r  la or ie nt a ci ó n de un cristal, es decir, p e r m i ­

ten hal lar la s it ua ci ón de ejes y direc ci on es c r i s t a Iográfi cas 

con respecto a las formas exteriores. Estas formas de por sí per 

miten o r i en ta r  cri stales iónicos, moleculares, etc. que p r e s e n ­

tan caras de el ivaje, pero en el caso de m o n o c r i s t a I es metál i- 

cos que tienen, en general, la forma del molde en que fue ro n ere
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cidos, el estudio por rayos X es imprescindible para co nocer la 

orientación. De aquí deriva la importancia que el método de 

Laue tiene en metalu rg ia  física: todo tipo de estudios sobre 

m o n o c r i s t a I es debe empezar por conocer la orientación.

El objeto del presente trabajo práctico es la ob tención 
e interpretación de un diagrama de Laue por reflexión de un mo- 

nocristal de aluminio y determi na r por ese medio las d i r e c c i o ­

nes c r i s t a Iográfi c a s .

11.2. OBTENCION DEL DIAG RAMA DE LAUE

Para la expe ri en cia se usará una cámara en reflexión 

Polaroid. Esta comprende el chasis donde se ubica la placa foto 

gráfica, el cual es atravesado por un col imador con un o b t u r a ­

dor que define al haz de rayos X cuyo diámetro es /v I mm, y un 

soporte o ri en table en el cual se coloca el cristal a estudiar.

La radiación a utiliza r puede provenir de un tubo de 

rayos X con anti cátodo de tungsteno. Este es convenie nt e pues 

a las te ns iones frecuent em en te usadas ( ^  50 K v ) pre se nt a un es 

pect ro con tinuo intenso y uniforme.

Muchas veces sin embargo, ciertas longitudes de onda ge 

neran radiación de fIuorescenci a en la muestra (suele o b s e r v a r ­

se ésto con monocristaI es de cobre) la cual produce un velo en 

la película que puede llegar a ser muy mo I e s t o . Este efecto se 

ve su primido en parte si se cubre la película con una hoj-a de 

al uminio del orden de 0,05 mm de espesor. La radiación de f l u o ­

rescencia es en general, de longitud de onda bien defin id a y re­

lativamente larga; ella se absorbe preferenc i a I mente en el a I 
minio mientras que las longitudes de onda restantes, más cortas, 
pasan sin ser atenuadas demasiado.

La ra di ación sin fi Itr ar pro venien te  de otros a n t i c á t o ­
dos, como el cobre, suele ser uti I izada también sin inc on venien­

tes. Esto resulta práctico cuando simultáne am en te con el d i a g r a ­

ma de Laue se to man ot r os  di agramas que requieren radiación ca- 

r a c t e r í s t i c a : en general un tubo de rayos X I leva dos o más v e n ­

ta nas de sal ida. Razones de economí a en el uso aconsejan que dejn 

tro de lo posible, es preferible tomar los diagramas s i m u l t á n e a ­

mente más que en forma sucesiva. Debe ten er se  bien presente que 

si un tubo de rayos X tiene varias ventanas, cuando se usa una 

de ellas so lamente el tubo se desgasta en la misma forma que si 
se usaran t o d a s .

Para ef ectuar la toma del di agrama, se ut.il izará un equ_i_ 

po General Electric XR5FF y se aconseja seguir el camino sigui en 
t e :
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Co locar el monocristal en el soporte orientable. Su c o l o ­

cación depend e de la forma y tamaño de ese cristal. Puesto 

que se usarán varios cristales con las distintas c o m i s i o ­

nes de trabajo, su puesta en posición será indicada por el 

jefe de tra b aj os  prácticos.

Co locar el chasis de la cámara, port ad or del col imador,en 

la ban c ad a  del equipo de difracción; la parte de atrás del 

col imador debe quedar bien encastr ad a en la ventana de sa- 

1 i da de la radiación; fijar el chasis con los t o r n i l lo s 

m ol e te a d o s  laterales.

C o loca rs e detrás de la pa ntalla de plomo que se en c uentr a 

en la mesa de tra b aj o  del equipo y en ce nd er l o de acuerdo 

a las instrucciones del jefe de trab ajos prácticos. Abrir 
el o b t u r a d o r  del col imador.

Apa gar las luces del laboratorio y SI EM PRE DETRAS DE LA 

P AN T AL LA  DE PLOMO, ver ificar si sale haz a tra vé s del co- 

I imador. Con una pantall a fl uo re s ce n te  debe ob s er v ar se  

sobre la pa n ta l la  un punto luminoso de algo más de I mm de 

diámetro, de intensidad uniforme. Si éste no fuera el c a ­

so, actuar sobre los torni I los de regulación de la bancada 

s ub i én do l a o ba j ándola cu i d ad o sa me n te  hasta que el punto 

luminoso aparezca intenso y uniforme. Cortar la alta t e n ­

sión y cerrar el obturador.

Ubica r ahora el soporte orienta bl e en la bancada de m a n e ­

ra que la superfic ie  del cristal esté a 3 cm de di st an ci a 

de la placa fotográfica. Para ésto bastará poner en contac 

to el soporte con el chasis de la cámara.

Abrir n ue va me nte el ob t u ra d or  y con ec ta r la alta tensión, 

v e ri ficar ahora con la p an ta ll a f l uo r es ce n te  que, r e a l m e n ­

te, el haz de rayos X incida sobre el cristal; si así no 

fuera cor r e gi r la posición. Cerrar el ob turador  y cortar 

la alta tensión; anotar las po si c io ne s  de los arcos g r a ­

duado s del soporte g o n i om é tr ic o  sobre el que está montado 
el cr i s t a I.

Introducir la p elícu la  Polaroid en la cámara de ac uerdo a 

las instruc ciones e s p e c if i ca da s  en el chasis de la cámara 
y en el sobre que contiene la película.

Co ne c ta r la alta t e n s io n y regular los co nt ro les de t e n si ó n 

y co rr i en t e de i equipo de difracc ió n a 45 Kv y 15 mA. Abrir 

el o b t u r a d o r  del col i m a d o r . Debe o bt enerse un d iagrama sat­

i s f a c t o r i o  con una exposici ón  del orden de 3 minutos, fina
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I izada la cual se cierra el obturador y, si no hay otra 

exp erienc ia  en marcha, apagar el equipo.

9 - El revelado se hace instantáneamente al extraer la p e l í c u ­

la de la camara. Abrir el sobre negro que contiene la p e ­

lícula y fijarla frotando con la almohad illa hu me dec i da 

en fijador que se sum i n i s tr a rá .

Se consid er a que se obtuvo un diagram a satisfactorio c u a n ­

do las manchas que representan los haces di fractados son 

muchas y se destacan nítidamente del fondo de la película. 

Si se o bt u vi er a un diagrama muy "blanco " del cual se d e s ­

tacan poco las manchas podría ser c on se cuencia  de un t i e m ­

po de ;exposición demasiado grande. Si, por el contrario el 

diag ra ma  está muy oscuro es posibl e que se deba a una e x ­

posición insuficiente.

11.3. INTERPRETACION DEL D IAGRA MA  DE LAUE

Se ha mostrado en las clases t e ó r i ca s  que cada zona de 

pla nos en el cristal da origen a un cono de haces difractado. 
Este cono intersecta a la película según una hipérbola c o n s t i ­

t u id a  por manchas; siendo cada una de el las una reflexión sobre 

un plano reticular de esa zona.

Así, el aspecto del di agrama de Laue en reflexión será 

el de un conjunto de manchas d i st r ib ui das sobre h i p é r b o I a s , I as 

que a pa re cerán rtás o menos di latadas según que la dis tancia 

c r i s t a I-pe I ícu I a sea mas o menos grande. Cada una de esas h » pé£ 

bolas c o r re s po nd e rá  a una zona de planos en el cristal» E v i d e n ­

temente, una maqc ha puede p e rt e ne c er  a varias hipérbolas s i m u l ­

táneamente. Esto si gn if ica que el plano que ha dado orig en  a 

esa mancha per tenece si mu lt á ne am e nt e  a varias zonas.

Para hal lar la o r ie n ta ci ó n del cristal es neces ario 1 dert 
t i f i c a r  las zonas que co r respond en  a las hipérbol as  o los p l a ­

nos que dieron origen a las distintas manchas. Esto requiere de 

t e r m in a r sobre la pe l í cu l a las distan ci a s angulares entre h i p é r ­

bolas o manchas, lo cual puede hacerse fací I mente con la ayuda 

del llamado ába<^o o carta de Greninger. El ábaco compr en de  fa- 

mi I i as de hipér bolas trazadas sobre papel transparent e se s u ­
perpone a la película. Rotando c o n ve n ie n te m en te  uno respecto de 

la otra, pueden hacerse co in ci dir las hipér bolas traza da s con 

las hipérbola s form ad as  por las manchas en la película. Por 

lectura di recta en el ábaco se de t er m in a n las coo rdenadas  angu- 

I ares necesarias.

Es importante notar que el abaco ha sido const ru id o para 

una d is t an ci a c r is t al - pe l ic ul a  fija. Para poder hacer co incidir
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las hipérbol as  tra za da s con las de la pelí cu la es necesario 

que el di ag r am a haya sido tomado con misma d is t an ci a c r i s ­

tal-película. (Es la razón por la que hemos cuidado t o ma r el 

dia gr am a con 'Una distanci a muestra-fi t-m de '3 cm).

La identificación de zonas y planos está d et a ll ad a m i n u ­

c iosame nt e en muchos libros. Son part i cu I ármente claros en e s ­

te se nti do Barret y Cu I I ity De estos text os existe un n ú m e ­

ro sufic i e nt e de eje mplares a dis po si ción $de ,-.1 os alumnos, por 

lo que c o n s id e ra mo s  innecesario repro du ci r aquí lo que en el los 

se dice. En el curso del trab a jo  prác ti co se indicará, sin e m ­

bargo, un méto do  rápido de orientac ió n que se adapta muy bien a 

casos si mples.

La pr esente guía se entrega al alumno con

I carta^ld Gr en in ger 

red de WuIf 

I red de WuIf

4 P ro y eccione s standard, (OOl), ( I 10) y ( M 2 )  pa ra  el 
s i stema cúb i c o . ( A M ) t

I t a b l a  detai Iada de ángulos entre pla no s c r i s t a l o g r á ­

ficos del sistema cúbico

C.S. Barret, St r uc tu r e of Metals 

Me .G ra w Hill, N . Y. (I 952)

B.D. Cu I I ity, Elements of X-Ray Diff r ac t io n 

Ad dison Wesley, Reading, 1959
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too

Fig. II. 1 Proyección ’’Standard" (001) para cristales cúbicos
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Fig. II. 2 Proyección "Standard" (111) para cristales cúbicos
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Fig. II. 3 Proyección Standard 112 para cristales cúbicos
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001

001

Fig. II. 4 Proyección Standard (110) para cristales cúbicos
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Ill APLIC AC ION DEL METODO DE DE B YE-SCHE RR ER  A LA M E ­

DIDA PRECISA DE LAS DIMENSIONES DE LA CELDA EN 

CRISTALES CUBICOS.

En el presente tr abajo practico se procederá a la m e d i ­

ción de las dimensiones de la celda del aluminio. Para esto se 

uti I izará el método de D eb y e- Sc herrer empleando, según las c o ­

m is io nes de trabajo, camaras de difracción General EIectric, Phi - 

I ips o Electronics and Al Ioys Co. En todos los casos, sin embar 

go, los principio s generales son los mismos y sólo varían deta- 

I les de construcción; sin embargo, para la expos ic ión general 

que sigue no es necesario consi de ra r en detai le un tipo part i c i j  

lar de c á m a r a .

En todos los casos se útil izara el equipo General E l e c ­

tr ic  XRD5-F/F ya empleado para la ob te nción del diagrama de 

Laue. Para el método de Debye Scherr er  utilizaremos, sin e m b a r ­

go, radiación obte nida a part ir de un tubo de rayos X con anti- 

cátodo de cobre, de la cual el i mi naremos la I í nea K p medí ante 

un "filtro" de níquel con lo que la radiación obtegida cons i sti - 

rá esenc ia l m en t e a la I inea Cu ( X = I ,5 4 A ).

Ill.l. PREPARACION DE LA MUESTRA

Para ob tener un buen diagrama  D.S. es necesario partir 

de la su st ancia finamente pu l ve ri zada de manera que ésta pase 

por un tamiz con malla 250 o 300. En el caso de sustancias q u e ­

bra dizas como las sales inorgánicas en general, se prepara el 

polvo cristal i no mol lendo finam ente en un mortero de agata. En 

el caso de los me tales es necesario I imarlos con una I ima muy 

fina; poster iormente, las I imadunas deben someterse a un p r o c e ­
so de recocido para e li mi nar las t en s io ne s introducidas por el 

I i m a d o .

Por regla general, cuando deben tomarse varios di agramas 

D>S. sobre una muestra en función de di stintos tr a ta m i e n t o s  t é r ­

micos, estos nunca deben hacerse sobre la muestra masiva de la 

que después se obtiene el polvo cristal i no, si no que debe s e ­

guirs e el camino inverso. Primero hay que obtener el polvo y so 

bre éste efect ua r los t r a t a mi en t os  térmicos, teniendo la p r e c a u ­

ción de eli minar las t en s io ne s o riginada s en el limado. E v i d e n t e ­

mente, ésto comp li ca  las operaciones: en el recocido de finas I i- 

maduras metál i cas deben to marse más p re c aucione s para evit ar la 

o x id ación que con una mues tr a masiva; efectuar  un t em plado sobre 

I¡maduras es incómodo, etc. Sin embargo, estas dif ic ul tades no 

co ns t it uy e n inconvenientes mayores. Problemas insalvables surgen 
cuando la d e forma ci ón  introducida por el I imado y el t ra t am ie n to
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té rm i co  po s te ri or en una dada muestr a cambia la e s t ru ct u ra  que 
se desea ob ser va r .E n  este caso,el método no puede apiica rs e y 
debe recurri rs e a otra forma de o b t e n c i ó n  de I d i ag ra ma en la que 
se pueda usar una muestra masiva. Las té c ni ca s  a usar en este ca 
so depende n de la forma de la muestra y del tipo de información 
que desee ob t en er s e. P or  ejemplo,si se quiere efect uar una medida 

de pa r ám e tr o  de red,sobre una muestra m as iva,para  lo cual deben 

medirse las últimas líneas del di agram a, r es u 11 a c on v en ie n te  el 
uso de una camar a de Gu inier (ver T.P. IV M.) en reflexión; si lo 

que se quiere hacer es una identificación de fase en base a las 
primeras I ineas del di agrama,pued e operarse con la cámara de 

Guinier en t r a n s m i s i ó n  si la mu est ra es s uf ic i en t em e nt e delgada, 

en caso co nt r ar i o es necesario recurrir a otras té cn i ca s  (ver 
Pe i ser, R o o k s b y , Wilson '* ) .

En el caso presente,el alumno recibirá el aluminio en fo_r 
ma de limaduras finas conveni en temente recoc i das.Co n ellas d e b e ­

rá prepar ar se  I a mu estra en forma de vari I I a de menos de I mm 
de diámetro la cual se ubicara post eri or m e nt e  en el centr o de 

la c á m ar a .P a ra  prep ar ar esta vari I la exis te n dos posibi I idades.

a) introducir pa c ie n te m en te  las I¡maduras en un fino tubo (diame 
tro 0,5 mm) de vidrio L i n d e m a n n .Este vidrio es part i cu I á r m e n ­
te t r a n s p a r e n t e  a los rayos X.NO SE DEBE REE MP LA ZAR POR VI ­
DRIO PVREX . E st e es muy absorbent e e incrementaría e x c e s i v a ­
mente el t i em po  de exposición.

b) Formar una pasta con un ag lutinante (bálsamo del C a n a d á , c e ­
mento " p e g a t o d o " ,e t c .) y di sp on er l a c u i d a do sa m en t e alrededor 
de una muy fina varilla de vidrio (diámetro 0,1 m m ), t r a ­
tando de darle una forma a p ro xi madament e cilindrica.

I I 1.2 P R E PA R AC I ON  DE LA CAMARA DE DIFRACCION.
O B T E NC I ON  DEL DIAGRAMA.

La figu ra  111,1 muestra un esquema de la c a ma r a, Es t a c o n ­
siste de un ciI indro hueco contra cuyas paredes interiores se dis 
pone una pel i cu I a p e r f o ra d a. La  precisio n en las me did as a n g u l a ­
res depende de la pr e cisio n con que se conozca el radio v de la 
p o si b i l i d a d  de un centrado perfecto de la muestra.

F i g u r a_[ I I . I

Corte esquemát ic o de una cámara D eb y e- S ch er r er

H .S .Pe i s e r ,H .P . R o o k s b y , A . J.C.Wi Ison —X — Ray Diff ra c ti o n by poly- 
cr ys t a ll i ne  Materials, The Institut of Physics (Londres, 1955).
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Ll col i mador y el tubo de escape de haz están dis eñados 

de manera que todas i as reflexiones parásitas origi na das en los 

bordes de las ranuras que limitan el haz no lleguen a la pelí clj 

I a .
Aunque la camara en si tiene un aspecto muy simple, en 

su c o ns truc ci ón  y uso deben adoptarse muchas precauciones para 

I ograr di ag ramas de alta cal idad. Sólo daremos acá los detai les 

necesa rios para la real ización del tr abajo práctico, sin e m b a r ­

go aconsejamos al alumno la lectura del párrafo 4-I- del t r a t a ­

do de Gu i n i e r .

Para la ob te nc ion del diagrama es c o nveni en te  seguir el 

camino siguiente:

1.- Colocar la cámara sobre la bancada del equi po d e - d i f r a c ­

ción con el col imador bien encastr ad o en la ventana de sa- 

lida del tubo de rayos X; (las cámaras E., en las que tie ne 

I ibre acceso el camino del haz de rayos X y a la mues tr a, se 

co lo ca rán si m pl em en te sobre las bancadas; las cámaras P h i -

I ips o E &  A deberán abrirse).

2.- Encender el equipo de di frac c ió n  y verificar con la panta-

I la f l u or e sc e nt e  que los rayos X pasan a través del col i m a ­

dor; como en el paso 4 del tr abajo I I, debe o bservar se  sobre 

la pantall a un punto (o un trazo, de pend ie nd o de la cámara 

que se use) de intensidad uniforme; si así no f ue ra ,mover  

los torni I los de regul ac ión de la banca da  como en I I, paso

4-

En las camaras Philips ó E &  A el reglaje indicado b a s ­

ta para que el haz pase por el tubo de escape de la cámara; 

ésto puede verifi ca rs e o bs er v an d o la proye cc ió n del haz de 

rayos X sobre la p antalla  fl u or es c en t e exterior que tiene 
incorporado el tubo de escap e en dichas cámaras; en las c á ­

maras G.E. el tubo de escape tiene m ovim ie nt os y puede ser 

necesario regularlo co nt r ol a nd o  siempre con la pant alla 

fluoresc en te  que el haz de rayos X pasa por el centro de 

la abertura de dicho tubo (dado la d ificult ad  de este ú l t i ­

mo reglaje las cámaras se sum i n i s't rarán con el tubo de e s ­
cape debid a me n te  al ineado, por lo cual, salvo una situación 

accidental no sera necesario hacer ajuste alguno de dicho 

tubo).

3-- Cortar la alta t e ns i ón  api i cada al tubo de rayos X y reti-

rar la cámara de la bancada. Fijar ahora la muestra p r e p a r a ­

da en forma de varilla en el centro de la cámara tratando 

que quede coinci dente con el eje de la misma. Para ésto,una 

vez fijada apro xi m ad a me nt e  la muestra se la i lumina y se la 
observa poniendo el ojo en el col i mador; en estas condicio-

"x~ Gu i n i er, A . , Theor i e et Techn i que de I a Rad i ocr i st a I I ograph i a 

(3a. E d . ) Dunod, Paris, I964■

- 31 -



nes, se rota I a muestra a I rededor de I eje de I a cámara y 

uti I izando ios mo v i m i e ntos que cada cámara tiene previstos, 

se corrige la posicion por ap ro ximacion es  sucesivas de mane 

ra tal que la muestra, al girar, se vea co mp letame nt e I ibre 

de e x ce nt r i c i d a d e s  respecto del eje de la cámara.

4*- U e v a r  la cámara al cuarto fotográfico; para co locar la pe- 

I i cu I a en !as camaras Ph i I i ps y E &  A, es necesar i o ret i rar 

el col imador y el tubo de escape; en las cámaras G.E. por 

el contrario, basta con retirar el colimador. Se procede 

ent onces a la carga de la cámara con película  que se s u m i ­

ni strará ya cortad a y perforada. En cualquier caso debe t o ­

marse buen cuidado que la p elícul a quede bien a dh erida a 
las pa redes de la cámara.

Ocurre con cierta f re cuencia  que, en la oscuridad, se 

toque a c c i d e nt al m en t e la muestra en el pr oceso de ca rga de 

la cámara. Si ello ocur re ,d ebe retirarse la p e l í c ul a  y p r o ­

ceder n uevamen te  al centrado de acuerdo a las instrucciones 

dadas en 3- Al compl et ar  la colo ca ci ón de la p elícul a v o l ­
ver a colocar el col imador y-cuand o co rr e sp o nd a-  el tubo 
de escape.

j■— Ubicar la cámara sobre la bancada e interponer un f¡Itro 

de níquel a la entrada del colimado r y en cas t ra rl o  p e r f e c ­

t a m en te  en la ventana del tubo de rayos X. Encender el 

equipo. Para evitar ex po s ic io nes inútiles conviene v e r i f i ­

car una vez más si la mu estra está en su cor recta posición; 

ésto se hace en las cámaras Philips y E & -A simple me n te  ob 

servando la sombra de la muestra en la pa n ta l la  in c orpora­

da tubo de escape; en las camaras G.E. es nfecesar i o o b ­
servar la sombr a de la mu estra d is po niendo una pequeña paji 

talla f l u o r e s c e n t e  detrás de la misma. Si todo está en o r ­

den con e ct a r el motor que hace rotar la muestra y, con 40 

Kv y 20 mA se obti enen diagramas sati sf a ct or i os  en a p r o x i ­

ma da m en t e media hora de expos ic ión en la cámara E &  A, I 

hora en la cám ar a Philips y 1,30 hs. con la cámara G.E.El 

reloj de corte automático del equipo pe rmite c o ntrolar  c ó ­

mo da m en t e el tiem po  de expos i c i ón. Final i rada I a expos i - 

ción retirar la cámara y apagar el equipo si no hay otra 
ex pe r i e n c i a  en marcha.

.- En el cuar to  fotográfico, retirar la pe lí cula de la cámara 
te n ie n do  pre se nt e las obse rv a ci on e s del paso 4.

El revelado se hace c on tr olando la aparic ió n de las lí­

neas de di f ra cc i ón  lo cual se ob serva pe rf ec t am e nt e  con la 
luz roja; tres minutos suele ser un tiempo  de revelado 

conveniente. Durantael pr oceso es necesario agitar la pe- 
I i cu I a para ob tener una acción uni forme de las drogas.
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Cuando el revelado ha te r minad o se lava la películ a y se 

procede a fijarla: un buen fijado pide tiempos del orden de 

15 minutos. Finalmente, despues de un lavado de a p r o x i m a d a ­

mente 15 minutos se cuelga la pel 1 cu I a para su secado.

I I I - 3 - ASPE CT O  DEL . DI A GR A MA  DE DE BVE- S CH ER R ER

I I I .3- I. A S PE C TO  GENERAL

El aspecto general de un diagrama de D e b y e—Scherrer es 

el que se mu est ra en la figura I I 1.2. Ese diagr am a podra c o n t e ­

ner mas o menos lineas de p en di endo de la comp Iej i dad de la e s ­
t r u ct ur a  de la muestra.

Esquema de un diag rama Debye - Sc herrer

Hay dos detai les importantes que pu eden apreciarse fa- 
c iI me nte sobre el diagrama:

I - Para ángulos 9 pequeños las líneas son simples; a med id a 

que . &  crece, estas co mienzan  a des doblar se  hasta que las 
ultimas I 1 neas del diagrama aparecen franc am en te d e s d o b l a ­

das. Este efe cto es debido a la pr e se nc i a >del doblete » 

K ̂ 2. en Ia ra diación incidente, el cual se m an i fi e st a  en 
las ultima s I 1 neas del diagrama. A estas l;í neas c o r r e s p o n ­

de, la mayor resolución. En efecto, si difer en c i am o s la ley 
de Bragg respe cto de la longitud de onda, se ve que a una 

variación  de Ia longitud de onda, cor re s po n de  una 
vari a c i ó n :

AP) = t9&
A

del ángulo de Bragg. Por lo tanto, para un AA dado, la 

va ri ac ió n del ángulo de Bragg será más gra nd e cuanto más
grande sea 0> ( t g 0  —^  q q  para Q  _^  JTL ).

3
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2 - La intensidad de las líneas no decrece uniformem en te  al ere 

cer 2 0  como pod ría espenarse a partir del hecho que los 

factores de estr uc tu ra dismi nu ye n al crecer los índices de 

la reflexión. Para expl i car este efecto recordemos la f o r m u ­

la que se ha dado en clase te órica para la intensidad de una 

línea de D e b y e- S ch e rr er  pon unidad de longitud de la misma:

-f--  = 7,9 x I0"26 n I +  C o s 2 2 6  _________ F hkl Vef °

— ¡ Y  2(16 J f . r . S e n ^  , C o s £

Ve
donde:

I es la ene r gí a  di fr a ct a da  por unidad de longitud de la li­

n é a ­

lo es la intensidad incidente en la muestra.

2 6
7,9 x 10 es la constan te  que provie ne  de la fórmula de 

T h o m so n  (O*|z )

n es el factor de mu 11ipI icidad (número de planos reti cu Ia- 

res con J g u a l e s  e spaciad os  que, por lo tanto, c on t ri b u y e n  

a I a m i sma I í n e a ).

I +  Cos 2 >3 es el factor de p o l a ri z ac i ón  para el caso

2 en que el haz incidente esté sin po l ariza r

a
I_____________ _____  es el fa ct or  de

2 16 , ~n . \r . Sen Q 1 Cos 0  Lorentz cuyo sig
n i f i cado ha s i do 

ya d i scut i do en 

clases te ó ri c a s

\lc

2
F, . . es el factor de e st ru ct ura 
hk I

Vef es el vo lumen del polvo cristal i no que daría la misma 

intensidad d i f ra ct a da  si no hubiera absorción.

D es eI facto r de Deb y e- W al le r  que depende de la t e m p e r a ­

tur a y del ángulo de la reflexión.

Sa lvo el fact or  de Th omson y %  todos los facto re s 

de ( I I I . I ) varían, en general, con los indi ce s de la ref I ê 

xión, o lo que es lo mismo, con el ángulo de Bragg. La f i ­

gura (II 1.3) mu estra la va riación del factor t r i g o n o m é t r i - 

co que integra el factor de Lorentz y de p o I a r i z a c i ó n : se 
ve que como c o ns e cu en ci a de la va riación de ese factor, las 

p ri me ras líneas del diag rama serán intensas, las interme-

•
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días verán su intensidad f ue rtement e dismi nu ida y las ú l ­

timas aparecerán reforzadas. Por otra parte, el factor de 

mu 11ipI ici dad n varía en forma i r r e g u I a r’con hk I y, por

lo tanto reforzará en forma distinta e irregular a las d i ­

versas líneas.

sena6,Cos &
i

zo\

iI If i 
i *

2 í-
v

L_
0 JO 20 30 40 SO 60

F i gura I I I.3

70 80 >90 e ( ° )

Variación  del f a c t or - LP  p a r a  el método de D e b y e- S ch er r er

en func i on de 0

En cr is tales que co n tienen un motivo atomico en lugar 
de un único tipo  de átomo la va ri ac ió n de intensidad de 

las líneas es aún más irregular. Por ej emplo en el p r o b l e ­

ma 1.16.2. se ha cal cu la do el factor de estru ct u ra  del 
CI Na y se vió que si hk I son de di st i n t a  paridad 

como debe es p er a rs e para la red fee; si hkI son todos p a ­

res ^"hk I = ^Na+  ^ C l ~’ ^  ̂ son to do s impares

F hkl ~ f Na+ " f Cl"

Qu iere decir que las líneas con h, k, I, impares serán 

s en si bl em e nt e  menos intensas que aquel las con índices p a ­

res. En el CIK cuya es tr u ct u ra  es análoga a la del CINa 

el efecto es más drá stico pues los iones Cl y K*̂  tienen 

el mismo número de e le ctrones  y sus fact or es ató micos de 

difusión son prá c ti ca m en t e iguales con lo cual las líneas
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con hkl impares no son observables.

El volumen efectivo ta mb ié n varía en general con el ángulo 

de d i f ra cc i ón  provo ca nd o una variación irregular de inten­

sidad en !as distintas líneas.

I! 1.3.2. AL GU NO S EFECTOS EXTRAÑOS

Se c o n s i de r a que se ha obt enido un buen diagrama de De- 

b ye - Scherre r cuando las líneas son finas, de s tacándo se  n í t i d a ­

mente del fondo de ía pelícuía y que la intensidad en cada lí­

nea es uniforme. Para obtener un diagrama en estas co nd ic i on e s 

se requiere ante todo una buena muestra; crista le s pequeños 

o rienta do s p er f ec t a m e n t e  ai azar pero cuyo tama ñ o no sea menor 

de O.ljLL. Además, esos cristales deben estar libres de imper­

fecciones. Por esta razón se deben recocer las I¡maduras metá- 

I i cas ant es de t omarl es  el diagrama.

Si los crista!es fueran muy pequeños o imperfectos, é s ­

tos darán íugar a líneas ensanc ha da s y ese e n s a n ch a mi e nt o  p u e ­

de usarse pa ra  medir el tamaño de cristales o para c a r a c t e r i ­

zar d e t e rm i na da s  imperfecciones. Esto será trata do  en el c u r ­

so teór i c o .

Sin embargo, aún dis poniendo  de una buena mu es tra puede 

o bt enerse un diagr am a de mala cal i dad debido a ciertos efectos 

pu rament e experimentales. Quer emos ahora ocu parnos de el los, 

dando al alumno !as indicaciones necesarias para e v it ar l os  o 

identificarlos sea en ei pres ente tr a ba j o práctic o sea en p o ­

sibles t r a ba j os  futuros» Para ésto supondremos que la mu estra 

no presen ta  las anomalías es pe ci f ic a da s  más arriba.

I - La pe Iícufa tiene un fondo excesi va m en t e alto y las líneas 

se de st a ca n  poco en él»

Esto puede estar origina do  f u n d am en t al m en t e por f l u o r e s ­

cen cia ex ci t ad a en la muestra por la radiación incidente. 

Se puede evitar el ig iendo la radiación a em pl ear en f u n ­

ción de !a co mp o si ci ó n de la muestra. Una regla c o n v e n i e n ­

te es no usar un anti cátodo cuyo número atómico Z sea 2,

3, ó 4 veces mayor que el elemento más importante de la 

muestra. El efecto más molest o se e n cu en tra cuando 

j^ “7" — Z (anticátodo) - Z (elemento principal de la m u e s ­

tra) es 2 ó 3 - Es menos mol esto cuando A  Z =  4 y 5, y prác 
ticamente, no mo lesta para  ̂  Z 5- De esta regla p o d e ­

mos dedu c ir  que no podrá usarse radiación Cu con m u e s ­

tras cont en ie nd o  hierro. ( A  Z =3)= Para este caso resu I - 

ta más adecuado C ®  , Fe K ̂  y Cr K ̂  .

Cuando no se tiene a disposición un tubo de rayos X con
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el a n t ¡cátodo requerido, puede recurrirse al pal i at ivo de 

cubrir la película con una hoja de aluminio o bien del ele-

i mentó que actúa como filtro K. de I a radiación u s a d a . E s ­

to da buenos resultados cuando la fIuorescenci a no es e x c e ­

sivamente intensa. El aluminio o el elemento del filtro 

absorbe preferenci a I mente la longitud de onda de f l u o r e s ­

cencia que siempre es más larga que la de la radiación c a ­

racterís ti ca  que se usa para obtener el diagrama.

Al fondo de la pelícu la  co ntribuye t a m bi é n la difusión de 

la radia ción por el aire, pero es ésta una c o nt ribu ci ón  m e ­

nor que se acentúa al aumentar la longitud de onda. La ún_i_ 

ca manera dej ev itarla es evacuar la cámara (un vacío del 

orden de 10 mm Hg es suficiente), o llenarla con un gas 

poco difusor como hidrógeno o he I io. Sin embargo, esta 

pr ecau c ió n  no es en general necesaria en los casos co- 
rr i e n t e s .

2 - Las líneas no aparecen continuas sino punteadas. Esto se

debe a que no ha habido un número sufici en te  de cristal í- 

tos en el volumen irradiado. Si el número de cristale s no 

es ex c e si va m en t e pequeño (caso de mue st ra s con granos m u v  

grandes), el efecto desap arece al hacer rotar la muestra.

3 - Las líneas aparecen d es doblada s a ángulos pequeños. Esto

se debe a que la muestr a o el soporte de la misma es muy 

absorbente. La figura I 11.4 i lustra el efecto. Puede s u ­

primirse en algunos casos usando una r adiación mas p e n e ­

trant e .

De sd ob lamien to  de una I¡nea de D e b y e—Scher rer debido a la

absore i ón
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4 - P re sencia de líneas espúreas. Estas pueden tener orígenes

d i versos.

a)Si la cám ara estuvier a mal al ineada, o si por ac ci dente 

el col imador y el embudo de escape están torcid os  como 

c o n s e c u e n c i a  de un golpe, el haz de rayos X puede, t o c a r ­

los. El los darán entonces su propio diagrama  de Debye- 

Scherrer. Al provenir estas líneas de piezas que en g e ­

neral no re sponden a las cond iciones ideales de una b u e ­

na mu estra policristaliña, es muy probable que ellas tejí 

gan un aspecto extraño, (pueden estar ensanchadas, p u n ­

teadas, etc.). Por otra parte, su d is t ribuci ón  en el 

film no será muy r e g u Iar dado que no provien en  del c e n ­

tro de la cámara. Si se t ienen  dudas en este a s p e c t o , d e ­

be t o m a r s e  un diagrama "en blanco", es decir, sin m u e s ­
tras para verifica r la aparición de dichas líneas. Si

el las están originad as  en una mala al ineación de la cám«a 

ra se supr im en  fáci Imente co r ri gi en do la posició n de é s ­

ta. Si hay un deterioro en los col¡ ma do res y/o embudo de 

escape, lo más indicado es r e e m p I azar I o s .

b)Las ¡ íneas espúreas pueden orig in ar se en el t u bi to  que 

se usó para mon ta r la muestra. Sin embargo, el material 

con que el lo se hace es muy fre cu e nt em e nt e  amorfo (vi­

d r i o , c u a r z o  amorío); por lo tanto, no o ri gi nan líneas de 

d i f r a c c i ó n  nítidas sino halos muy ensanchados, e s p e c i a l ­

mente para ángulos de d if racción pequeños, que resultan 

f ác i les de reconocer.

c)S¡ el elemento  del anti cátodo del tubo de rayos X e s t u ­

viera co nta mi n ad o  con otros elementos, éstos darán sus 

e sp e c t r o s  los cuales p>rovocarán en el d ia gr am a de difrac 

ción líneas adicionales. La causa más fr ec uente de c o n ­

t a m i n a c i ó n  es el e n ve je c im i en t o del tubo; durante su 

uso se eva po r a tungs te no  del fi lamento emisor de e l e c ­

trones, y se condensa sobre la su perficie del anti c á t o ­

do. El resultado es que, a los po te nc i al e s us uales de 

trabajo, se excita la radiación L del tu n gs t e n o  la que 

se s u pe rp one a la radiación del constituyent. e del a n t i ­

cátodo. Lo aco nsejable  en este caso es cambiar el tubo 

y, si ésto no fuera posible elegir un fi Itro ade cuado 

que las suprima pare i a I mente, conoci en do  las longitudes 

de onda de las líneas del tu n gsteno  que pueden aparecer. 
Re sulta muy úti I en este sentido la tab la  6-18 (pág.388) 

del I i bro de Klug y Alexander""".

H.P.Klug, L.Alexander, X-Ray di f fr ac tion Procedures 

Wi ley, New York, i 954-
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I I 1.4 INTERPRETACION DEL DIA GRAMA

I I 1.4. I- MEDI DA  DE LA POSICION DE LAS LINEAS 

SOBRE LA PELICULA

El primen paso en la interpretac¡ón del diagnama ccm 

siste en medir la posición de las líneas sobre el diagrama.

Esta medida de longitudes sobre la pelí cu la  debe 

t r a n sf o rm a rs e para obtene r los ángulos de Bragg.

Si 2 ^  es el ángulo entre el haz incidente y el d i ­
fractado que cor re sponde a una dada línea, cuya di stancia al 

origen del diagna ma  (punto de incidencia del haz no desviado) 

es I , se deduce fác i I mente la s i gu i ente re Iác i o n‘

2 fr = I
R

donde R es el radio de la cámara. Este valor en radianes 

del ángulo 2 $  se t ra n sf o r m a  inmediatamente en grados r e c o r ­

dando que I radián = 5 7 , 2 9 6  0 con lo cual

2 9  (°) = i  x 57,290°
R

En el caso de la cámara Ph i I i ps R = -'57,296 mm, con 

lo cual la medida de la po si ción de las líneas en milím et ro s 

da direct ámen te el valor corresp on d  i ente del ángulo 2 t  en 
grados y dé cim as de grado. El radio de la cámara EfVA es e x a c ­

ta me n te  la mitad del anterior con lo que, cada mi l ímetro sobre 

la pelí cu la c o r re s po n de  a dos grados en^?0r . Las cá mar as G.E. 

ti en e n  un radio R =  71,62 cm y así cada mi lí metro sobre la p e ­

lícula equiv al e a 0 ,8 o- en *2 ^

La p re c is ió n que se alcance en la determi nací ón de 

un par ám et ro que se derive de la medida del ángulo de Bragg, 

será dire c ta m en t e co ns ec ue n ci a  de la p r ec i si ón  con que se mida 

la posición de las líneas aobre la» película. Esa pos i ci on se 

determina  con la ayuda de un co mpar a do r  a vernier ubicado s o ­

bre una pantal la i Ium i nada, a lc a nz án do se sin d if icultades una 

p r e c i si ó n mejor que 0 , 0 5  mm.

Para la medida se recomienda seguir el camino si-
gu i e n t e ;

l) Fijar el diagrama con cinta " s c o t c h” sobre la pantalla i lu­

minad a de manera que quede p aralelo  a la di-rección de d e s ­

p lazami en to  de I venier (el cual comprende además una lente 

con ret í cu I o ) .

- 39 -



El se ntido de los ángulos de difra cción creciente debe col o 

carse c o i n c id i en do  con el sentido creciente de la escala.

2) Debe det e rm in a rs e  ahora la c oo rd en ada que c orres po nd e al 

punto 0 (figura I I 1 .2 ) el cual será tom ado como origen de 

la p o s i ci ó n de las líneas. Para ésto d et er mi nar sobre la 

esc ala los valores que se obtienen ce ntrando s u c e s i v a m e n ­

te el retículo en el extremo izquierdo y en el de recho de 

cada uno de los ani N o s  de Debye-S ch e rr e r que rodea al a g u ­

jero de sal ida del haz no difractado.

Si hay JY) ani I los rodeando al agujero, I I a m a n d o ^  ^

% 2 \ ,  %  2 d ; ..... ; *  los val°res sobre
la e s c a la  que co rr e sp on den a la posi ci on del retículo en

el e x t re m o izquierdo y en el extremo derecho de cada an i -

Id'

1 lo, se t e n d r á n  ✓VU valores de 1 a coord en ada

o II V +
Q.1

0 „ = # 2 1

2

+
^ 2 d

Zá
2

0 n = X r m l +

lo que da el valor medio ) =

2

0

'nt iO* 

- ¿ f e

é9*A los e f e ct o s del cá lcu lo puede dispon er se  de las o p e r a c i o ­
nes as í :

En general, no es mayor de 3 ó 4-

3) Por el mismo p r o c e di m ie n to  hallar las c oo rd en adas del p u n ­

to 0 #. La d is t an ci a  0 0 # debe e qu iv aler a I80° en 2 ©  -Da­

do que la pe l í cu l a sufre un pequeño en co g im i en to  durante 

el revelado, la dis tancia 0 0 r es ligeramente menor de I80 
mm. Se c a lc ul a  ent onces el factor E = I 8(3 f p OP e | C U al

0 0 '
habra que mu 1 1 t p I i cat- a cada una de las p os ic iones de las 

líneas leídas sobre la escala.

4) To mando 0 como origen, medir las di st in tas posicion es  de 

las líneas co rr i g ie n do  a cada una de ellas con el fact or 

E de encogimiento. Se obtiene así el ángulo de Bragg que 
c o rr e sp o nd e  a cada línea del diagrama.
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5) Usando las tablas de Parrish que se sum inistrarán en el Ia- 

boratorio, se o b ti en en  los espac iados dhkl c o r respond ientes 

a los distintos ángulos de Bragg medidos.

I I 1.4.2. DE TERMI N AC I ON  DE LA RED CR IS T AL I NA

Al dete rm in ar los espacios ret i cu I ares hemos d e ­

te r mi n ad o  el modulo del vector ■ En base a ese módulo de

bemos ahora identificar cada una de las reflexiones. Es decir, 

debemos en co n tr a r los indices de los planos reti culares que han 

dado origen a cada una de las I íneas del diagrama.

Prese ntado en su forma mas general este pro bl em a no 

t iene so lucí on determinada. En efecto, el vector h k I ' Bn
modu lo puede escribirse:

1
! ■>(- I 1) .) ■>
r  hkl -- -p,-— = Ah*" + Bk~ + C I ~ +  Dhk 4- Ek I +• F I h (III. i 

hkl

Las 6 const a nt e s A, B, C, D, E, F, definen la red recípr oc a del 

cristal c o n si d er a do  y no pueden d et e rminar se  a part ir del solo

móduI o

S i n em ba rgo la ec ua ción ( I I I. I ) tom a formas part i cu- 

I ares más simples cuanto mas simple s son las es tr uc t ur as  de 

los cristales. Para d e te r mi na r  la red c r is t al in a  a partir de 

las lineas de un d ia gr ama D e b y e - S c h e r r e r , conviene ir e n s a y a n ­

do distintos ti pos de redes en orden crecie nt e de complejidad.

El caso mas simple y que pr ime ro debe e n sa y ar s e es e
cub i c o ,

En este caso, ( I I I. I ) se reduce a:

___!___ = ____ „ (h2 + k^ +  D

A 2 2 ~
d hkl

Vale decir, la re cíproca de los cuadr ad os  de los espac ia dos d e ­

t e r m i n a d o s  experi m e nt a I m e n t e , varían como la s uc es ió n de una 

suma de 3 números enteros al cuadrado. Esto da un criterio que 

pe rmite identificar inmediatamente si se t r a t a  de un cristal 

cúb i c o .

El método mas prá ct ic o para api icar este criterio 

consiste en usar una regla de cálculo, invirtiendo la r e g l e ­

ta moviI de manera que la escala de cu ad rados quede e nf r en ta d a 

con la escala inferior fija. S u po ng a mo s  ahora que el I de la
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escal a de cu adrados de la regleta se encuent re  en el número 

a de la esc al a fija; entonces, a un número de la regleta

le co rre s po n de  el numero~p^- sobre la escala fija.d

bien de la forma siendo n un número entero. Entonces se

marca con un Iápi i los es paciados  d hk) en la escala fija in- 

ferior, y se hace desl izar la regleta de manera que arriba de 

cada marca de lápiz se encuentre un número entero; fren te al
I de la reglet a qu edará el pa r ámetr o de la red a.

Con los números n = h^ + k^ + 1 ^ se entra en t abla s 
adecuadas (ver por ejemplo, en el apendice del libro de Gu i - 

nier) se hallan h, k y I con lo cual cada línea queda indi vi­

dualizada. Sin embargo, para que la solución hallada sea la 

c orrect a t o d os los esp ac i ad os  medidos deben e n co nt r ar s e f r e n ­
te a un número entero en la regleta móvil.

E st ud i an d o las leyes de la va riación de p a ri d ad  de 
los índices, puede saberse e s pe cí f i c a m e n t e  qué tipo de red c ú ­

bica es: si solo aparecen índices hkI tales que h +  k +  I = 2 n 

se trata de un bcc, si los hkI son todos de igual p a r i da d  es 

un f ,c , c . Si hkI son todos de igual paridad pero sólo ap arecen 

r eflexi on es  t al es  que h + k + I = 2 n + I ó 4 n, se t ra ta  de un 
cúbico tipo diamante (ef. pro b le ma  1 . 1 6 .2 .)

Si a los e spaciad os  medidos no puede hacerse c o r r e s ­
ponder una suc e si ó n de enteros, quiere decir que el cristal no 

es cúbico y deben ensayarse  e st ructura s más complejas. Para 

estos casos a c on se j am o s remit irse a los libros de Gu i ni e r , K l u g  
y Al e xa n de r  o Henry Lipson Wooster'"'.

El cami no  que se ha indicado alcanza en el caso p r e ­

sente para identificar o como c or r ie nt e me n te  se dice, " inde- 

xar las I ineas en el diagrama. Con esto se puede de ter m in ar

ya, sin a m bi g ü e d a d e s  el tipo de cristal cubico de que se t r a ­
ta.

M I . 4.3- M E D I D A  PRECISA DEL PARAMETRO DE RED

Al hallar los índices de las di stintas líneas en la 
forma indicada en el párraf o anterior, para cr istales cúbicos,

A .G u i n i e r , Th éo r ie  et Te chnique  de la Radiocristal lographie, 
Dunod, Paris (1964)

H.P.Klug, L.Alexander, X — Ray Diff ra c ti o n Procedures 
Wi Iey, New York ( I 954)

N.F.M. Henry, H.Lipson, W.A.Wooster, The Interpretation of X - 
Ray Photographs.

MacMi I I an, London (1953)
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se encuentra a ut om át icamen te  un valor del parámetro a. Para 

muchos requerimientos, sin embargo» este valor no tiene la p r e ­

cisi ón sufici ente (Cf. clases teóricas).

Para obt en er  valores más precisos del parámetro es ne ­

cesario est ud ia r las dis tintas causas de error y evaluar cuál 

es el peso de cada uno de el los. Este aspecto está tr atado con 

sumo detalle en diversos libros" Guinier"', Klug y A I exander", 

Barret'1', Taylor"* etc. Nosotros nos I imitaremos a enu me ra r los 

más importantes en el caso presente y remitiremos al alumno a 

los I ibros mencionados.

1) Error en el radio de la película

2) Var iación de longitud de la pel íc ul a como co n se c ue n ci a del 

reve Iado

3) Ex ce n tr i ci da d  de la mu estra

4) Abs or ción Je la mu estra

5) D i vergenc i a vertical del haz

El estudio c ua n titativ o de estos errores muestra que 

sus efectos» t i e n de n  a anulars e cuando el ángulo de Bragg t i e ri 

de a TÍ/2. Esto c or responde  al hecho ya encontrado en las 

clases teóricas; las líneas para mayor ángulo de Bragg son 

aquel las menos af ec ta da s de error.

Como' ev id e nt e me nt e  no es posible efec tuar medidas a

&  = 7f j2 , se han ideado diversos métodos que permit en  la 

el iminación de esos errores. El que se usa con mayor f r e c u e n ­

cia con cr istales cúbicos es el llamado método de e x t r a p o l a ­
ción de Bradley y Jay.

A partir de un valor de Q  b astante  grande, (60° por 
ejemplo), se calcula con cada línea un valor del pa rámetro  de 

red a. Cuando una dada línea está desdo bl ad a en K <x I y K<x2, 

se ev al úa n con el las dos valores del pa rá me tro tenie nd o en 
cuenta la difere nc i a de longitud de onda. En esta cálculo re­

sulta útil la tabla  64 del libro de T a y l o r . *

A . Gu i n ier, Théorie et Techniqu e de la Radiocristallog ra ph ie, 

Dunod, Paris (1964)

H.P.Klug, L.Alexander, X-Ray Di ff ra c ti o n Procedures 

Wi ley New York (1954)

C.S.Barret, T .B .M a s s a I s k i » The S t ructur e of Metals 
(3a>Edición) McGraw Hill, N.Y. 1966 
Taylor, X-Ray Me tallogr ap hy  

Wi Iey, I 964
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Se de muestra que los errore s debidos a la co ntr a cc ió n  

de la p elícu la  y de excen tr i c id a d de la muestra son p r o p o r c i o ­

nales a Cos 2 ■& cuando 0  es grande. Si se representan pues 

los valores calcul ad os  de a en función de Cos2 ©  y se 

e xt ra polan para Cos G  = 0 , los errores quedarán el¡minados. 

El | r '"or debido a la absorción en la muestra no varía como 

Cos “ y si es el error pre dom in an te la curva de a en 

función de C os 2 Q  no será ya una recta. Taylor, Nelson y 

Ri ley han mo st rado que puede obtenerse un gráfico I ineal si en 

lugar de r e prese nt ar  a en función de Cos2 & se la repre se nt a 
en función de - ^ ¡ J -  +  -SfigA. . Esta f u n c i 6 n , que p e p .

mite ex te n de r  el método de ex trapo l ac i ón  a cristales no c ú b i ­
cos, se en c ue nt r a tabula da  en numerosos I i bros o tablas

El valor e xt ra polado  del par ámetro de la red se a l c a n ­
za con 4 cifras decimales.

Evidentemente, construir el gráfico de e xt ra p o l a c i ó n  
tiene se ntido si la medida de las líneas se ha llevado a cabo 

con sufic ie nt e precisión, de manera que los puntos en el g r á ­

fico no es tén muy dispersos. Si se estima que la p re ci s ió n  o b ­

te nible por lectura del valor de a e x trapol ad o en el gráfico 

no es suficiente, puede efectua rs e la ex t ra p ol ac i ón  usando 

cuad rados mínimos, de lo cual se obtendrá una e st im ación p r e ­
cisa del error cometido.

I n t e r n a t i o n a I Tables for X-Ray Crystal Iography

V°I. Ill Kinoch Press, Birmingham 1963

Ver también, Taylor y Henry, Lipson y Wooster.
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IV. APLICACION DEL METODO DE D E BY E- SCHERRER  A LA 

IDENTIFICACION DE UNA S US T AN CI A

USO DE LA CAMARA DE GUINIER

El presente trabajo practico consistirá en identificar 
una sustancia a partir de su diagrama de difracción. Este se 

obt endrá con una cámara de Guinier, fab ricada por la Compagnie 

Generate de Radiologie (CGR), montada en un equipo de d i f r a c ­
ción X RD 5- D/ F de General Electric.

El fundamento, los alcances y las I imitaciones del aná- 

r ad i oc r i s t a Iografico, han sido dados en clases teóricas, 

al I i se dijo mas las tablas y fichas que se s u m i n i s t r a— 

el laboratorio, bastan para que el alumno pueda I levar 

la identificación sin ulteriores exp I icaciones.

La Camara de Guinier en sí, requiere ser e st ud iada con 
un poco de detai le.

IV. I . LA CAMARA DE GUINIER

Ya se ha visto en clases teóricas que ella consiste de 

dos partes fundamentales:: el m o no c ro ma dor a cristal curvo y 

la camara de difracción  que sigue la geo me tr ía de Seeman-Bohl in. 

Ambos com ponentes  están trata dos con detalle en el libro de 

Guinier. Nosotros nos limita remo s aquí a mencionar o discutir 
aspectos que hacen al uso pra ctico del instrumento.

IV.I.I. EL M ON O CROMA DO R A CRISTAL CURVO

Todo cristal es suscep ti bl e de ser usado como m o n o c r o ­
mador. Si sobre él incide un haz de rayos X blanco, es capaz 

de dar en de te r m in a da  di rección un haz m onocrom át ic o de longi­

tud de onda A  tal que 2 d sen 9  = A  Condiciones de o r ­

den pra ctico hacen, sin embargo que el número de cristales c o ­
rrien temente usados con ese fin sea muy I imitado.

Un haz que incide sobre un cristal ti ene en general una 

d i ve r ge n ci a  muy grande com parada con el dominio angular en el 
cual se produce la reflexión de Bragg. Quiere decir que sólo 

una pequeñ a porción de en ergía incidente es reflejada. La e f i ­

ci encia del cristal puede aumentarse si éste se curva c o n v e ­

nientemente. La figura IV.I.muestra la dife re n ci a  entre un 
cristal plano y un cristal curvo en la reflexión.

Es evidente que este ultimo es preferibl e si quieren evitarse 

pér didas muy grandes de intensidad. La curva tura de los cris-

lis i s 

Lo que 

rán en 

a cabo
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tales puede ser elástica o plástica. En general, se pr efiere la 

pr imera ya que no involucra introducir imperfecciones en el 

cristal que po dr ían pe rjudicar la cal i dad del haz difractado.

En la figura IV.2a. se ve que si una lámina cristal i na 

se curva en forma c il in drica con un radio 2R, los rayos refle- 

jados según un ángulo e  que satisfaga la ley de Bragg c o n ­

vergen a p ro xi m ad a me n te  en un punto F /; este punto se en c u en tr a  

en un círculo t an ge nt e de la lámina que pasa por I a fuente de 

radiación F y cuyo radio es R. Puede verse en la figura IV.2a. 

que si la dive r ge n ci a  del haz no es muy grande puede o bt en erse 

la focal ización en una fina raya F' (normal al plano del d i b u ­

jo). Si la di v er g e n c i a  es muy grande, esa raya ap a recerá ya 
muy ensanchada.

Una mejora sustancial fue introducida por J o h a n s s o n , con 

la cual se consigue en el punto de focalización, una raya fina 

aunque la d i ve r g e n c i a  del haz sea grande. La figur a IV.2b. 

muestra e s q u e m á t i c a m e n t e  el princi pi o de este dispositivo. La 
lamina cr i st a l i n a  se corta según superficie ci li ndrica de r a ­

dio 2R, y de spués se curva según otra sup erficie c i li n dr ic a  

pero esta vez de radio R. La cu rvatura total sufrid a por los 

planos ret i cu I ares es__¡_ -  ̂  ̂ , o sea la misma que
R 2R 2R

en el di s po s i t i v o  de Johann, pero en este caso los rayos r e f l e ­

jados salen di re c ta m en te  de la super fi ci e del cí rculo que c o n ­

tiene a la fuente y al punto de focal ización: los rayos sal idos 

de la fuente F y reflejados por la lámina, c o nv er ge n r i g u r o s a ­
mente en F '.

Tan to en el d i s po s it iv o  de Johann como el de Johansson 

la fuente es simétri ca  del punto de focal ización: Las d i s t a n ­

cias FM y F 'M son iguales y valen 2R sen<0 . La d is posició n 

si métrica de la fuen te y del punto de focal ización resuIta,s i n 
embargo, poco práctica.

Este inconveniente fue ob viado por Gu in ie r  quien s u g i ­

rió un t a l l a d o  del cristal tal que los planos reticu la re s r e ­

f l ec tores fo rm en  un ángulo con la s up e rf ic i e de la lámina 

cristal ina. En estas con di ciones resulta :FM= 2 R sen( 

y MF' = 2R sen ( Haciendo t al l ar  los c r istal es  

con un ángulo co nven ie nt e esas dista nc ia s puede n vari ar se  d e n ­
tro de límites bastante amplios.

Esto nos muestra ahora clarament e que si bien en p r i n ­

cipio cu a l qu ie r  cristal puede usarse como m o n o c r o m a d o r , las 

p o s ib il i da d es  quedan muy limitadas cuando se exige un cristal 
cuyos plan es reticula re s t e ng an  fuerte poder reflector, que 

admita sin d i fi cu l ta d es  la c ur va tu ra y el talla do  necesario.

El cuarzo s at i sf ace e st as cond ic io nes y su reflexión ( I0 I I ), es 

usada con frecuencia. Sin embargo, la f a b ri c ac i ón  de un mono-
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Figura IV. 1

Diferencias en la reflexión por un cristal plano 
y un cristal curvo. En el cristal plano solo el 
rayo FC del haz incidente da un rayo reflejado 
según C F ' En el cristal curvo se reflejan también 
rayos como FA y FB pues gracias a la curvatura 
forman también e l ángulo de Bragg con los planos 
reticulares.

(b)
Figura IV. 2

Esquema de monocromadores 
a) tipo Johánn b) tipo Johansson



cro mador de este tipo no es simple y en general no es posible 

c onstru ir lo  en el propio laboratorio. La tabla IV.I., to ma da  

de un manual de la CGR, muestr a distintas po s i bi li d ad e s de mo- 

no cromad or es  para las longitudes de onda más usadas. La c o m p a ­

ñía holandesa Enraft Nonnius, por su parte, fabrica una cámara 

de Gu i n ier con un único m on o cromado r con si ste nte en una lámina 

de cuarzo con cu rv at ur a variable. Esto evita t e ne r  un stock de 

m o n o c r o m a d o r e s  para las di st intas longitudes de onda. Sin e m ­

bargo, la v ar ia c ió n  de curvatura sólo puede hacerse con grandes 

riesgos de d e terio ro  del cristal en un plazo más o menos corto.

Lo que hasta ahora hemos I I amado fuente de rayos X es 

di re c t am e nt e el foco del tubo. Para el uso con m on o c r o m a d o r  es 

muy rec o me nd a bl e  que ese foco sea alargado y fino (7 x 0 , 5 nim, 

son d im e ns i o n e s  convenientes). L a me n tableme nt e no son muchas las 

firmas c o me r ci a le s que fa br ic an tubos de rayos X con esas ca- 

racte r í st i cas y con f re cu encia debe t r ab a j a r s e  con focos más 

anchos que los idealmente requeridos. Lo que resulta de todos 

modos indispensable, es que las g e ne r at r ic e s del c il in dro que 

describe la lámina cristal i na curvada sean paral el as  a la d i ­

rección de al ar g am i en to  del foco del' tubo.

I V . 1.2. LA CAMARA DE DIFRA CC IO N

La cámara prop i am en t e dicha responde a la g e o m e t rí a  de 

Seeman-Bohl in. Acop la da  al m o n o c r o m a d o r , puede usarse en trans 

misió n y reflexión. Dentro de cada una de estas p o s i b i li da d es  

ex isten otras según la simetría con que se dispo ng a la muestra 

respecto de la p el íc ul a y del haz incidente.

F i gu r a_I V . 3

Geometría  de la camara de Guinier 

(montaje en transm is ión)
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La figura IV.3- e sq uematiz a el montaje por t r a ns m is i ón  

dis imétrico que se usara en el pre sente trabajo p r á c t i c o .Puede 

verse allí que la longitud F * L que separa, sobre la película,el 

punto de incidencia del haz tr an s m it i do  por la muestra y la p o ­

sició n de una dada linea de difracción, corresponde a I arco

2 (2<&) = 46- .Entonces la longitud(en mili met r o s ) de I s e g m e n ­
to F'L sobre la película vale,

I = 4 0  R

siend o 4 ^  el doble del ángulo de difracción en radianes y R el 

radi o de la camara en mi I imetros. Si D = 2R es el d iá me tro de 

la cámara, el ángulo de difrac ci ón  en radianes vale pues

y en grados

2 ^  (°) =
D

x 5 7 ,°3

En la camara a usar D — 76 mm. Vale dec i r::

I = 1,33 2<& (°)

Nos en co nt ramos aquí con un hecho interesante. En el t r a b aj o  

p r ac tico I I I hemos usado una camara D e b y e—Scherre r  de I 14 mm 

de diám et ro y t enia m o s una dispers ió n de I mm por grado. A h o ­

ra usamos una camara de 76 mm de diámetro, es decir, con el d i á ­

metro 40% mas pe qu eñ o que el anterior y la d is pe rs ión de las 

líneas sobre la pelí cu la no sólo no ha di s mi n ui do  sino que se 

ha incrementado en un 30%- Las ventajas del p re se nt e montaj e en 
lo que se refiere a resolución, son pues evidente.

Un detai le importante a t en er  en cuenta es que los rayos 
di fr ac ta dos no inciden en la pe l í cu la  según la normal a ésta.

En consecuencia, si se usa la pel íc u la  ra d io g rá f ic a común, que 

ti ene dos capas de e mulsió n s e ns ib les separadas  entre sí por un 

soporte transparente, los haces que incidan muy incl i nados s o ­
bre dicha películ a daran lugar a líneas de sdo b la da s  en dos 

componentes: una en cada capa de em ul sión sensible. Por esta ra ­

zón, con la cámara de Guinier  debe usarse película con una ú n i ­
ca capa de emulsión.

IV.2. O B TE NC ION DEL DIAG RA MA

Aunque una vez adquirida la p rá ct ica el reglaje de la 

cámara de Guinier se hace rápidamente, se trata en realidad de 
una op eracion  mas fina que la I levada a cabo en el tr ab aj o 
práct i co III.
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Dadas las I imitaciones en tiem po del curso, el alumno no 

real izara esa op er ación sino que recibirá la cámara ya lista para 

ob tener el diagrama» Los puntos im p o r t a nt e s a te ne r en cuenta 

en el reglaje del m o no crom ad or  y de la cámara pueden e n c o n t r a r ­

se con todo detai le en el tratado de Guinier. Para la cámara 

usada en el p re se nte trabajo, los alumnos te ndrán a su d i s p o s i ­

ción el manual de la firma fabricante del instrumento.

1) Dis p o ne r una fina capa del polvo crist alino sobre un tr ozo de 

papel celofán, adherida con una gota de aglutinante.

2) Adher i r ese papel celofán a un anillo de plomo e introducirlo 

en el p or t am u e s t r a s  plástico de la cámara. At or n il l ar  éste de 

m an e ra  que la muestra p r opiame nt e dicha quede aplicada contra 

la pieza hembra del portamuestra.

3) Introducir en la cámara del lado que enfr en ta a la película.

4) Api icar alta t e n si ón  en el equipo de difracción. El haz de Ra ­

yos X que sale del monocromador, debe at ravesar  fr an c am e nt e  la 

mu es tr a o b s e r v á n d o s e  su imagen en la pantall a f Iu o r e s c e n t e .A I 

mismo t i e m p o  su pr o ye cc i ón  sobre la ranura fl uo re scente p r a c ­

t i ca d a en el pozo que detiene al haz sobre el portape Iícu I a, 

debe ser p e r f e c t a m e n t e  visible.

5) Anotar la p o si c i ó n  del p o r t ape I ícu I a en la escala que tiene en 

su base, con respecto al índice que se en cu en tr a enfren ta d o a 

dicha escaI a .Cortar la alta tensión, retirar el po r ta pe l íc u - 

la y I levarlo al cuarto oscuro para su carga.

6 ) Cortar un t r oz o de pel ícula de 35 mm con una sola capa de e m u l ­

sión, de la longitud de la pl an tilla que se sum i n i s t r a r á .Poner 

la en un sobre de papel negro y api icaria cu i da d o s a m e n t e  c o n ­
tra el portapeI ícu I a .CubrirI a y apretarla con la cinta de a c e ­

ro y el pl ás t ic o  previstos para la fij ac ió n en la película.

7) Colocar el po rtape Iícu I a en la cámara de manera que quede en la 

po si c ió n  r e fe ri da en el paso 5 ) y retirar el pozo.

8 ) Co locar el control de la corriente del tubo de rayos X al m í n i ­

mo, con un t r o z o  de plomo irterceptar el camino del haz.Api i- 

car alta t e n si ó n y con un movimiento rápido del t ro zo  de p l o ­
mo, dejar pasar el haz no más de un segundo, de man er a que su 

imagen quede ma rcada en la pe Iícu I a.Cortar la alta tensión.

El haz que atravies a la muestra es muy intenso y una brevísima 

e xp o si c i ó n  basta para dejar su imagen en la película; si esta 

e xp o si c i ó n  fuera excesiva la traza del haz aparecerá muy e n s a n ­

chada, lo que acarrea inconvenientes en la det er m in a ci ó n de su 

p osició n (ver más adelante).
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Aplicar la alta tensión y conectar el motor que hace rotar 
la muestra en su plano.

9) Algunas comisiones de tra ba jo  usarán un tubo de rayos X con 

anti cátodo de cobalto y otras con anti cátodo de cobre.Las 

pri meras deberán dar al tubo un régimen de 35 KV y 6 mA; las 
segundas de 40 KV y 20 mA.

En el primer caso sera necesario un tiempo de exposi ci ó n de
I h. 3 0 , en el segundo de 40 minutos.

1 0 ) Te rmin ad a la exposición» revelar la pel ícula de acuerdo a 

las instrucciones del Tr abajo Práctico III.

IV.3. ASPECTO DEL D IAGRAMA  OBT EN ID O CON LA CAMARA 
DE GUINIER.

Respecto del dia grama de De by e-Scher re r or dinario obte- 
n i do en el Trabajo  Pract i co III, hay cuatro puntos i mpo rtantes  
a notar:

!■ El diagrama no cubre todo el rango angular de 0 a |8 0° en 

2x7 , sino una parte del mismo. En el montaje presente el 

rango cubierto va, aproximadamente, desde 0 a 9 0° en 2©

2. Las líneas aparecen con una cierta forma de paraguas» la que 

se acentúa cuanto mas pequeño es el ángulo de d i f r a c c i ó n . E s ­

to se debe (ver Fig.lV.4) a que el haz no tiene una sección 
tan pequeña como en la camara de D e b y e—Sche rrer en donde 

puede cons iderárseI o un punto de diámetro despreciable f r e n ­
te al de los anillos de difracción. En el caso presente el 
haz tiene una altura importante y cada po rción de muestra 

bañada por ese haz da su ans I lo de Debye —S c h e r r e r .

La de fo rma ción de las I ineas en par aguas es el efecto de 

la supe rp os ición de todos los ani I los o ri ginados  a lo largo 
de la altura del haz. Puede verse en la F i g . IV,4* que el 

e f e cto es tanto mas importante cuanto más pequeño es el án ­
gulo de di fr acción de la I inea, y que el ancho de ésta es 

mini mo en el plano e c u ator i a I » Es sob re ese plano que debe 
ef ectuarse la medida de la po si ci ón de las líneas»

3- Aspecto parti cu lar del doblete K , y K /
c»* | 7 OC 2

Según cómo se disponga la cámara respecto del haz m o n o c r o m á ­

tico el doblete K ^  | K ^ 2  en el di agrama pre senta un 

aspecto diferente. En efecto» K s/ I tiene longitud de onda 

ligeramente más pequeña que K ^ 2 -  Quiere decir (ley de

- 51 -



2o a n i l l o  de Debye  - s c h e r r e r

F i g u r a  I V .4

E x p l i c a c i ó n  e s q u e m á t i c a  de la d e f o r m a c i ó n  de l a s  l i n e a s  de  
d i f r a c c i ó n  d e b i d a  a l a  a l t u r a  d e l  haz  i n c i d e n t e  ( l i n e a s  con  
f o r m a  de p a r a g u a s )
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Bragg) que los ángulos de difra cc ió n para Ko¿ * , serán I i ge 

ramente más pequeños que para K 2■ P°r esta razón a la sa

1 ida del m o no crom ad or  los ángulos de difracc ió n 2 Q  |

2 c orrespo nd  i entes a los dos componentes del doblete 

serán tales que 2 2 (Fig.IV.4-); sobre la 
película esos dos componentes darán trazas ligeramente d i s ­

ta n ci a da s  entre sí. Ahora bien, cada línea de difracción 

cont endrá ta mbi én dos componentes: una c o r respond i ente a

K cjÍ. I y q t r a  a K ^¿2* Para una dada línea será (ley de 

B r a g g ) Z  €'<Xá <  2 &¡AZ y el ^  ^  2 “ Q  <a/l cre_
cerá como tg ^  ^ver t rabajo práctico anterior). Pero 

el origen de las líneas de di fracción identificado sobre la 

pel íc ul a por la traza del haz mo no cr o má t ic o  no es el mismo 

para las líneas correspond i entes a K | y las c o r r e s p o n ­

dientes a K ^ 2 "  Ya vimos en efecto, que las componentes 

y ^ 2   ̂ ^az m on o cr omático incidente en la 
mu estra aparecen separados sobre la pe Iícu I a.Entonces pueden 

darse dos casos e sq u em at iz ados en las figuras IV.5a y b.

a) el co r ri mi en to del orig en de los compone nt es  I V

2 de las líneas de dif racción y la variación 

son del mismo sentido. La separ ación entre las com ponentes  

del doblet e para cada línea de difra cc ión aparece entonc es  

exagerada. b) la variación y el corrimiento de origen

son de sentido contrario. El doblete aparece entonces como 

una única línea hasta tanto el (que crece como t g Q  )

no supere al cor ri miento de origen; en general no lo supera 

dentro del rango angular cubierto en el caso de los m o n t a ­

jes esquematizados.

Esta última p o si bi l id a d es part i cu Iarmente venta josa cuando 

se real izan diagramas con sustancias que dan un gran número 

de líneas, pues al no aparecer las líneas dobladas se e v i ­

tan  posibles superposiciones. Para la real ización del p r e ­
sente tr ab ajo la cámara ha sido mo ntada en ésta posición. 

(Fig. IV. 5b.) .

En real i dad, la radiación em ergente del monocromador, no 
es ri gurosamente monocromática. En efecto, la ley de Bragg 

es crita en la forma:

2 d s e n ^  = n \

nos dice aue si el cristal mono c ro m ad or  refleja la longitud

de onda A  , refleja tam b ié n  sus armónico A , A ......
2" 3

Esto puede hacer aparecer en el diagram a líneas ad ic ion ales 

que cond uc en a confusión. Sin embargo, éstas son muy d é b i ­

les: correspo nd e a una línea K caracter í st i ca del 

esp ectro de rayos X, mientras que los armónicos pro vienen 

de longitudes de onda contenidas en el espectro continuo de

- 53 -



F i g u r a  IV.  5
R e s o l u c i ó n  d e l  d o b l e t e  1 y en la c á m a r a  de G u i n i e r
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mucho menos intensidad. Por otra parte puede reconocer-
2

se con facilida d to mando un diagrama con dos pe lí culas s u ­

perpuestas y separadas entre sí por una hoja de aluminio.

En la pelíc ul a de atrás de la hoja de aluminio, la intensi­

dad re I at i va de las I íneas c or respond  i entes a ha au-

mentado co ns ider a bl em e nt e  pues se absorbe mucho más que

■ Si ¿r llegara a molestar, puede reducirse o supr i m i rse de I
^ I /
esp ectro de rayos X bajando el potencial del tu bo.( ve r c a ­
pítulo II, clase teórica).

Los efectos extraños que pueden o bservar se  no difieren 

ma yo rm en te  de los que fueron detai lados en el Trabajo P r á c ­
tico III.

Vale la pena que el alumno note la I impieza de fondo en 
el d ia grama obtenido con la cámara de Guinier respecto al 

obt en id o con la cámara de Debye S ch errer ordinaria.

IV. 4. INTERPRETACION DEL DIAGRAMA.

La medid a de la posici on  de las líneas de difra cción s o ­

bre el diag ra ma se hace con el comparador, to ma nd o como origen 

la traza sobre la pelíc ula del haz tr an s m it i do  por la muestra. 

Este origen queda así defi nido con menos pr ec isión que en el 

T ra ba jo Práctico N° 3- Si se requiere una gran p r ec is ión en las 

medida s es necesario usar una sustancia cuyas líneas de d i f r a c ­

ción estén muy bien conocidas para cal ibrar la cámara. Esta ca- 

I ibracion reduce t a m bi é n los errores origi na dos en un posible 

co rrimi en to  de la mu estra o los efectos de un diámetro de c á m a ­
ra mal determinado.

Sin embargo, en el caso p re se nt e se obtendrá la p r e c i ­
sión su ficiente p ro c ed i en d o de la manera siguiente:

I ) Elegir como origen el centro de gravedad de la traza del haz 

t ra ns mitido (se recomienda efect ua r por lo menos tres m e ­

didas y t omar como origen el promedio de las mismas).

2) Medir con ese origen la p osici on  de las líneas t e ni en do c u i ­

dado de centrar el retículo en el ecuador de dichas líneas 
que es donde tien en  su ancho mínimo.

3) Co nv ertir la medida lineal en ángulos^" (o 2 ^  ) sabiendo 

que el diá me tr o de la cámara es 76 mm. Con estos ángulos y 

co nocien do  la longitud de onda usada, extraer los e s p a c i a ­
dos d de las tablas de Parrish.

4) Estimar vis ua lm ente las intensidades relativas de las líneas 
atribuyendo el valor 100 a la mas intensa.

5) Construir una tabla con los espac ia dos medidos y las in tensi­
dades e s t i m a d a s .Con estos datos identificar la su stancia que 
compone la muestra con las tablas ASTM.
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V. EL ORD EN AM IENTO DE LARGO ALCANCE 

EN SOLUCI ON ES  SOLIDAS.

PRIMERA PARTE: PROBLEMAS

La figura V.I muestra tres superestructuras:

a) aleación FeAl

b) a Ieac i ón Cu^Au

c) aleación Fe^AI

Calcular el fact or de e structu ra  para las tres alcac-io-

nes en el caso en que estén comple ta me nte desord enadas y en el 

que ellas estén ordenadas c o ns ti tu yendo las s up er estructu ra s 

mo stradas en la figura V.l.

Comparar los resultados obtenidos en cada aleación en 

los estados ord enado y desordenado. A qué tipo de red cúbica 

pertenec en  las aleaciones ordenadas?

Datos 1

I )Fe A I a) d e s o r d e n a d a :cúbica de cuerpo centrado

b) ordenada: cúbica con dos átomos por celda 

cuyas posici on es  son Fe (000) y Al ( ^ 2 )

I I)Cu^Au a) de s or de nada cúbica de caras cen tradas

b) ordenada: cúbica con cuatro átomos por celda 

cuyas posiciones son Au (000) y Al (0^ 2 )(2^ 0 ) (^0-¿)

I I I )Fe3 AI a) desordenada: cúbica de cuerpo centrado

b) ordenada: cúbica con dieciseis átomos por 

celda cuyas p os ic io nes son:

Fe (000) (fOO) (0^0) (00|)

»(05a) (i°i) (H°)

( ¿ M )  r i i i )
444 

( 1 33)  (3J_3) ( 3 3 1 )  
444 444 444
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( a )

Fig. V . l  

Supere structur as 

(a) Fe A1 (b) Cu3 Au (c) Fe3 A1
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SEGUNDA PARTE: MEDIDA DEL PARAMETRO DE ORDEN

DE LARGO ALCANCE EN LA ALEACION C U 3 A U . 
USO DEL DIF R AC T OM E TR O

Ya se ha visto en las clases teórica s que la medida de 

parámetros  de orden de largo alcance se I leva a cabo c o m p a r a n ­

do c u an tita ti va mente las intensidades de las líneas de s u p e r e s ­

t ructur a y de las líneas normales. El dif ra ct ómetro  a contador 

es el instrumento adecuado para I levar a cabo ese tipo de m e d i ­

da y de él nos ocupa re mos p r 1 m e r a m e n t e .

V. I . EL DIFR AC T OM ET R O

V . I. I. GENERA LI DA DES

La geo metría y el principio de funcion a m ie nt o  del i nstnu 

mentó han sido descriptos en las clases teóricas: él pe rmi te re 

gistrar simu lt áneament e la posición angular y la intensidad de 

las líneas de difracción. Sin embargo, su uso requiere más p r e ­

cauciones que el simple método fotográfico.

La al ineación y puesta a punto es una o pe r ac ió n del 1 c a ­
da que, si no se tiene una ex pe r ie nc i a previa, toma mucho t i e m ­

po. Por esta razón, el alumno usará el difract ó m et ro  ya reglado 

y ninguna opera ci ón  será necesaria en este sentido. Se c o n s i d e ­

ra, sin embargo, importante tener bien presente las prin c ip a le s  

con dicion es  que deben respetarse en el uso del aparato.

La exposic ió n que sigue se limita pues a ese fin, y para 

ulteriores detalles se remite a la bi bl io g ra f ía  de ta ll ad a al f¡ 

nal de este trabajo.

V.I.2. COMPON EN TE S DEL. D i FRAC TOMETRO

Para la rea lización de este tr aba jo práctico se d i s p o n ­

drá de un d i f ract ómet, ro General Electric. Aunque hay aspectos 

que son total me nt e generales y por lo tan to la discus ió n de 

el los vale para d if r ac tó metros de cualq ui er  marca, la e x p o s i ­

ción que sigue estar á or ie ntada hacia el tipo de instrumento 

que el alumno emplear á y, para su anál isis lo div idiremo s en 

tres partes principales: I) el goniómetro, 2 ) el detector, 3 ) 

el circ uito e lectr ón ic o de contaje y registro.

V. I .2. I . EL GO NIOMETR O

Es un dispositivo mecánico de alta precisión, en el 

cual un brazo portado r del detector gira al rededor de un círcu 

lo graduado e*"> cuyo centro está !a muestra. Esta, como se ha 

exp I 1 cado en el ases teór¡cas, gira la mitad de I ánguI o que g 1 - 
ra el brazo del detector, respecto de un dado origen de los
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ángulos. El brazo del detector puede ser movido a mano a t r a ­

vés de un dial, o bien por un motor con el cual gracias a 

t r a n s m i s i o n e s  ad ecuadas la velocidad de giro puede g r aduars e 

dentro de límites relativamente amplios. En el instrumento a 

usarse 4 v el oc id ades son posibles: 0 , 2  °/min., 0 ,4°/min., 2 y 
4 ° / m i n .

El g o ni ó m e t r o  tiene espacios es pe ci alment e p r e v i s to s p a ­

ra fijar las ranuras que permiten  la d efinici ón  de los haces 

incidentes y difractados.

En el go n ió m e t r o  a usar, estas son tres:

1) una ranura de d i vergenc ia  R| (ver figura V.2.); ella cumple 

dos fines:

a) definir la d i verge nc ia  horizontal del haz que 

I Iega a I a muestra;

b) i imitar la di ve r g en c ia  vertical.

Lo pr imero se logra mediant e dos aberturas y lo segundo 

mediante delgadas laminitas de t antalio dispuesta s p ar a le la s  

al haz, a lo largo de la ranura. El d is positiv o con láminas 

de tantal io para I imitar la di ve rg e nc ia  vertical se con oce c o ­

mo ranura de Soller.

Las fábricas sumini st ra n con cada instrumento un juego 

de ranuras con distintos valores de la divergencia. En el di- 

f ra c tó me t ro  a usar estas son de 3 o , Io , 0 , 4 o -

2) Una ranura de Soller R2 para I imitar la dive r g en ci a  v e r t i ­

cal de los haces difractados. El aparato trae un juego de 

das ranuras de este tipo: una con mayor espac ia do  entre 
las láminas de t a nt al ¡o  que la otra.

3) Una ranura de de fi nición  (R-^). Existe un juego de 5 de e s ­

tas ranuras con aberturas que van desde 0 .2 ° a 0 .0 2 ° (estos 

valores se refieren al intervalo angular rea I me nte 
oc up ad o por la ranura; si a es el ancho de la ranura y r

la di st a nc i a al centro del g on ió metro tg A ©  =  a/r).

En la c o ns tr u c c i ó n  del gon ió m et ro  dos puntps han sido 

ten id o s part i cu I ármente en cuenta:

1) La cara plana de la mu estra pasa ex a ct am en te por el eje de 

giro del brazo del detector.

2) Las ra nuras R3 están ri gurosamente paralelas al eje del 

g o ni ó me t ro  y la posi ci ón cero corresponde a una p e r fe c ta  

a li ne ac ión de Rl, R2 y R3 con la superf icie plana de la 
muest r a .
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pr e amplif i c ado r

amplificador lineal

(medida directa

en cuentas/segundo)

(corriente rectificada 
proporcional al 

número de cuentas/seg)

Figura V .2

1*1 ranura que define la divergencia horizontal del haz y 
limita su divergencia vertical (ranura de Soller)

R2 ranura de Soller que limita la divergencia vertical del haz difractado

R3 ranura de resolución relia define el ángulo sólido bajo el cual se ob­
serva la muestra.
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En el laboratorio debe al inearse el goniómetr o respecto 

del tubo de rayos X. Para este fin, cada fabrica nt e en tr eg a un 

manual donde se indica detai Iadamente el camino a seguir, y 

un conjunto de dos o tres piezas auxi I i ares que per mi ta n una 
al ineación muy precisa.

El goni óm e t ro  debe ubicarse de manera que su eje sea 

exa ctamen te  p ar alelo a la dirección de alargamiento del foco 

del tubo de rayos X y la distancia f o c o—eje debe ser la misma 

que la di st an ci a eje-R|. Poster i ormente, la or i en ta ción del gô  

n i ometro respecto del tubo de rayos X puede elegirse de mane ra 

tal que el ángulo con que "ve" el foco del tubo se en cuen tr e 
entre Io y 6 o (ver figura V.2.)

Este ángulo de vista así como las abe rturas de las ra ­

nuras se el igen de acuerdo al tipo de experiencia. En este s e n ­

tido debe te ne rse presente que la resolución y la intensidad 

de las líneas de di fracción jueg an en sentido contrario: Si 

se incrementa la resolución se disminuye la intensidad y v i c e ­

versa. Para alta resolución se requiere que el ángulo de v i s ­

ta, la ranura de divergencia, y la ranura de resoluc ió n sean 

pequeños. Para obtener altas intensidades se requiere j u s t a ­
mente lo contrario.

En un caso de requeri mi entos intermedios suele hacers e 

un compromiso. Por ejemplo, para la expe r i ene i a de I pr e se n te  

trabajo en que no ex isten pro blemas de resolución convien en  
las s ig uiente s condiciones::

ángulo de vista: 4 o

R| : 3 o 
R3 : 0 . 2 o

V. 1.2.2. EL EL E ME N TO  DETECTOR

El primer  elemento detector usado en un di f ra c tó m et r o 

fue una camar a de ionización (Bragg 1915)- P o s t erior me nt e é s ­
ta se abandono por su poca sensibi I i dad y fue re em plazada por 

el contador Geiger-Müller. Este a su vez se está re em plazand o 

por el c ontado r proporcional y el contador de centelleo. Los 

detectores de estado sol ido, aunque no son en la actual i dad de 

uso fr ecue nt e en difractometri a, se p re s en ta n muy promisorios.

La camara de ionización, el contador geiger y el c o n t a ­
dor proporcional están apoyados todos en el mismo principio: 

en una cámara se dispone un gas y un par de electrodos. Al 

llegar la radia ción el gas se ioniza, es dec ir sus átomos se 

divid en en un par de part i cu I a s : i ones positivos y ele ct r o ñ e s .
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Si no existe potencial aplicado entre los electro dos esos iones 

se re combinaran con los electrones. Si el potencial es bajo 

( ¿O 200 volts) las partículas cargadas serán colecta da s por 

los e lectrodo s de distin to  signo; ésto origina una pequeñ a c o ­

rriente, que se detecta mediante circuitos conven ie ntes y da 

una medida de la intensidad de radiación incidente. Esto es,en 

esencia, una cámara de ionización. Al api i car entre los e l e c ­

tro do s un potencial mucho mas elevado, las cargas elé ct r i ca s  

producid as  en el gas por la radiación, perc uten otros átomos 

ne ut ro s y los ionizan con lo cual se tiene un efecto de mu 1 1 i- 
pl icacion, o b te nien do se  una descarga co ns ider a bl e me n te  mayor 

que en la cámara de ionización. La magn itud de esta d es c ar g a, e n 

virtud del elevado potencial apiicado, es independiente de la 

en e rg í a de los fotones incidentes. La descarga será pues la m i ís 

ma si al gas del contador I legan igual numero de fotones sean 
éstos por ejemplo, los corre sp on d i entes a la radiación C u K ^  

cuya energia es de 8 Kev o a la M o K ^  de en ergía 16 Kev.

Por otra parte, como la descarga es muy grande, el gas dentro 

del cont ad or tarda un tie mp o consi de ra ble en recuperarse de 

la misma; durante ese tiempo, el contador no detecta nuevos f o ­

to nes incidentes, y se conoce como tiempo muerto del contador.

La descarga suele I imitarse mediante el agregado de p e ­

q ueñas pr op o rc i on e s de gases halógenos u o rg án icos los que "cojn 

ge I an" la descarga; por esta razón, a tubos contad or es  con ese 

agr egado se los I lama autoconge I ados (self quenching).

Cuando el potencial entre los elect r o do s es mayor que el 

de la cámara de ionización y menor que el de contador geiger, 

se -obtiene un c o nt ad or  proporcionaI . Su principal* c a r a c t e r í s t i - 

ca es que la ma g n it u d de la descarga pr od ucida es proporcional 

a la energía de ios fotones incidentes. Esto se trad u c e en 

que los pulsos que da el contador tienen una mag n it u d p r o p o r ­

cional a la energía de los fotones que los producen. Así la 

rad iación M o K ^  dará pulsos cuyo tamaño  será ap rox i ma d am en t e 

el doble que los de la radiación C u K ^  (ésto suponien do  un 

caso ideal en que el gas del contador responda de la misma m a ­

nera para di stintas ene rgías de radiación incidente).

Por lo tanto, si al contador proporcional se le asocia 

un circuito el e ct ró ni co adecuado, capaz de disti ng ui r pulsos 

de distinto tamaño, es posible d istingui r los pulsos o r i g i n a ­

dos por ra di aciones de distinta energía. La resol ución alcan- 

zable, sin embargo, no es grande; los pulsos corres po nd  i entes 

a K ^  y K & se separan en pequeña pr op o rc i ón  mient ras que 

es imposible separar K I V K q C 2

Al ser más I imitadas las descargas el contador p r o p o r ­

cional da pulsos mas pequeños. Esto conduce al uso obl igado 

de altas amp I ificaciones, las cuales no deben de ter io r ar  la
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proporciona! i dad entre tamaño de impulsos y energía de los f o ­

to nes i nc i de n tes . Vale decir la amp I i f i cac i ón debe ser grande 

pero además, lineal» Esto constituye una complicación respecto 

de los circu itos uti I izados con el contador geiger. Sin e m b a r ­

go, frente a éste el contador proporcional tiene dos ventajas 
i m p o r t a n t e s :

a) ca pacidad de discriminar energías

b) t iempo muerto muy pequeño; mientras el tiempo muerto de un 

co ntador geiger es del orden de las centenas de m i c r o - s e ­

gundos el de un contador proporcional es sólo de unas pocas 
décimas de m i c r o s e g u n d o .

Esta últ ima ventaja es muy importante pues pueden e f e c ­

tuarse medidas de intensidades grandes sin necesidad de hacer 
correcci on es  en gorrosas o poco precisas.

La d uración de los contadores geiger y proporcionaI es 
es I i m itada» Se estima la vida úti I en 10^ pulsos. Por esta 

razón no deben exponerse los contadores a haces excesivamente 

intensos. No conviene sobre pasar un ritmo de contaje de 2000 - 
3000 pulsos por segundo.

El gas que I lena un contador proporcional varía según 

las energías de la radiación que se desee usar. Lo más f r e c u e n ­

te en los tra bajos de difracción con rad iación C u K ^  es el 

tubo llenado con una mezc la de 90% Xenon y 10% de metano a unos 
300 mm Hg de presión.

En el presente tr ab ajo práctico se usará un contador 
S P G6 General Electric que responde a estas característi c a s . La 

venta na de pasaje de la radiación consiste en una lámina de 
beri I ¡o de A ¡ 0 . 2  mm de espesor.

Aunque no será usado en este trabajo vale la pena m e n ­
cionar a! contador de centelleo» Su funcio na mi ento no se basa 

en la ionización de un gas sino en la ex cita c ió n  de f l u o r e s c e n ­

cia en un cristal (generalmente I Na dopado con Ti) y un d i sp o ­

sitivo llamado f o t o m u ItipI icador que amp lifica la señal e m i t i ­
da por el cr i staI .

Este contador permite discriminar impulsos de distinto 

tamaño como el contador p r o p o r c i o n a I . Pero tiene sobre éste 

ve ntajas adicionales: con ciertas precaucione s la duración es 
prá cticam en te  ilimitada , y la efici encia es mucho mayor d e n ­

tro de un amplio rango de energías. Sin embargo, el fotomulti- 

plicador tiene un ruido de fondo con sid er ab le que se traduce 
en un número excesivo de pulsos parásitos. Estos se superponen 

en tamaño  con los pulsos que originan las radiaciones c o r r i e n ­

temente usados en difracción y por lo tanto resulta difícil
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separarlos mediante un anal izador de pulsos. Este pro bl em a no 

se presenta en física nuclear donde generalmen te  se estudian ra ­

diaciones de alta energía que originan impulsos p e r f e c t a ­

mente diferenciab le s del ruido del fotomuItiplicador. En la a c ­

tual idad el contador de centelleo se usa con éxito con MoK^_ y, 

en ciertos Iaboratori os,se con st ru yeron algunos modelos que 

dieron excelentes resultados con C u K ^

V . 1.2.3. CIRCUITO ELE CT RONICO DE CONTAJE V REGISTRO.

La figura V.2. da un esquema de principio de sistema 

e l ectr ón ic o usado.

Una fuente de alta ten si ó n suministra el voltaje reque- 

ri do por el tubo contador. El preampl ificador aumenta el tamaño 

de los impulsos hasta valores que sufren un ulterior incremento 

graci as al amp lif ic ad or lineal. El p r e a m p lificador debe estar 

part i cu I ármente bien bl indado. Es, en efecto, extrema da me nte 

sen sible a perturbaci ones eléctricas exter iores las que dan 

orig en a pulsos espúreos, y éstos se suman a los que da el c o n ­

t ador .

La I ineal idad de respuesta del ampl ificador es una c o n ­

dición indispensable para tr ab ajar con contador p r o p o r c i o n a l .

El di ser iminador de impulsos permite separar los impul­

sos de distinto tam añ o que envía el contador, c on ve niente me nt e 

amplificados. Estos pulsos pasan por una "ventana" cuyos lími­

tes son: l) un umbral regulable que permite pasar solamente a 

pulsos mayores que un valor prefijado; 2 ) un límite superior 

ta mbién variable que no permite el paso de pulsos cuyos t a m a ­

ños sean mayores que un cierto valor. Así, por la ventana del 

di ser iminador sólo pasan pulsos con tamaño bien determi n a d o .La 

ca pacidad de discriminación, está limitada por la resolución 

del contado r de la cual ya hemos dicho que no es muy grande .P or  
lo tanto, no podrá usarse el con tador proporcional y el discri- 

m inador de pulsos para monocromati zar los rayos X. Sin embargo, 

usando un filtro K a , el contador con su circuito de d i s ­
cr iminación suprime el resto de radiación continua.

La figura V.3 muestra el efecto de la di s crimin ac ió n en 

el espec tro de la radiación de cobre. Se puede ver allí que el 

fi Itro K Q más la discrimi na c ió n  de pulsos conduce a una

radiación! pr ác ticame nt e monocromática. Esto se traduce  en una 

d is mi nución del fondo en el espectro de difracción, con lo que 
se incrementa su sensibiI idad y resolución.

Si se usa un mo no cr omador que, además de la longitud de

onda principal \  , da tam b ié n  los armónicos , * / l  ) '
el sistema de discrim in ac ión p e r m i t e  separar fáci Imente estos 

ú 1 1  i m o s .
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i Dado que el contador geiger no discrimina entre los f o ­

t ones de distinta energía, dando para todos el mismo ta ma ño de 

impulsos, el uso del di ser iminador de pulsos no tiene sentido 

con ese tipo de contadores.

El esc alímetr o es un di sp ositivo electrónico que cuenta 

los pulsos que pasan a través de la ventana del di ser i m i n a d o r . 

(Si éste no existiera rec ibiría los pulsos di rectamente del am- 

pl ificador). En general, trabaja  asociado con un reloj m e c á n i ­

co o e le ct rónico que permite medir el tiempo necesario para que 

se alcance un determinado número de cuentas. Posee un sistema 

selector con el que puede sele ccionars e dos condiciones d i f e r e n ­

tes de trabajo: l) Contar pulsos durante un tiempo prefijado,

2 ) pref ijar el número de pulsos y el instrumento da el tiempo 

que ha t r an s cu r ri d o para que ese número se alcance. Estas f o r ­

mas de trabajo tienen su importancia en el cálculo de errores 

(ver más adelante). En general, la medida del e s calímet ro  se 

ex presa en cuentas/segundo.

El rol del Integrador es trans f or m ar  los pulsos del 

contador, ampl ificador y di ser iminador, en una corriente c o n ­
t in ua  que en cada instante es proporcional al número de p u l ­

sos que recibe y por lo tanto a la intensidad de radiación que 
se m i d e .

Sin contar los circuitos que mo difican la forma de los 

impulsos para ad ecuarlas a las exigen c ia s  de funcionamiento, el 

integrador es, en es enc ia un circuito RC del tipo mostrado  en

V.4. Al I I egar un pulso a j3, se cierra automáticamente la I lave 
sobre c y circula cor riente por el circuito. El c on de nsador e m ­

pieza a cargarse según 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 t ra ns cu rre un t i e m ­

po que depende de los valores de la resistencia y de I c o n d e n ­

sador. El cálculo simple de la t e n s ió n  de los bornes del c o n ­

den sador en un circuito RC, muestra que en un tiempo t=  RC

CC.I = F RC =_fr_F -

RC _ ________Volt ______  Cou I omb _ ,
Coulomb/se gu nd o ' Volt según o

la t ensión en los bornes del c o ndensa do r es 0.633 de su v a ­

lor máximo que co rresponde a carga total . Si estando el conderi 

sador c o mp le ta mente cargado, se con ectan los puntos c b, c i r ­

cula la corriente en el circuito y el c on densado r se descarga.

La ley de esta desc ar ga  es tal que al cabo de RC s e g u n ­

dos el con de nsa dor sólo conserva el 31% de su te nsión a plena 

carga. La cantidad RC se I lama la constante de tiempo del c i r ­

cuito y juega un importantísimo papel en el uso de un integra­
dor .
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Cada impulso que llega al circuito integrador aporta 

una cantidad de carga constante al condensador, la que se pierde 

a través de la resistencia y se es ta blece así un equi I ibrio e n ­

tre las cargas que I legan y las cargas que se pierden. En estas 

con dicion es  el m *c r o a m p e r í m e t ro mide la corriente de pé rd id a 

de carga que es igual a la corriente de cargas que I lega al c o n ­

de nsador y ésta a su vez, proporcional a la intensidad de rad¡¿ 

ción. En lugar de medir la corriente en el m i c r o a m p e r í m e t ro se 
ac ostumbra regi strarla med iante un reg is trador convencional.

La v e lo ci dad del papel del registrador es conocida, y la 

ve locida d de barrido del con tador también. Por lo tanto se t i e ­

ne en el papel pe rfect a me n te  referida la posición angular de 

las líneas, las que aparecen así dir e ct a me nt e  registradas.

Veremos e n se gu ida que aunque el con tador reciba una in­

t en si dad constante, no da un número fijo de pulsos por unidad 

de tiempo. Este número fluctúa de acuerdo a cierta es ta dí st i ca  

debido a que la emisión de radiación es un proceso que se p r o ­

duce al azar. Así, aunque la intensidad sea co ns ta nt e el regis- 

tro que se obtiene con el integrador es fluctuante. Estas f l u c ­

t u acio ne s se atenúa n más y más a medi da que se aumenta la c o n s ­

tante de tiem p o y la lectura obtenida en el registro del ins­

tr u me n to  de m e di da  es más precisa. Sin embargo, si en lugar de 

una intensidad con stante se tiene una intensidad varia bl e, las 

v ar ia ciones registradas a la sal ida del integrador r e p r e s e n t a ­

rán menos fi el me nt e las variaciones de intensidad cuanto mayor 

sea la co ns tante de tiempo. Si ésta es grande una v a ri a ci ó n rá­

pida de intensidad puede no detectarse. Esto nos hace prever 

ya que la ve l ocidad  con que el con tador "barre" el esp ec tr o 

de d if r ac c ió n y la co nstante de tiempo no pueden elegir se  en 

forma arbitra ri a independientes entre sí.

V.I.2. ERRORES EN EL D IFRACTOMETRO.

Como todo instrumento de alta precisión, el di fr a ct ó me -  

tro debe usarse con mucha pru dencia en la ob te n ci ó n de datos 

si no qu i er e n cometerse errores que I leguen a fa ls ear t o t a l ­
mente la med i d a□

Los er ro re s que puedan afectar las d e te r mi n ac io n es  di- 
fractometri cas tienen  orígenes variados e intervienen con d i s ­

t inta importancia en los diversos p ar ám et ros que pueden o b t e ­
nerse. Basten algunos ejemplos:

l) La a l in e a c i ó n  incorrecta respecto del tubo de rayos X,pro- 

duce, entre otros efectos, un corrimiento de cero, lo c o n ­

duce a valores falsos de los ángulos de difracción. Este 

efecto puede corre gi rse por un reglaje adecuado;
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2 ) el ancho de las ranuras, la diverg en ci a vertical, la a b s o r ­

ción en la muestra, una velocidad exce si vam ente grande de 

barrido del contador y una mala combinación de ésta con la 

co nstante de tiempo del registrador, determinan en sancha- 

mi ento, corr i m i ento y deformación del perfil de las líneas.

Estos efectos instrumentales, intervienen f u n d a m e n t a l ­

mente cuando se estudia el perf il y el ancho de las líneas. 

Los errores debidos al registro con el integrador se e l ¡ m i ­

nan haciendo contajes de la intensidad a intervalos p e q u e ­

ños y const ru ye ndo el perfi I punto a punto. Sin embargo los 

otros errores requieren un t r a t am i en t o ma temático complejo 

para su evaluación. Remitimos a la bi bl iograf ía  que se da 

al final de este trabajo;

3) Si los cristales que componen la muestra poI ¡cristal i na no 

están orien tados c ompl et am ente al azar, la intensidad es una 

dada línea, puede to ma r un valor com pl etament e falso;

En la real ización del presente trabajo, estamos intere­

sados en medir intensidades integradas,y en ella no i ntervie ­

nen pri mar i ámente los errores mencion ad os  en 2). En cuanto a 

la al ineación el la ha sido real izada correctamente, lo que se 

ha verif icado d e te rm in ando la po sición de las líneas de d i ­

f ra cc ión del cuarzo, las cuales se en cuen t ra n es pe cif i ca da s  en 

la b i bI i ografí a .

El polvo c ri st alino por otra parte, está fi namente d i v i ­

dido (ha sido pasado por una mal la 250). En estas condiciones, 

y t ra t án d os e  de cr istales cúbicos, la ori en tación de los c r i s ­

tal ¡tos puede c o ns ider ar se  al azar. Por lo t an to  no debemos 

e sp er a r error apreciable en las intensidades como c o n s e c u e n ­

cia de las or i en ta c io n es  preferenci a I e s .

Nos dete nd re mos ahora en un error que tiene capital im- 
p o rtan ci a en toda medi da de intensidades di fractadas y, en g e ­

neral, toda vez que se deter mi nen intensidades de radiación 
me diante contaje.

V. 1.2.1. EL ERROR ESTADI ST IC O

Ya dijimos en el párrafo V.l.l. que la em isión de 

fotones de rayos X es un proceso que se produce al azar en el 

t i e m p o .Veamos cómo se trad uc e  ésto en la detección de la ra ­

diación. Su po n ga m os  tener el contador fijo en una p o s i c i ó n , r e ­
cibiendo una intensidad constante, y sea n el número de c u e n ­

tas medido al cabo de un tie mp o t. Repitiendo la operación 

en idénticas condiciones y durante el mismo tiempo t, no o b ­

tendremos, en general, el mismo número n. Si repetimos ahora
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Figura V. 5 
D i s t r i b u c i ó n  de P o i s s o n

Figura V. 6
Variación del error relativo porcentual en función del número total de cuentas medido 
para distintos valores de la relación R = NT /Fondo. (Extraída de Klug y Alexander, 
X-Ray Diffraction Procedures, Wiley, New York, 1954)
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la medida un número suficientemente grande de veces podr emos 

tom ar como valor del número de cuentas en el tiempo t el v a ­
lor promedio de todas las medidas, sea éste N. Dado este n ú m e ­

ro la pr ob ab ilidad  de medir un cierto número n de cuentas en el 
mismo lapso viene dada por la fórmula de Poisson:

P In)

la figura V.5 muestra la variación de P (n) en función de n p a ­

ra N=I000. Se ve que el valor más pro bable de n es ju st am en t e N 

el ancho de la distri bu ción está definido por el aparta mi en to 

medio cuadrático el cual viene dado por

c
I ' n)2 ^  (n) (X Y)

Si re emplazamos P (n) por su ex pr esión de acuerdo a la fó rmula 

de Poisson y se usa la aproxima ci ón  de Sti rling para cal cular 

el factorial se encuentra,, en primera ap roximación i

ÍÑT
Si N es muy grande, lo cual ocurre en general, la fórmula de 

Poisson tiende a una gaussiana y el ancho de la di s tr ibución da 
ent onces el error probable

Q p  = 0.675 ^

y el error probable re I at ivo es:

M p  _  0 - 6 7 5

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

Resulta pues que si qu ere medirse una intensidad con cierta 

aproximación, debe contarse un número definido de cuentas.

En general cuando se miden intensidades lo que se 
registra es la intensidad n e t a . Así como en las pe lículas el 

diagrama tiene un fondo del cual deben destacarse las líneas 

de difracción, cuando se efe ctúan medidas con contador ese 

fondo esta tam bi é n presente. Además de las causas anal izadas 

en el tr ab ajo práctico N° 3 en las medidas con contador e x i s ­

ten otras causas que con tr ibuyen a incrementar el fondo» Estas 
son especialme nt e dos: el ru¡do e l ectróni co  y la radiación c ó s ­

mica. El primero tiene origen en los circuitos mismos y existe



en ausencia de radiación; en general, ese ruido produce pulsos 

muy peq ueños que pued en dife renciarse bien de los c o r r e s p o n ­

dientes a la radiación a medir con el di ser iminador de pulsos.

Las cuentas proveni en te s de la radiación cósmica 

co ntr i bu y en  poco al "Fondo con los modernos contad or es  p r o p o r ­

cio nales y ci rc uitos de d is c ri mi nación asociados. Los rayos 

cosmicos son mucho mas energétic os  que los rayos X usados en 

di fra c ci ó n y, por lo tanto, dan impulsos mucho más gr an des que 
no entr an  en la "venta na " de medida.

En el sistema de detección asociado a un di fr a ct ó me - 
tro moderno, el fondo cósmico y e le ct rónico es tan reducido 

que no const i tu y e mol estia (en el equipo a usar ese fondo o s c i ­
la entre 0.3 y 0 . I cuenta/segundo).

De todos modos, e in dependientemente de sus orígenes, 
en el es pe ctro de di fr ac ci ó n existe un fondo, que es nece sario 

d es c on ta r cuando se evalúa la intensidad neta en un máximo.

^ J r  4  í f  l o s

dadaflpos i -
cion del contador. El error neto vale;

en
Como influye ésto en el error de la medida? Sean 

error es en el contaje total y del fondo para una

El error re I at ivo se puede e x p r e s a r  e n  t é r m i no s  de la relación

(N°.total de cuentas medido)________

R = (N°. de cuentas de fondo)

según I a fórmuI a

£ 0.675 
R- I

R (R +  I)

T

Se ve que cuand o r I el error relativo se hace muy

grande, y debe contarse un número Ny muy grande también para 

ma n te n er  un valor deseado de E. Vale decir: el fondo debe ser 
siempre peq u eñ o  frente a la intensidad neta que desee me dirse 

para que el error cometido no supere los valores permisibles.

La figura V,6 reproduce un gr áfico dado por Klug y A le xa nder 

que resulta útil en el tr ab aj o  corriente. Se ve allí el ara- 

mente que si R — ■ ^  Q Q  (lo que e q ui va le  a una a u ­

sencia de fondo) se requiere contar AJ 4-000 cu ent as para o b ­

ten er un error del I%. Si el fondo fuera la mitad de la inten­
sidad total, R = 2, se requeriría f\J 30.000 cuentas para 

ob tener ese error y si R =  1.3 (Ny =  1.3 Nf), un er ror del
\% no es a Icanz ab Ie  ni aún contando 100,000 cuentas.

Puede mo s tr ar se (L.I.Schiff, R.D.Evans, Rev. Sc.lnstrum. 7,456,
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1936) que en el registro obtenido mediante un in te g r a d o r , u s a n ­

do una constante de tiempo RC, todo ocurre como si se co ntara 

las cuentas dadas por el contador durante un tiempo 2RC. Si n 

es el numero promedio de cuentas por segundo que da el c o n t a ­
dor N - 2 n RC

I uego

2n RC

^  = C7" = 0^,67 5
----Ñ---  fln-RC'

Vale decir, el error sera tanto menor cuando el régimen de con 

taje (N°. de cuentas/'seg. ) y la constante de tie mp o sean g r a n ­
des. Sin embargo, ya dijimos que valores muy gr and es de esta 

última no son convenientes.

V .2 MEDIDA DEL PAR AMETRO DE ORDEN DE LARGO ALCANCE

V.2.I. REGISTRO E IDENTIFICACION DE LAS LINEAS

Se pondrá a dispos ic ió n de los alumnos la mu est ra 

ya preparada. Esta consiste en una aleación que contiene 2$% 

atómico de oro y 75% atóm ico de cobre. Después de la fusión 

ha sido de formada  por laminado y sometida a un t r a ta mi e nt o  de 

homogene ización a 800°C bajo vacío durante 4 días, se o b t u v i e ­

ron limaduras finas que fue ron pasadas por un t am i z de malla 

250 y poster iormente recocí da§ bajo vacío con viruta de zirco- 

nio como "getter". El trat a mi e nt o  de recocido fue el s i g u i e n ­

te: 2 horas a 800° C para el 1 minar te ns iones y despues se I levó 

a 400°C (la te m pe ra tu ra crítica de o r de nami en to  -ver clase 

te órica -es de a p r o x 1 ma damente 395°C). A part ir de esta t e m ­

per at ur a se inició un en f ri amiento lento de manera que la alea 

ción vaya alcanzando el estado de equi I i b r 1 o en cada t e m p e r a ­

tura. El en fr i a mi e nt o  completo hasta la tem pe r at u ra  ambiente

I levó ap r ox imad am en te 30 horas.

El d i fr ac tómetro estará ta mb ié n  en c on di ciones de 
trabajo. Estas fueron halIadas de acuerdo a los princ ip ios 

generales  esbozados en los párrafos anteriores y serán espec 1 - 
f 1 cadas \ discu ti das en el curso del tr aba jo mismo.

El alumno es ta mp ará eí sello -f ormu la ri o del labora­

torio en el papel del registrador, c o mplet an do  todos los cas 1 - 
M e r o s  de manera que un trabajo quede p erfect am en te in d ividua­

lizado con todas las precisi on es  del caso: ranuras de d i v e r ­

genci a y definición, velocidad de barrido, const ante de t i e m ­
po , etc.



1) registrar las seis primeras líneas. Un señalador auxiliar 

indica la po si ci ó n de los ángulos en el registrador, con 

lo que el ángulo de difracción de cada I inea queda p e r f e c ­

ta mente de term in ad o sobre el papel.

2 ) cono ci en do los ángulos que corre sp on den a cada línea y u s a n ­

do las tabl as  de Parrish obtener los d. . . corres p o nd  i e n t e s .
hk I

3 ) sabiend o que se trata de una estru ctura cúbica, hall ar los 

índices de las líneas por el método indicado en el tra b aj o  III

Deberá indicarse en el informe que cada comisión p r e se nt a rá  

cuáles líneas de las registradas son normales y cuáles de 

supe restructura.

V.2.2. MEDIDAS DE INTENSIDAD

4) eleg ir  una línea normal y una de sup er e s tr u ct u ra  próx im as  

una de la otra, de manera que el factor de D eb y e-Wal le r 

pueda c on s iderars e el mismo para ambas- Se sugiere usar 

como lo hicieron Keating y Warr en (D.T.Keating, B . E . Warren, 

J.App.Phys. 2_2 , 286, 1951) las líneas 2 0 0  y 210.

Para medir la intensidad de las líneas elegidas debe 

recordarse  (ver clases teóricas) que lo que interesa en la m e ­
dida no es la curva de intensidad en sí sino su integral. Esta 

se d et er mina en valor re I at ivo muy fácilmente de la si gu ie nt e 
manera::

5 ) sobre el registro efectuado en l) hallar el intervalo angu- 

Iar AB, BC y CD (figura V.7) de I as líneas elegidas.

Notar bien que AB = CD = \ BC;

6 ) barrer con el gon i ómetro el intervalo AB y t o t a l i z a r  el 

número de cuentas en el escalímetro; hacer lo mismo con BC 

y CD, t e n i e n d o  presente que la veloc id ad  angular del gonió 

metro debe ser la misma en todos los casos.

Se tiene la relación:

N°. de cu ent as en BC = N? de cuentas de la línea 

+  N°.de cuentas de fondo 

y se toma

N° de cu entas de fondo promedio en BC = N° de cuentas en 

AB + N°. de cuentas en CD.

con lo cuaI
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ángulo de difracción
Fig u r a  V .  7

Determinación de la intensidad integral en una linea de difracción
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N°. de cuentas de la línea = N°. de cuentas en BC - (N°. de 

cuentas en AB +  N°» de cuentas en CD).

7 ) De acuerdo a las indi cac iones dadas en V. 1.2.1. hallar el 

error estadístico.

Si éste supera el 2%, barrer varias veces cada línea de m a ­

nera de t o t a l i z a r  un número su f ic i en te me nte grande de c u e n ­

tas. (Evidentemente, el valor de la intensidad de la línea 

se ob t en d rá  divid iendo por el número de veces que ésta fue 

b a r r i d a

La integral medi da en la forma indicada para una línea de 

d ifracc ió n es proporcional a la intensidad de esa línea cuya

e xp r es io n es

V e 2 u (^6
Nosotros estamos interesados en medir la relación

____" i

e i nten-

sidades entre una línea de s u pe r estruc tu ra  y una línea n o r ­

mal. Por lo tanto, la relación de integrales medida, será

di rectamen te  la relación entre la ex pr esión de 1. , . para 
. i  ̂ nkI

ambas I in e as .

El volumen efectivo Vef , e s (en el d i f r a c t ó m e t r o ^ const ante 

para todas las líneas. Puesto que se ha elegido líneas v e c i ­

nas, el factor de Debye puede consi derarse el mismo para 

las dos. Así que I I amando <0/^ a I as integrales
medid as en las líneas de s u pe r estruct ur a y normal r e s p e c t i ­

vamente :

( l ? ) t  T k U  C & )

'Hk 0-P)n ,nM son los tactores de multiplicidonde ns y n^ son los factores de muftipl icidad para las 

líneas de s u p e r es t ru c tu r a y normal (LP)g y (L P) n son los 

r es pectivos factores de Lorentz y po I ar i zac i ón, y 
los factores de e st r uc tu r a c o r respond i entes a las líneas 

medidas. Los factores n y LP se e nc ue ntran en tablas. Los 

fac tores de estr uc t u ra  para las líneas normales ya han s i ­

do calcula do s en la pr ime ra parte deteste trabajo. En c l a ­

ses t eó ricas se vió que en el caso de orden de largo a l ­

cance parcial Fsuperest. ~ ^ ( f A f B). L o s  f a c t o ­

res ató micos f^ y fg se encue nt ran en las tablas in te rn a­

cio nales en fu nción de sen Q  /\  ■ Todo en la fórmula 
ant erior es conocido, y el factor S^ se de spe ja sin dificuj[ 
t a d e s .

N o t a : No olvida r que los factores atómicos de difusión t i e ­

nen por expresión:

f=fo + A f  •+ L&S¡*
deb iendo ex tr aerse los valores de I as tab I as i n-

ternacionaI es de c r i s t a I o g r a f í a .
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