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1. 

I. INTRODUCCION 

Quisiera, ante todo, exponer 1os motivos por 1os cua 

1es este trabajo se ha 11evado a cabo así como 1as fina1i 

dades u objetivos que se han intentado a1canzar. 

La causa principa1 que motiv6 1a rea1izaci6n de1 pr~ 

sente trabajo fue 1a necesidad de desarro11ar experimenta~ 

mente, 1os métodos y 1as técnicas que, junto.con 1a teoría 

necesaria, permitan uti1izar 1os diversos aparatos con que 

cuenta actua1mente e1 Laboratorio de Rayos X de1 Instituto 

de Física de 1a Universidad Naciona1 Aut6noma de México, 

de manera 6ptima, tanto como para efectuar 1as investiga

ciones propias de este 1aboratorio dentro de1 campo de 1a 

crista1ografía geométrica y física y de1 campo de 1os ra

yos X ana1íticos, como para apoyar 1as investigaciones de 

otros 1aboratdrios en éste u otros institutos. Esta nec~ 

sidad se fundamenta en que para e1 estudio de 1os s61idos, 

ya sean éstos amorfos o crista1inos, e1 ana1isis roentgen~ 

16gico como discip1ina, presenta 1as siguientes ventajas: 

a) Permite conocer cua1itativa y cuantitativamente 1os 

e1ementos químicos, con n<imero at6mico mayor que 10, 

presentes en una muestra en estado s61ido, 1íquido o 

gaseoso. 

b) Permite identificar y cuantificar 1as fases crista1i

nas de composici6n química definida presentes en una 
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muestra, siempre y cuando éstas hayan sido estudia

das y analizadas previamente. 

e) En el caso de mater1ales cristalinos nunca estudiados, 

permite conocer o medir, segan sea e1 caso, entre otras 

características, las siguientes: 

Parámetros de la celda unidad 

Sistema cristalino 

Red de Bravis 

Grupo de Laue 

Grupo espacial. 

Estructura cristal.ina. 

Tomando en cuenta 1as ventajas anteriores de1 aná1i

sis roentgenol.ógico, con respecto a otras discip1inas de~ 

tro del.. estudio de l.os sólidos, y l.as motivaciones expre

sadas, el. presente trabajo tiene como objetivo general. 

apl.icar didácticamente tal. anál.isis al. estudio de una ma

triz mineral., denominada en este trabajo "Mineral. Vil.l.a 

Al.dama", constituída por 5 secciones interpenetradas, vi

sual.mente distintas, .y por formaciones geométricas crist~ 

l.inas con hábitos bipiramidal.es r6mbicos. Los objetivos 

particul.ares son: 

a) Determinar, por fl.uorescencia de rayos X, l.a composi

ción qu~mica cualitativa de l.as diversas secciones de 

l.a matriz mineral. Vil.la Al.dama y de l.as formas bipir~ 

midal.es rómbicas, util.izando un espectr6metro de fl.u~ 

rescencia. 
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b) Identificar, por difracci6n de rayos X, 1as fases 

crista1inas presentes en 1as diversas secciones de 

1a matriz minera1 Vi11a A1darna, uti1izando 1os m€to

dos de Debije-Scherrer, de Gando1fi, y por difract6-

metro de po1vos. 

e) Medir o conocer, según sea e1 caso, para e1 materia1 

monocrista1ino que constituye e1 interior de 1as for

mas bipiramida1es r6mbicas, 1o siguiente: parámetros 

de 1a ce1da unidad, sistema crista1ino, red de Bravais, 

vo1um~n de 1a ce1da unidad, masa dentro de 1a ce1da 

unidad y por m6du1o mínimo materia1, grupo de Laue, 

sírnbo1o de extinci6n, símbo1o de difracci6n, grupo 

puntua1 y grupo espacia1¡ uti1izando 1os rn€todos de 

Laue, de osci1aci6n, de giro tota1, y de Weissenberg 

de nive1es cero y primero. 

Para e1 cump1imiento.de 1os objetivos anteriores se 

emp1earon 1os siguientes dispositivos experimenta1es: 

1) Espectr6metro de rayos X, marca Phi1ips, tipo· 

PW 1410/00/10/60/70, de1 Inst. de Geo1ogía de 1a UNAM. 

2) Difract6metro de rayos X por po1vos marca Phi1ips, 

tipo PW 1050/25, con generador tipo PW 1130/00/60. 

de1 Inst. de Geo1ogía de 1a UNAM. 

3) Fuente de rayos X para monocrista1es, marca Phi1ips, 

tipo 12046/3, de1 Inst. de Geo1ogía de 1a UNAM. 
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4) Fuente de rayos X para monocrista1es, marca.Phi1ips, 
¡ 

. ' 

tipo PW 1010, de1 Inst. i 

1 
l 

5) Cámara Debije-Scherrer, marca Phi1ips, tipo PW 1026 

de1 Inst. de Física de 1a UNAM. 

de1 Inst. de Física de 1a UNAM. 

1 

marca Phi1ips. tipo PW 1024 6) Crunara Debije-Scherrer, 

·-~ 
7) Cámara P1ana Universa1, marca Phi1ips, tipo PW 1030, 

de1 Inst. de Geo1ogía de 1a UNAM. 

8) c§mara Weissenberg marca Char1es supper tipo 9000 

de1 :tnst. de Geo1ogía de 1a UNAM. 

9) C~mara Weissenberg marca Nonius, de1 Inst. de Física 

de 1a UNAM. 

1.0) c~mara Gando1fi marca Char1es Supper, tipo 7141, de1 

:J:nst. de Física de 1a UNAM. 

1 
1 

¡ 
¡ 
i 

Debo reconocer a1 Dr. Francisco Jos€ Fabregat Guinchard i 

1 y a 1a M. en C. Raque1 Ríos, e1 haber proporcionado 1a ma-

triz minera1 Vi11a A1dama para 1os efectos de1 estudio pre

sentado. 
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II. APARIENCIA MACROSCOPICA 

La matriz minera1 de 1a cua1 se extrajo e1 mono

crista1 de interés, fue presentada para su estudio en 

b1oques irregu1ares, con dimensiones mSximas de 6 cm, 

que muestran cuatro regiones interpenetradas, difere~ 

ciadas a simp1e vista por su co1or y su textura, 11a-

madas para posterior referencia así: b1anco rosado, r~-------

jo c1aro, rojo oscuro y amari11o. Incrustadas en ta1es 

regiones se encuentran formaciones octaedra1es sumame~ 

te frSgi1es de co1or rojo oscuro (ver 1as fotos Nos. 1 

y 2) cuyos hSbitos son bipirSmides r6mbicas o tetrago

na1es (este hSbito hace sospechar, segdn 1a teor~a de 

formas, que ei materia1 crista1ino constituyente pert~ 

nece a uno de 1os siguientes sistemas crista1inos: cd

cibo, ·tetragona1 u ortor6mbico), cuyas a1turas estSn 

comprendidas entre 6 mm y 1 mm. E1 interior de ta1es 

octaedros se encuentra constituído tota1mente por una 

~ormaci5n rojiza no homogénea (ver 1a foto Nº 3), de 

cientos de mi1es de.p1acas desordenadas, b1andas y br!_ 

11antes (con apariencia de micacea) ; cada una de e11as 

mide aproximadamente~ O. 05 mm. E1 trabajo crista1ográ-

fico de monocrista1 aquí presentado se ha desarro11ado 

sobre ta1es p1acas bri11antes individua1es. Picnom~tr!_ 

camente se deterrnin5 1a densidad de 1as formaciones oc

taedra1es mencionadas, siendo ésta: 

p=4.0 ± 0.4 gr/cm3 
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rrr. ESTUDIOS POR DIFRACTOMETRO DE POLVOS y CAMARAS DE DEBIJE 

SCHERRER Y GANDOLFI. 

Una especie mineral cristalina, o en general, 

un material cristalino dado, puede o no haber sido 

estudiado cristalogr§ficamente. En caso afirmativo, 

es altamente probab-le que el conjunto de sus dista-n

cias interplanares se encuentre registrado en el rn-

dice de Datos por Oi~racci6n de Rayos X, publicado 

por JCPDS (Joint camtl.ttee on Powder Diffraction Stan-

dards), en tal caso la identificaci6n de un material 

cristalino requiere de la obtenci6n de su patr6n de 

difracci6n de rayos X por polvos, de la medici6n de 

su conjunto de distancias interp1anares asociado, y 

finalmente de 1a comparaci6n de tal conjunto de dis

tancias interp1anares con todos los conjuntos regis-

9. 

trados por JCPDS. Existen varios m~todos experiment!!_ 

1es para obtener los patrones de difracci6n de rayos 

X por polvos, entre e11os: por c4mara de Debije-Scher-

rer y por difract6metro. E1 primero de e11os tiene 

como ventajas pr~ncipa1es el requerimiento de peque

ñas cantidades de muestras por analizar y 1a gran 

exactitud con la cual se determinan 1as distancias i!!_ 

terp1anares; el segundo tiene como ventaja principal 

1a precisi6n con 1a cua1 se miden 1as intensidades de 

1os conos difractados. 
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Así con el. objeto de identificar l.as fases cri~ 

tal.inas presentes tanto en l.as diversas regiones de l.a 

matriz mineral. de Vil.l.a Al.dama como en el. interior de 

l.as formas bipiramidal.es r6mbicas se expusieron una 

equisgrafía de Debije-Scherrer y ocho difractogramas. 

\El. ~ol.vo util.izado tanto en l.as equisgrafías como para 

l.os difractogramas fue obtenido raspando material. de 

cada una de l.as regiones de inter~s con una punta de 

acero y mol.iendo manual.mente y por separado en un mor-

.tero de ágata (ver l.a foto Nº 4). En el. caso de l.as 

·-equisgrafías de Debije-Scherrer, l.os pol.vos así obten.!:_ 

dos fueron rnezcl.ados por separado con pegamento ouco y 

acetona, en seguida tal. rnezcl.a se extiende sobre un vi-

drio portaobjetos .con ayuda de otros .de estos vidrios, 

el. cual. es oprimido y despl.azado manual.mente sobre el. 

primero, formando una pel.ícul.a del.gada l.a cual. es sepa

rada del. vidrio con una navaja y enrol.l.ada manual.mente 

hasta formar un cil.índro de aproximadamente l. cm de l.ar 

go por O.l. cm de diámetro (ver l.a foto Nº ~). Tal. ci-

11ndro es montado para su estudio en l.a cámara de Debijé-

Scherrer (ver l.a foto Nº 6). En el. caso de l.os dif ract~ 

gramas, l.os pal.vos obtenidos se col.ocan directamente en 

una cavidad para1e1epípeda del. portamuestras del. difrac-

t6metro, compactándose mecánicamente para l.ograr una su-

perficie l.isa (ver 1a figura Nº l.~, o bien se col.ocan y 

compactan en tin vidrio p1ano que hace el. papel. de portamues tras. 
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TABLA :t 

COND:tC:tONES EXPER:tMENTALES Y MUESTRAS M:tNERALES DE D:tFRACTOGRAMAS 

DXFRACTOGRAMA 
NA 72 75 92 93 88 89 

: : ' 
MUESTRA POLVO V:tDR:tO POR- OCTAEDRO OCTAEDRO BLANCO ROJO 

OCTAEDROS TAMUESTRAS GXG1\NTE 1 G:tGANTE 2 ROSADO OSCURO 

RAD:tAC:tON CUKa Cu Ka cuKª cuKa CuKa Cu Ka 

VOLTAJE (KV) 30 30 30 30 30 30 

CORR:tENTE (mA) .. 20 '20 20 20 20 20 

ESCALA 2Xl0 3 2Xl0 3 2x10 3 2X10 3 2X10 3 2Xl0 3 
: 

ATENUAC:tON 4 4 6 6 6 6 
: 

CTE. TEMPORAL 1 1 1 1 1 1 

VEL. GON:IOMETRO 2º/M:IN. 

:tNTERVALO ( 26) 70°-5° 70°-5° 60"-5ª 80ª-5ª 70ª-2ª 64º-2ª 

90 

AMARILLO 

CuKa 

30 

20 

2X10 3 

6 

1 

64º-2º 

91 

ROJO 
CLARO 

CuK;:. 

30 

20 

2X10 3 

... 
6 

1 

64°-2º 
..... -



15. 

En 1a tab1a Nº I se muestran 1as condiciones y mue~ 

tras minera1es correspondientes a 1os diversos difra~ 

togramas. El difractograma Nº 72 (ver e1 dibujo Nº 

2 ) se obtuvo de1 vidrio que sirvió de sost~n a 1os 

diversos po1vos ana1izados, y no muestra estructura 

crista1ina alguna ya que s6lo se observa una banda a~ 

cha entre valores de 28 de 15ºa 35°, 1a cua1 es típica 

de 1os s61idos- ·a.morfos 2 ····por 1o que se con~1uye que el 

portamuestra no contribuye a1 conjunto de señales de 

difracci6n observadas en los demás difractogramas. Una 

vez medidos y ana1izados todos los difractogramas, se 

obtuvo un conjunto de distancias interp1anares para 

cada una de las regiones minerales de inter~s. Tales 

conjuntos de distancias interp1anares se muestran, pa-

ra cada regi6n, en 1as tablas :II a V junto con 

1as intensidades (Ir) medidas para cada 1ínea, en re-

1aci6n a la mayor intensidad medida por difractograma: 

tambi€n se muestran 1as intensidades CI}&) de cada 1í

nea de difracci6n en re1aci6n a 1a mayor intensidad 

medida por fase química en·un mismo difractograma, así 

como las distancias interp1anares (dest) e intensida

des (Iest> estandar correspondientes a 1as distancias 

medidas, segGn l.a bGsqueda por el método de Hanawa1t 2 

en l.os patrones del JCPDS. En la muestra mineral b1a~ 

co roliado (tabía Nº II se han identif icaco p1ename~ 

ver 1as referencias 1,2 y 3 
2 ver 1a referencia 4 
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dyper 
(A) 

4.25 :!: • 04 

3.34 .o~ 

2.46 .01 

2.28 

2.232 .0~9 

2.127 

1.969 .oos 

1.814 .007 

1.669 .006 

1.656 • 005 

1.605 -.004 

1.544 

1.455 .003 

1. 416 

1.384 

1.373 

3.69 .03 

2.70 . 01 

2.51 . 01 

2.l.92 .009 

1.834 . 007 

1.692 .006 

TABLA II 

MUESTRA MINERAL: BLANCO ROSADO 

DIFRACTOGRAJ\1A Nº 88 

des,,t 1 rel. I rf I est 
(A) 

4.26 :!:. 05 90 90 35 

3.32 100 100 100 

2.458 .005 55 55 12 

2.282 28 28 12 

2.237 20 20 6 

2.128 45 45 9 

1.980 28 28 6 

l..817 60 60 17 

1.672 20 20 7 

1.659 5 5 3 

1.608 1 1 4 

1. 541 so 50 15 

1.453 7 7 3 

l..418 .. .2 2 4 

1.382 " 25 25 7 

l..375 .. 45 45 l. l. 

3.66 .os 1 20 25 

2.69 5 100 100 

2.51 .. 4 80 so 
2.201 .005 1 20 30 

l..838 .. 1 20 40 

l..690 1 25 60 

l. 7. 

fase 
qu1mica 

Si02 .. 

a-Fe20 3 



~efper e ) 

1.692 .006 

1.605 .004 

1.484 

·1-455 

6.65 .os 

5.04 .06 

4.85 .os 

3.53 .06 

3.16 .02 

3.11 

3.05 

·3. 01 

2.91 

TABLA II 

~UESTRA MINERAL: BLANCO ROSADO 

DIFRACTOGRAMA Nº 88 

(conti~uaci6n) 

des¡ 1 rel 1 rf 1 est 
e J 

1.690 .oos 1 25 60 

1.S96 <1 1S 16 

1.484 <1 15 3S 

1.4S2 <1 1S 3S 

3 

2 

1 

<1 

2 

2 

3 

3 

3 

l. 8 • 

fase 
quS:mica 

a-Fe 2o 3 

No identi-

ficada por 

ten.er sefi.!!_ 

1es de di-

fracci6n 

muy poco 

intensas 
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te l.as siguientes fases en orden de importancia: cuar

zo (Si0 2 ) y hematita (a-Fe 2 0 3 ); además aparecen 9 J.í

neas de difracci6n no correspondientes a 1os mineral.es 

anteriores pero no identificabl.es debido a su baja in-

tensidad. En l.a muestra mineral. amaril.l.a (tabl.a Nº 

J:J:J: se identifican pl.enamente en orden de importan-

cia: natrojarosita (NaFe 3 (So~) 2 (0H) 6 ), cuarzo (Si0 2 ) 

y hematita Ca-Fe 2 0 3 ), lográndose identificar todas l.as 

1íneas presentes en el. difractograma; sin embargo se 

.hace notar que 1as intensidades correspondientes a l.as 

1íneas asignabl.es a l.a hernatita, no corresponden con 

1as intensidades del. estándar. En l.as muestras "rojo 

c1aro" y "rojo oscuro" (tab1as Nos. :r:.v y V se --

.identifica como fase predominante al. cuarzo (Si0 2 )., , y 

·a 1a hematita <a-Fe 2 0 3 ) como fase securidar.ia en el. ca

so de "rojo oscuro" y como fase terciaria en el. caso 

•rojo el.aro"; además aparece un conjunto de 24 señal.es 

de difracci6n en estas 2 fil.timas muestras, l.as cual.es 

no pudieron ser asignadas, por el. m~todo Hanawal.t, a 

fase al.guna presente en l.os estándares JCPDS hasta l.981, 

por 1o que se sospech6 l.a existencia de una fase quími

ca cristal.ina presente en l.as muestras mineral.es "rojo 

el.aro" y "rojo oscuro", l.a cual. ~uy probabl.em~nte no ha 

sido estudiada cristal.ográficamente. Tal. fase química, 

11amada en l.o futuro fase "X", se presenta como fase s~ 

cundaria en "rojo el.aro" y como fase terciaria en "rojo 

oscuro". La muestra mineral. obtenida del. interior de 



d ªest exper 
<.A> <X> 

5.91 ±.08 5.94 

S.61 .07 5.57 

5.04 .06 5.06 

3.69 .03 3.67 

3.49 3.49 

3.13 .02 3.12 

3.08 3.06 

2.98 2,96 

2 .sos .017 2.78 

2.52 .01 2.53 

2. 249 .009 2.24 

2.137 l.1 2.13 

l..977 .008 1.98 

l.~91.l. l.1 . l.. 91 

l..830 .007 1.83 

.1. 740 .006 1.74 

1.718 11 1.72 

1.580 .005 1.57 

1.542 .004 1.54 

1,488 J..48 

4.27 • 04 4.26 

3.36 .03 3.343 

~ 

TABLA III 

MU~STRA MINER?\L: AMARILLO 

DIFRJ\CTOGRAMA N~ 90 

I rel Irf Iest 

±.005 20 20 40 

40 40 so 
70 70 100 

20 20 20 

7 7 20 

90 90 70 

100 100 80 

15 l.5 20 

20 20 20 

25 25 40 

35 35 60 

6 6 20 

30 30 60 

~ 8 5 

30 30 50 

8 8 5 

8 8 5 

10 10 20 

1S 15 20 

20 20 20 

30 30 3S 

.001 90 100 100 

20. 

~ . fase 
qu.trnica 

NaFe3 (90
4

) 2 (OH) 6 

Si02 

·I 
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TABLA III 

MUESTRA MINERAL: AMARILLO 

DIFRACTOGRAMA NA 90 

(continuaci6n) 

d dest Irel. Irf Iest fase 
e:§per qu!:mica 
(A) <Jí.> 

2.47 ~01 2.458 7 7 12 

2.28 2.282 J.S 20 12 

2.249 .009 2.237 35 40 6 

2.137 2.128 6 7 9 

1.977 .008 1.989 .40 .40 6 

1.830º ... 1.817 30 40 17 

1.668. 1.672 2 3 7 

1.650 J..659 2 2 .3 
" 

1.542 .004 1.541 6 10 15 

~-- 455 1.453 5 6 3 

3.69 .03 3.66 .005 15 65 25 °'""'.Fe2 o 3 
2.70 .01 2.69 15 60 100 

2.52 2.51 25 75 50 

2.202 .009 2.201 .001 '4 15 30 

1.830 .007 1.838 40 100 4°0 

1.698 .006 1.690 6 25 60 

J..596 16 

1.488 .004 1.484 15 60 35 

1.455 1-452 5 15 35 



TABLA IV 22. 

MUESTRA MINERAL: ROJO CLARO 

DIFRACTOGRAMA N .. 91 

de!per 
d e_¡¡;t J:re1 I rf I est fase 

( ) (A) qu5:rnica 

4.27 ±.04 4.26 ±.005 30 30 35 Si02 
3.34 .03 3.343 .001 100 100 100 

2.453 .009 2.458 10 10 12 

2.280 .. 2.282 8 8 12 

2.240 2.237 4 4 6 

2.137 2.128 10 10 9 

1.980 .008 1.980 6 6 6 

1.821 .007 1.817 13 13 17 

.1.668 .006 1.672 6 6 7 

1.657 1.659 7 7 3 

1.542 .004 1.541 15 15 15 

1.455 1.453 3 3 3 

6.75 .10 2 6 NO J:DENTIFJ:CADA 

··4_ 90 .05 11 31 

4.51 1 3 

3.54 .03 .1 3 

3.46 7 21 

3.36 9 28 

3.26 6 15 

3.17 .02 18 so 
3.01 27. 75 

2.98 9 25 



TABLA IV 23. 

MUESTRA MINERAL: ROJO CLZ\.RO 

DIFRACTOGRAMA N~ 91 

(cont;i,nuaci6n) 

dexper d J:rel. I rf 
:[ fase 

est ~st quj'.mica (A> (1\.) 

2.92 36 100 

2.,;760 .010 3 9 

2.736 2 6 

2.600 3 8 

2.434 3 8 

2.409 3 ·9 

2.l.64 .009 5 14 

2.098 2 4 

2.057 ·.000 10 28 

1.971 l. .2 

l..939 2 4 

.1.892 .007 2 4 .. 
l..773 4 12 

1.702 ·5 15 

1.629 .005 3 9 

1.571 <1 2 

1.534 .004 5 14 

1.517 2 6 

1.502 3 9 

3.69 .03 3.66 ±-005 <1 4 25 a-Fe2 o 3 
2.688 .010 2.69 10 80 100 



Tl\DLA IV 24. 

MUESTRA MINERAL: H.OJO CLARO 

DIFRACTOGRAMA N"- 91 

(continuaci6n) 

dexper d est Ire1 Irf Iest fase 

Ol> (A) quí:mica 

2.513 2.51 13 100 50 

2.202 .009 2.201 .001 4 40 30 

l..840 .007 l..838 <l. 4 40 

·1. 692 .006 l..690 4 40 60 

l..590 .005 l.. 596. 7 55 16 

l..484 .004 l..484 l. l. l. 35 

l.,455 l..452 3 24 35 



TABLA V 25. 

MUESTRA MINERAL: ROJO OSCURO 

DIFRACTOGRJ\l-IA N.R 89 

' 

d dest J: rel. J: rf J:est fase exper qu.!mica 
(J!.) 

4.25 ±.04 4.26 ±.005 30 30 35. Si02 

3.34 .03 3.343 • 001 100 100 100 

2.458 • 010 2.458 13 l.3 12 

2.282 2.282 12 12 l.2 

2.235 .009 2.237 5 5 .6 

2.132 2.128 10 10 9 

1.977 .008 1.980 7 7 6 

1.821 .007 1.817 21 21 17 

1.672 .006 1.672 5 5 .., 
1.658 .005 1.659 7 7 3 

1.542 .004 1.541 16 16 15 

1.455 1.453 7 7 3 

3.69 .03 3.66 .oos 5 23 25 a-Fe2 o 3 

2.68 .01 2.69 22 100 100 

2.509 .010 2.51 20 90 so 

2.202 .009 2.201 .001 6 28 30 

1 .• 638 .007 1.838 s 25 40 

1.694 .006 1.690 12 54 60 

1.590 .004 1.596 3 12 16 

1.484 1.484 s 24 35 

1.455 1.452 7 31 35 

6.80 .10 2 9 NO XDENTJ:FJ:CADA 

4.90 .os 15 81 



TABLA V 
26. 

MUESTRA MINERAL: ROJO OSCURO 

DIFRACTOGRAMA Nª 89 

(continuación) 

dexper dest Ire1 I rf Iest 
1 fase 

<Ji.> <.A> ~uS:mica 

4.S1 2 9 

3.S3 .03 <1 4 

3.4S 10 SS 

3.2S 7 36 

3.18 .02 18 98 

3.00 17 96 

2.98 10 SS 

2.92 18 100 

2-764 .010 s 2S 

2-600 3 15 

2.392 2 9 

2.167 .009 2 11 

2.099 1 s 

2.0S8 .. '7 36 

1.937 .008 2 9 

1.892 .007 1 7 

l..778 .006 s 27 

·1.626 .oos 2 -11 

1.S70 <1 4 

1.S30 .004 4 24 

1.s17 3 16 

1.499 2 9 



varias de 1as bipir§rnides r6rnbicas, 11arnada "po1vo oc

taedros", produjo un difractograma (Nº 72) idéntico en 

1íneas, m§s no en intensidades, a 1os ~ifractograrnas 

Nº 92 y 93) producidos por 1as muestras rn"inera1es, 11a 

27. 

.~adas .. octaedro gigante 1" y "octaedro. gigante 2 .. , obt.!:_ 

nidas por separado de1 interior de 2 bipir§rnides r6rnbi

cas escogidas a1 azar de entre todas 1as bipir§rnides 

r6rnbicas incrustadas en·1a matriz minera1; por 1o que se 

puede conc1uir, que dentro de todas 1as bipir:!imides r6rn

bicas existen 1as mismas fases químicas crista1inas y 

adem§s, que éstas no se presentan en igua1es proporcio-

nes. En 1a tab1a Nº VI se muestran 1as distancias in-

terp1anares medidas para e1 difractograma Nº 93 (co-

rrespondiente a1 interior de "octaedro gigante 2" y mos

trado en 1a figura Nº 3), pudiendo identificarse p1ena

aente 1a presencia de1 cuarzo (Si02) como fase se--

cundaria y 1a de hematita como fase ter-

ciaría (tampoco en esta identif icaci6n concuerdan 1as 

.intensidades experimenta1es con 1as estSndar para 1a h~ 

matita). Como fase química crista1ina principa1 (de ma 

··yor abundancia) en e1 interior· de 1as bipirSmides r6mb.!_ 

cas se encontr6 una fase crista1ina no identificab1e por 

•1·mEtodo de Hanawa1t en 1os patrones de JCPDS constando 

de por 1o menos 33 1íneas de 1as cua1es 1as 24 de mayor 

distancia interp1anar se presentaron también como perte

.necientes a 1a fase desconocida en 1as muestras •rojo 

oscuro" y "rojo c1aro", aunque corno fase terciaria y s~ 

cundaria respectivamente. La no concordancia entre 1as 
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29. 

TABLA VI 

MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2 

DIFRACTOGRAMA Nª 93 

dexper dest Irel. Irf Iest fase 

cK> (~) qu!tmica 

6.86 ±.15 5 5 NO-J:DENTJ:FICADA 

4.93 • .06 32 32 

4.55 3 3 

4.l.5 .04 4 4 

3.49 .03 l. 8 l.8 

3_39 22 22 

3.28 l.3 l.3 

3.l.9 40 .40 

3.0.2 .02 75 75 

3.00 28 28 

2-93 l.00 l.00 

2.778 .Ol.7 10 l.O 

2-746 .Ol.6 5 s 
2.604 .015 9 9 

2.453 .012 8 8 

2-415 7 7 

2-114 .Ol.O l.4 l.4 

2.l.l.3 l.1 l. l. 

2.058 .009 58 58 

1.959 .008 6 6 

1.943 7 7 

1.895 .007 5 5 



TABLA VI 30. 

MU~STRA MINERAL : OCTAEDRO GIGANTE 2 

DIFRACTOGRAMA Nª 93 

(continuaci6n) 

dexper dest Ire1 I rf Iest fase 

<K> <.A> qu.1'.mica 

1.86S 2 2 

1.784 .006 13 13 

1~707 16 16 

1.630 .oos 13 13 

1.S76 4 4 

1.S36 14 14 

1.522 5 5 

1.506 10 10 

1.474 .004 3 3 

1.433 5 5 

1.324 3 3 

4.27 .os 4.26 ±.~os 22 34 35 Sio2 
3.36 .03 3.343 .001 63 100 100 

2.460 .012 2.4S8 6 10 :12 

2.287 .011 2.282 7 11 12 

2.241 .010 2.237 4 6 6· 

2.13S .009 2.128 6 9 9 

1.981 .008 1.980 3 5 6 

1. 824. .007 1.817 9 1S 17 

1.664 .006 1.672 13 20 3 

1.545 .005 l. 541 9 15 15 



31.. 
TABLA VI 

MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2 

DIFRACTOGRAMA Nª 93 

(co:r:itinuaci6n) 

de'.§per dest I :rel. Irf Iest fase 

(A) (Al quS:rnica 

1.460 .004 1.453 5 ·a 3 

1.416 1.418 1 2 <1 

1.383 1.382 7 11 7 

1.375 1.375 29 46 11 

1.287 1.288 4 6 3 

1.258 .003 1.256 5 8 4 

3.70 .04 3.66 .005 2 4 25 Fe2 o 3 

2.704 .016 2.69 38 80 100 

2.513 .013 2.51 47 100 50 

2.209 .011 2.201 .001 14 30 30 

1.843 .007 1.838 3 6 40 

1.698 .006 1.690 14 30 6,0 

1.630 .005 1.634 14 30 4 

1.590 1.596 15 32 16 

1.489 .004 1.484 4 9 35 

1.456 1.452 3 7 35 

1.351 1.349 11 23 4 ... 



32. 

intensidades experimental.es y estándar de l.a hematita 

encontrada en 1as 1nuestras "rojo Oscuro", "rojo c1aro" 

y "pol.vo octaed~os" podría ser exp1icada si 1a fase 

crista1ina desconocida (fase "X") encontrada en estas 

3 muestras tuviera un conjunto de 1íneas de difracci6n 

con cardinalidad mayor que 33, estando l.as restantes 

sobrepuestas con las líneas correspondientes a 1a hem~ 

tita. 

Así, por l.a gran probabi·l.idad existente de que 1a 

1.1.arnada fase "X" no haya sido estudiada cristal.ogrlific!!_ 

mente (es decir, que no se conozca su composici6n ele

mental. ni su estructura cri_stal.:ina) , e1 objetivo de es

te trabajo es dar un primer paso hacia este conocimieE 

to: obtener para.la fase X, por anl11.isis roentgenográ

ficos, tanto l.a forma y dimensiones de l.a cel.da unidad, 

corno l.as simetrías de 1a distribuci6n at6mica dentro 

de el.la y l.a composici6n química. Con el. fin de deter-

minar con mayor exactitud l.os val.ores de l.as distancias 

interpl.anares asociadas a l.as líneas de difracci6n su

puestamente pertenecientes a··-1.a fase X, se util.iz6 una 

cámar~ de Debije-Scherer PW 1024 con 1.14.83 nun de diá

metro, para obtener una equisgrafía por e1 mEtodo de 

pol.vos del. interior del. octaedro gigante 2, cubriendo 

l.a·pel.íou1a sensible.con un papel. para evitar el. vel.a

miento producido por 1a observada fluorescencia 6ptica 

de 1a muestra a l.a radiaci6n de Co. Las característi-



cas de ta1 equisgraf~a son: 

D.S. 81: Muestra: octaedro gigante 2, radiaci6n 

CoK condiciones: 8 mA-30KV, exposi

ci6n: 3 hrs. 

33. 

En 1a tab1a Nº VII se muestran en 1as dos primeras 

co1umnas, 1as distancias interp1anares obtenidas de1 

~n§1isis de 1a equisgraf~a D.S. 81 (presentada en 1a fo

to Nº 7), tanto para 1a fase X como para· 1as fases Si0 2 

y a-Fe203 inc1uyendo sus intensidades estimadas. En 1as 

dos co1umnas siguientes est~n 1as correspondientes dis

tancias interp1anares e intensidades ta1es como se obt~ 

vieron a1 ana1izar e1 difractograma Nº 93 (tomadas de 1a 

tab1a Nº VI); 1a comparación de 1os va1ores obtenidos p~ 

ra 1as distancias interp1anares por uno y otro rn~todos, 

permite conc1uir que: 1as sefia1es de difracci6n asigna

das a 1a fase X est§n presentes en 1os patrones de di-

fracci6n obtenidos por uno y otro m~todos, 1o que perro~ 

te asegurar 1a presencia rea1 de 1a fase X y desechar 1a 

posicibi1idad de que 1as sefia1es de difracci6n que 1a ev~ 

denc~an hayan sido introducidas por factores experiment~ 

1es dependientes de1 m~todo seguido. 



34. 

TABLA VII 

MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2 

DEBIJE - SCHERRER NR. 01: 

do6s Io.s dDIF IDIF ~est fase 

(A) <K> quS::mica 

6.65 ±.29 10 6.86 ±.15 5 Fase X 

4.88 .11 so 4.93 .06 32 

4.475 .040 10 4.55 3 

3.425 • 023 30 3.49 .03 18 

3. 340 • 052 3.39 22 

3.143 .029 70 3.19 40 

2. 981 • 014 90 3.02 .02 75 

2. 955 • 005 40 3.00 28 

2. 898 .016 90 2.93 100 

·2.746 .014 1ci 2.778 .017 10 

2. 579 .012 2.604 .015 9 

2. 414 .002 2. 453 .012 8 

2- 390 2.415 7 

2.159 - 008 2.174 .010 14 

2.086 .005 2.113 11 

2. 045 .008 2·0 2.058 .009 58 

1- 940 .017 10 1.959 .008 6 

1.943 7 

1. 878 .006 20 1. 895 .007 s 
1- 851 .003 10 1.865 2 

1- 769 .oos 70 1.784 .006 13 

1. 689 .008 80 1.707 16 



35. 

TABLA VII 

MUESTRA MINERAL: OCTAEDRO GIGANTE 2 

DEBIJ:¡:: - SCHERRER N.a 8 l.. . 

(continµaci6n) 

ªo,,s ID.S dDIF IDIF ~est; fase 
(A) Ol> qu!:mica 

1 •. 622 .004 60 l..630 • 005 l.3 

1.562 10 l..576 4 

·1. 527 50 1.536 l.4 

1.51.0 30 l..522 5 

1.500 40 l..506 l. o 
l..465 10 l..474 .004 3 

1.428 .003 30 1.433 5 

2.676 .Ol.3 60 2.704 .016 38 2.69 ±.005 a-Fe2 o 3 
2.489 .020 100 2.51.3 .Ol.3 47 2.Sl. 

2.197 .009 10 .2. 209 • Ol.l. l.4 2. 201. • 001. 

1.825 .003 1.843 • 007 3 l..838 

.l..688 .007 80 1.698 .006 14 l..690 

1.622 .005 60 1.630 .oos l.4 l.. 634 

1.582 .004 1.590 15 l..596 

1.481 .003 10 1.489 .004 4 l..484 

l..450 1.456 3 l..452 

3.34 .os 30 3.36 .03 63 3.343±.00l. Si02 
2.41.4 .002 l. o 2.460 .Ol.2 6 2.458 

2.271. .Ol.O 2.287 .Ol.1 7 2.282 

2.121 .009 2.l.35 • 00.9 6 2.128 

1.807 .003 1.824 .007 9 l..817 

1.651 .oos 60 1.664 .006 l.3 l..672 

l..41.1 .003 l. o 1.41.6 .004 l. l..418 
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37. 

XV. ESTUDIOS POR. FLUORESCENCIA DE RAYOS X 

con e1 fin de determinar 1os el.eme"ntos químicos 

presentes tanto en l.as diversas regiones (bl.anco ros~ 

do, amaril.l.o, rojo el.aro y rojo oscuro) de l.a matriz 

mineral. como en el. interior de l.os cuerpos bipiramida-

1es r6mbicos, se procedi6 a hacer un an~1isis espectr~ 

métrico por fl.uorescencia de rayos X. Las muestras a 

ana1izar se extrajeron de 1as regiones de interés ras-

pando éstas con una punta de acero, para después ser 

pu1verizadas manua1rnente, cada una de e11as y por se-

parado, en un mortero de ~gata y en seguida cernidas 

por mal.l.a 230. Con" una bal.anza anal.~tica se separaron 

1as siguientes cantidades de cada muestra 

Regi6n cantidad 
Mineral. (mg) 

b1anco rosado so ± 1 

rojo oscuro so ± 1 

amaril.l.o so ± 1 

rojo el.aro 47 ± l. 

interior de 
octaedros 42 ± 1 

para poder cuantificar posi~l.es variaciones de una mue~ 

tra a otra, en 1as intensidades de f1uorescencia o de 

radiaci6n secundaria, emitidas por éstas debido a vari~ 



, 38. 

cienes, de una muestra a otra, en 1a distribuci6n geo

métrica de1 po1vo a ana1izar sobre e1 .Srea bañada por 

1a radiación X primaria 6 incidente_; se decidi6 inc1uir 

n~que1 (Ni) como e1emcnto de referencia, mezc1ando 6xi

do de niquc1 (NiO) con cada una de 1as muestras a ana-

1izar. La raz6n entre c1 peso mo1ecu1ar de1 NiO (74.71 

gr/mo1) y e1 peso at6mico de1 Ni (58.71 gr/mo1) es 1.273 

y su inverso es e1 fa·ctor que ap1icado a una cant;i.dad de 

~iO, nos.permite saber 1a cantidad de Ni invo1ucrada. 

E1 aná1isis espectrométrico de e1ementos 1igeros (de1 Na 

al.K) requiere para· efectuarse, de una cSmara de vac~o 

(aprox. 10- 4 mm-Hg) con e1 fin de minimizar 1a absor~ 

ci6n de 1os rayos X secundarios durante su viaje de. 1a 

muestra a1 crista1 ana1izador y posteriormente a1 de-

tector, por 1o que 1a muestra debe prepararse en una 

pasti11a compacta, para 1o cua1 se uti1iz6, como ag1u-

tinaote, Scido b6rico (H 3 Bo 3 ). 

mezc1a de H 3 Bo 3 y NiO: 

Se rea1iz6 una primera 

(186 ± 1) mg H 3 Bo3 + (64 ± 1)mg NiO 

obteniéndose (250 ± 2) mg de mezc1a con 20 ± 0.81' de Ni¡ 

se tomaron 100 mg de esta primera mezc1a y se agrega-

ron a 900 mg de H 3Bo3 , obteniéndo (1000 ± 2) mg de una 

segunda mezc1a con 2 ± O. 1% de Ni, de 1a cua1 se toma-

ron 100 mg para agregar a (900 ± 1) mg de a 3Bo3 , obte

niéndose 1000 ± 2 mg de una tercera mezc1a con (O. 2 ± • 01)" 

¡ 

i 

\ 
¡ 
l 
l 

1 



39. 

de Ni. Esta tercera mezcla se agreg6 a los polvos de 

las distintas regiones de la matriz mineral, previame~ 

te preparados, en las siguientes cantidades: 

(50±l)mg blanco rosado + (450±1) mg H 3 Bo3 :Ni(0.2±:01%) 

(50±1) rojo oscuro + (450±1) H 3 B03 :Ni(0.2±.01%} 

(50±1) amarillo + (450±1) H 3 Bo3 :Ni(0.2±.01%) 

(47±1) rojo claro + (450±1) H 3 Bo3 :Ni(0.2±.01%) 

(42±1) pol.vo octaedro + (200±1) H 3 Bo3 :Ni(0.2±.01%) 

produciéndose en cada caso, l.as siguientes mezcl.as: 

(S00±2)m~¡' ºmezcl.a bl.anco rosado con (0.18±.009%)Ni 

(O.l.B±.009%)Ni 

(0.18±.009%)Ni 

(O. 1.8±. 010%) Ni 

co.17±.o16%)Ni 

(500±2) 

(500±2) 

(497±2) 

(242±2) 

rojo oscuro 

amari11o 

rojo el.aro 

polvo octaedro 

1as mezclas anteriores, una vez homogeneizadas se depo

sitaron sobre un papel. fil.tro de 4 cm de d1ámetro con

teniendo pegamento nuco disuelto con acetato de buti1o. 

Un montaje idéntico. (l.lamado "blanco") pero sin mezcla 

mineral. se prepar6 también para poder discernir cuál.es 

el.ementos químicos no pertenecen a l.as muestras de in-

terés sino al montaje. Con tal.es preparaciones se ob-

tuvieron 8 fl.uorogramas con el. espectr6metro Phi1ips 

PW 1410 del. Instituto de Geología cuyas condiciones 

experimental.es se muestran en 1a tabla Nº vrr:r (para todos 



'TA B LA 

FLUOROGRAMA 
Nª 44 . SO. S1 52 

MEZCLA OCTAEDRO BLANCO OCTAEDRO BLANCO 
ROSADO 

P.l\P:J:AC:J:ON . Cr Cr cr cr 

VOLTAJE (KV) 50 60 60 60 

CORR:Z:ENTE (mA) 20 20 20 20 

ESCALA '1xlo 3 4X10 3 4Xl0 3 4X10 3 

ATENUACJ:ON o 

CTE. TEMPORAL 1 1 1 1 

VEL. GONJ:OMETRO · 4°/M:tN 

VEL. PAPEL 2CM/MIN 

V:t:tz 

S3 S4 

ROJO AMAR:tLLO OSCURO 

Cr ·cr 

60 60 

20 20 

4Xl0 3 4X10 3 

1 1 

SS 

ROJO 
CLARO 

cr 

60 

20 

4Xl0 3 · 

1 

56 

ELEMENTOS 
LJ:CEROS 

Cr 

60 

20 

2X10 3 

VARJ:AS· 

... 
o 



41. 

e1 crista1 ana1izador fue LiF) y se exhibe uno de e11os 

como muestra en 1a .fig. Nº 4 A1 ana1izar ta1es f1u~ 

rogramas se encontraron 1os resultados expuestos en 1a 

tab1a Nº IX 1a cua1 comprende tanto e1ementos pesados 

como e1ementos 1igeros- En ta1 tab1a se ha uti1izado 

la siguiente nomenclatura: 

f: A1tura (cm) .de ·1a seña1 Ka de1 Ni (introducido 

en 1as mezc1as para comparaci6n) en 1os distin-

tos f1uorogramas. 

f' Factor norma1izado a 1a unidad, siendo ~sta el 

mayor·va1or de f en todos 1os f1uorogramas. 

h: A1tura (cm) de 1a señal Ka de un elemento 

dado presente en los distintos f1uorogramas. 

hº: A1tura (cm) de 1a señal Ka de un elemento 

h' 

dado presente en diversos ·fluorogramas, corre

gido seg6n una escala fluorográfica de 4 x 103 

(para poder comparar con fluorogramas de e1e

mentos pesados), Y .. obtenida así: 

hº· = h(2 X 10 3 ) / (4 X 10 3 ) 

Altura (cin) de la, señal Ka de un elemento dado, 

si las mezclas minera1es hubiesen estado igual

mente distribuídas en e1 área del portamuestras 

que es bañada por el haz primario. Se ca1cu1.6 

así: 

h'=h/f' para e1ementos pesados 

h • =h 0 /f '. ligeros 
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t:.1J.:·J·.;t1n ·--·---- ••.. ~_>: _~...!!'.Jt _11. __ M_r __ rLli .J~. 'Lt, ______ -··----- 43 • 

(.,.,J:O:Jpl IJU.u.:o Jofl.Jf) 1.J'A- l:t\.10 J'CJl."./O 

rr1J~1.:11E tci::;;.r..:o o:;o.:10 f#J1Jn CJ./JO t_.._ºJi"J:IA~X~ 

fil t(u.1) .1.0•.1 3.0•. l 2.7•.\ :J.')•.l !J.41.1 

e• O.ti~' .OJ o.o:.~~ .03 o.~t.fl3 0.70!• .• 0l 

1--· 

As l1(c:m) 4,'JJ,2 J0.5:"!4.4 12.')1.2 52.9•':>.7 •167.2122.l 
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A1tura de 1a seña1 Ka, de un e1emento dado, 

norma1izado a 1a unidad,· siend9 ~sta 1a mayor 

h' de ta1 e.1emento en 1os dis_tintos f1uorogr~ 

mas (para poder comparar entre s~ todos 1os 

f1uorogramas) • 

h"' A1tura de 1a seña1 Ka, de un e1emento da~do, 

normá1izada a 1a unidad, siendo ~sta 1a mayor 

h" de entre todos 1os e1ementos presentes en 

un mismo f1uorograma (para poder comparar en

tre s~ diversos e1ementos dentro de un f 1uor~ 

grama dado). 

E1 an~iisis comparativo mostrado en 1a tab1a Nº XX pe:_ 

mite conc1uir que 1os e1ernentos qu~micos con nOmero at~ 

mico mayor~ igua1 que e1 Na(11), presentes en orden de 

importancia en 1as diversas mezc1as son 1os presentados 

en 1a tab1a.Nº X. 
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TABLA X 

ANALJ:SJ:S CUALJ:TATJ:VO POR FLUORESCENCJ:A DE RAYOS X 

REGJ:ON MJ:NERAL 

Bl.anco Rosado 

Arnaril.l.o 

Rojo el.aro 

Rojo Oscuro 

Pol.vo Octaedros 

Nomencl.atura: 

ELEMENTOS 

Fe As Sr 

,/,/ ,/,/ 

,/ .!.!,/ ,/,/,/ ,/,/ 

.!.! ,/,/,/ ,/ 

.1.1 ,/ ,/,/,/ ,/ 

.! .l./ ,/ ,/,/ ,/ 

.!.!,/,/ Predominante 

,/,/,/ Mucho 

.!.! Poco 

.! Trazas 

Mo 

,/,/ 

,/ 

,/,/ 

,/ 

PRESENTES 

ca Si Cl. s 

,/,/,/,/ ,/,/ ,/ 

.! ,/,/,/ ./.! ,/,/.! 

.!,/ ,/,/,/ ,/,/ .! 

.1.1 .I ,/ ,/ ,/,/ .! 

,/ ,/ ,/,/ ,/,/ ,/ 

·---· 

p 

,/ 

,/ 

,/ 

,/ 

,/ 

-,., .............. _-r 

i i 

-1 -~ 



V. ESTUDIOS CRISTALOGRJ\PICOS. 

Los objetivos de 1os estudios crista1ogr~f icos 

aquí presentados son encontrar: 

i) E1 sistema crista1ino 

ii) Los 6 partimetros d~ red 

iii) La red de Bravais 

iv) E1 grupo puntua1 

v) E1 grupo espacia1 

todos e11os para 1a fase crista1ina desconocida (112. 

mada aquí fase X) detectada por difracci6n de po1vos 

(ver e1 capítu1o III) en e1 interior principa1mente 

d~ 1os hábitos bipiramida1es r6mbicos mu1ticrist.a1·i

nos encontrados en 1a matriz minera1 estudiada (ver 

e1 capítu1o II). Para cump1ir ta1es objetivos han 

46. 

sido uti1izados diversos m~todos y oSmaras de difra~ 

ci6n de rayos X por monocrista1es: entre 1os primeros 

se cuentan: de ~onocrista1 osci1ante, de monocrista1 

giratorio, de Wei~senberg de nive1 cero, de Weissenberg 

de nive1es superiores, y de Laue: entre 1as segundas 

estSn: de Weissenberg y de Laue. Las cantidades de C2. 

da uno de 1os tipos de equisgraf ías de monocrista1 ob

·tenidas y estudiadas se muestran en ia tab.1a XI y sus 

cond~ciones experimenta1es se en1istan en 1a tab1a XII. 



• 

CANTIDAD 

32 

3 

2 

TABLA XI 

TIPO DE EQUISGRAFIAS 

De osci·l..aci6n 
De rotaci6n total.. 
De Laue 

2 Weissenberg nivei cero 

2 Weissenberg nivel.. uno 

El.. primer paso consisti6 en l..a b~squeda de un 

47. 

monocristal.. de entre l..a gran cantidad de pl..acas, de 

apro_ximadamente 0.02 nun de l..argo cada una, presentes 

en el.. material.. que.constituye el.. interior de l..os h4-

bitas bipiramidal..es r6mbicos. Para ~sto, se extrajo 

con una micropunta de fibra de vidrio el.. material.. de 

una de l..as bipir~mides r6mbicas m~s grandes y se se

l..e_ccionaron al.. microscopio 6ptico aquel..l..as pl..acas 

cuyo col..or rojizo era m~s uniforme y presentaban el.. 

aspecto de cuerpos homogéneos. Tal..es pl..acas sel..ec-

cionadas se montaron cada una, con ayuda del.. microsc~ 

pio 6ptico y finas herramientas de fibra de vidrio, 

en una aguja de fibra de vidrio de aproximadamente 

0.02 mm de di~etro y l..O nun de l..argo adheriendol..a con 

pegamento Duco disuel..to en acetato de butil..o (ver l..a 

figura Nº 5 ) ~ Esta aguja se introduce parcial..men-

"te en un tubo capil..ar de vidrio de aprox. o.so nun de 

di4metro y l..O mm de l..argo, el.. cual.. a su vez se intro-
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TABLA XJ:J: 

CONDJ:CJ:ONES EXPERJ:MENTALES DE LAS EQUJ:SGRAFJ:AS DE MONOCRJ:STAL 

EQU.J:SGRAFJ:A VOLTAJE AMPERAJE AMPLl:TUD AZl:MUT EXPOSl:Cl:ON RADJ:ACJ:ON 
(KV) (mA) (º) (º) (hrs) 

Ose 1 30 20 15 3 CUl<a 

" 2 .. 8 .. 3.5 CoKa .. 3 .. " .. 8.5 .. . .. 4 " 15 5 5 CuKa .. 5 .. 20 .. 6.5 " 
" 6 " " " .. .. 
" 7 " .. " 180° .. " .. 8 " .. . .. .. .. .. 9 " .. .. .. .. 

-.. 10 " .. " 5 . . .. .. 11 " .. .. .. .. 
" 12 " " .. 14 .. 
" 13 " .. .. 23 .. . 
" 14 .. .. .. .. .. .. 15 " .. .. 12 .. 
" 16 .. .. .. 6.5 .. 
" 17 " .. .. 5 .. 
" 18 .. .. .. 6.5 .. 
" 19 .. .. .. e.o .. 

PEt.J:CULA 
TZPO 

X-Omat RP .. 
.. . 
.. 
.. 
.. 

X-Oin~t s .. 
.. 
.. 
.. 
.. 
" .. 
.. 
.. 
.. 
.. 
" -\O 

1 
1 

1 

l 
! 
¡ 
¡ 
j 

'! 



TABLA X:t:t (continuaci6n) 

BQtt:tSGRAFXA VOLTAJE AMPERAJE AMPLXTUD AZ:tMUT EXPOS:tCXON RADXACXON PELXCULA 
(KV) (mA) (º) (º) (hrs) T:tPO 

' 
O•c 20 " .. .. 245 .. .. .. .. 21 " .. .. .. .. .. .. 22 " " .. .. " .. .. 26 ; 35 25 10 5.5 " .. .. 27 1 n .. .. e.o .. .. 

'·' .. 29 .. " .. 6.6 .. " .. 36 " .. 5 130 e.o .. .. .. 37D .. " .. 130-310 8-3 .. " .. 38D i " " " .. .. 12-3 .. " .. 39D .. " .. .. .. 16-4 ·" " -.. 40D " " .. .. .. 4-16 .. .. .. 43 " .. .. 130 8 .. " .. 109 30 20 ·10 305 2 - .. Xndu•trex AJ 
1 ·. 

Wel.• 8 35 22 206 CuKa !! .. 13 " 25 200 CUKa " .. 14 " .. 217 CUKa " .. 16 " .. 160 Cu:Ka .. 

"' Laue 13 30 20 305°55'±5' e Cu x-Omat 
? s 

" 34 " .. 216º05'±5' 8 .. Cu 



duce parcial.mente en un cil.indro de metal. de aprox •. 

3 mm de diámetro y 10 mm de l.argo: Este cil.indro me-

tál.ico se.monta con cera en l.a base portamuestras de 

una cabeza goniométr.ica, l.a cual. se ensatnbl.a a l.a c.'!i-

mara de Weisscnberg. Una vez montadas as~ todas l.as 

piacas minera1es sel.eccionadas se procedió a tomar 

equisgrafías de osci1aci6n de cada una de el.l.as. Aqu~ 

11.as equisgraf ías de oscil.aci6n que mostraban conjun

tos de vel.amientos puntual.es de cardinal.idad pequeña 

indicaban l.a posibl.e monocristal.inidad de l.a pl.aca mi-

nera1 anal.izada y_ta1es muestras eran separadas; l.as 

demás fueron desechadas. En ias fotos Nos. 8 y 

9 se muestran 2 de estas osci1ograf ías para l.os 

casos de mul.ticrista1inidad y monocrista1inidad, res-

pectivamente. Una vez se1eccionada por el. proceso an-

terior una de l.as p1acas mineral.es se procedió a ~nte~ 

tar al.inear1a de ta1 forma que uno de sus pl.anos de l.a 

red recíproca conteniendo a 2 de sus ejes cristal.ogr4-

ficos recíprocos fuese perpendicu1ar a1 eje de oscil.a

ci6n del. crista1, 1o cua1 se manifiesta experimental.-

mente cuando surgen· ·rengl.ones de manchas de vel.ami.ento 

en 1a pel.ícul.a que son paral.e·l.os entre sí y perpendi

cul.ares al. ecuador de l.a equi.sgrafía de osci.1aci6n co-

rrespondiente. El..proceso para l.ograr tal. al.ineaci6n 

se.describe a continuación, iniciándose con l.a·equis

grafía de osci1aci6~ l.l.amada Ose. 4 (ver l.a foto Nº 

10 } , obtenida de l.a p1aca mineral. en una posici6n 

:t 
j 
:! 

1 
! 
l 

1 
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casi arbitraria en e1 espacio, y 1a cua1 muestra e1 

haz X directo (1), 1a sombra de1 captor de haz (2), 

un patrón de po1vos (3) en forma de 1íneas hiperb6-

1icas debido a que e1 haz X roz6 a1 captor de haz 

durante 1a exposici6n (como puede apreciarse en e1 

tras1apamiento de 1 y 2), y un patrón' de monocrista1 

(4 y 4') consistiendo de pocos puntos aparentemente 

siguiendo segmentos de hip~rbo1as o par§bo1as. Se 

corrigió 1a posición de1 captor de haz de manera que 

e1 haz X no chocara contra ~1 y se tom6 1a equisgra-

f ía de osci1ación Ose. 5 mostrada en 1a foto Nº 11 

en 1a cua1 se observa s61o e1 patrón de monocrista1 

(4, y 4'), e1 cua1 tiende a poseer simetría especu1ar 

con respecto a una 1ínea que pasa por 1os puntos A y 

B. Con este indicio se p1ante6 1a hip6tesis de que 

e1 conjunto de manchas inc1uidas en 1a 1ínea AB pro

vienen de haces difractados producidos por e1 paso de 

un p1ano de nive1 cero de 1a red recíproca a trav~s 

de 1a esfera de Ewa1d. Ta1 hip6teis será acertada si 

por variaciones en 1a orientaci6n espacia1 de1 mono~ 

crista1 es posib1e 11evar 1a 1ínea de manchas AB a una 

posición perpendicu1ar a1 ecuador de 1a pe1ícu1a, es

tando entonces e1 p1ano de nive1 cero de 1a red recípr~ 

ca que produjo 1a 1ínea de manchas AB, perpendicu-

1ar a1 eje mecánico de osci1aci6n de1 crista1. Para 

1ograr ta1 posici6n re1ativa se hizo una primera co-
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rrecci6n burda, en 1a orientaci6n dc1 crista1, igua1 

a + 15° en inc1inaci6n y + 15° eh arqueo. 

nuaci6n se expuso 1a equisgraf ía Ose. 6 

A cont~ 

ver 1a 

foto Nº 12 con mayor tiempo de exposición (ver 

de manchas 

57. 

1a tab1a Nº XII), 1a cua1 muestra un patrón 

m~s definidas, y e1 hecho de que no fue suficiente 1a 

corrección anterior para 11evar l.a 1ínea a una 

posición norma1 a1 ecuador de l.a pe1ícu1a. 

tarse 1as· cuerdas de 1os arcos goniom~tricos 

Por ago-

se hizo 

una correcci6n en 1a orientación de1 crista1 actuan-

do rnanua1rnente sobre l.a cera que une e1 cil.indro rnet&-

1ico con 1a cabeza de goniómetro y perdiendo, por l.o 

tanto, 1a rel.ación cuantitativa entre 1as posiciones 

actual. y anterior del. cristal.. La equisgrafía siguie~ 

te (Ose. 8) ·se muestra en l.a foto Nº l.3 teniendo el. 

azimut del. cristal. un val.ar tal. (ver l.a tabl.a Nº XII) 

que visual.mente l.a cara de mayor &rea de1 monocristal. 

fuera perpendicul.ar al. h"az incidente. Esta equisgra-

fía presenta un patr6n de manchas distinto a Ose. 6, 

en el. cual. hay una 1ínea de manchas (CD) que, bajo una 

orientación cristal.ina correcta, podría aparecer corno 

una l.ínea de rcfl.exión del. patrón total.. En btisqueda 

de tal. orientación cristal.ina se efectuó una corree-

ci6n de + l.Oº en incl.inaci6n y se expuso l.a equisgra-

fía ose. 9 (ver l.a foto_Nº l.4 ) , l.a cua1 muestra un 

patrón de _manchas símil.ar a Ose. 8, pero ahora siend? 

un poco m&s notabl.e l.a ·simetría especul.ar con respec-

.· 
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to a 1a 1ínea (CD). Se determin6 hacer una correcci6n 

de + 12º en inc1inaci6n, 1a cua1 rio fue posib1e hacer 

por terminarse 1a cuerda de1 arco goniom~trico respe~ 

tivo, por 1o que se mont6 e1 crista1 en otra fibra de 

vidrio, pegSndo1o a e11a con ayuda de un microscopio 

6ptico y despu~s cortando con tijeras 1a fibra de vi-

drio antigua. Durante ta1 tipo de manipu1aciones es 

f&ci1 perder 1a re1aci6n ya conocida entre ·1a orient~ 

ci6n geom~trica de1 crista1 con respecto a1 eje mec&

nico de ~sci1aci6n y 1a posici6n de 1as manchas de d~ 

fracci6n en 1a equisgrafía; en ta1es circunstancias 

debe reiniciarse tantas veces como sea necesario, e1 

proceso de a1ineaci6n. Ta1 fue nuestro caso. En cieE_ 

ta etapa de ta1 proceso se obtuvo 1a equisgrafía Ose. 

26 (ver 1a foto Nº 14'), y despu~s de corregir 1a posi-

ci6n de1 crísta1 por + 20° en inc1inaci6n, una nueva 

exposici6n mostr6 e1 patr6n de manchas registradas en 

Ose. 27 (ver 1a foto Nº 15), e1 cua1 presenta, excepto 

por una pequeña distorsi6n, simetrías especu1ares con 

respecto a 1a 1ínea ecuatoria1 de 1a equisgraf ía y con 

respecto a 1a 1ínea ecuatoria1 de 1a c&mara. La pequ~ 

ña distorsi6n o p~rdida de 1as simetrías mencionadas 

indica que e1 eje mec&nico de osci1aci6n es casi norma1 

a 1a fami1ia .de p1anos recíprocos que con.tienen a 2 

de 1os ejes crista1ogr&ficos recíprocos, es decir, e1 

;:; 
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cristai aún no está totalmente orientado. Para J.ograr 

una mejor orientaci6n es necesario.un proceso fino de 

al.ineaci6n, ei cual. se describe a continuación. Un 

esquema aproximado del patr6n de manchas desplegado 

en Ose. 27 (foto Nº 15 ) se muestra en ia figura Nº 

6 en la cual el arco de trazos discontinuos re-

presenta exageradamente la desal.ineaci6n de la i1nea 

de manchas producidas por puntos de la red recíproca 

que están en el. piano de nivel cero de tal red que, 

por l.a pequeña desorientación del ·cristal, es casi 

perpendicular al eje mec~nico de giro cristal.ino. so-· 

bre tal arco discontinuo son escogidos dos puntos (C 

y D} a ambos lados del ecuador de la equisgrafía, dis

tando cada uno de ellos aproximadamente 4.5 cm de 6ste. 

Entonces se miden los ~ngulos a y S que con respecto 

a 1a 1ínea AB (perpendicular al ecuador de la equisgra

fía) "forman las tang~ntes al arco discontinuo en los 

puntos e y D, respectivamente. 

± 

s· =·:t..Oº ± 

En este.caso: 

0. 3°. 

0.3° 

Notemos abará que la desa1ineaci6n observada del arco 

d±scontínuo con respecto a la perpendicular ai ecuador 

de 1.a equisgrafía, puede descomponerse, cuando es pe

queña, en una desal.ineaci6n debida a arqueo y otra de

bida a inc1inaci6n, en la forma mostrada en la figura 
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7 Lo cua1 indica que una mejor orientaci6n 

de1 crista1, debe 1ograrse corrig{endo 1a actua1, en 

1os arcos goniométricos respectivos, por 1as siguien-

tes cantidades: 

1° en inc1inación 

+ 2° en arqueo 

'Tomamos l.as sigui.entes convenciones: 1as corree-

cienes son positivas en inc1inaci6n y en arqueo cuan-

do a1 mirar de frente 1os verniers angu1ares de 1os 

arcos goniom~tricos. 1os ·cursores se mueven hacia ab~ 

jo y hacia 1a ventana de sa1ida de 1os rayos X, respe5:_ 

tivamente. Una vez hecha ta1 corrección se exp~so 1a 

equisgrafía Osé. 29 (ver 1a foto Nº 16 1a cua1 mue.!!. 

tra a todas 1as manchas de difracción agrupadas en re!!_ 

g1ones para1e1os a 1a 1ínea ecuatoria1 de 1a cámara, 

indicando1 que se ha 1ogrado orientár a1 crista1, de 

ta1·forma que una fami1ia de p1anos recíprocos para1e-

1os, ·ª un p1ano recíproco definido por 2 de 1os vecto

res crista1ográficos recíprocos, es norma1 a1 eje me-

cánic~ de osci1ación. o sea: 

Conc1usión 1: Ose. 29 indica que e1 monocrista1 

ha sido orientado 1ogrando que un 

p1ano definido por 2 de 1os vecto

res crista1ográficos recíprocos 

sea norma1 a1 eje de osci1ación. 

1ver 1a referencia 7 págs. 84 a 85, y 1a referencia 10 

· "capítu1o 5. 
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Además, la Ose. 29 muestra simetr!a especular casi 

completa (excepto por ciertos puntos) .. con respecto a 

la 1!nea ecuatorial de la cámara, indicando que los 

planos de la red rec!proca que contienen a 2 ejes cri~ 

talográficos rec!procos y que han sido colocados, por 

el proceso anterior de orientaci6n, perpendiculares al 

eje mecánico de osci1aci6n, sirven como planos de sim~ 

tr!a especular de la red rec!proca, en otras palabras, 

la simetr!a especular mostrada en Ose. 29 qon respecto 

a la 11'.nea ecuatorial de la cámara implica que hemos 

alineado, con el eje mecánico de oscilaci6n, un eje 

cristalográfico rec!proco y por lo tanto tal eje es 

perpendicular a los planos rec!procos recién orientados 

(ver la conclusi6n 1). As!, obtenemos: 

Conclusi6n 2: Se ha alineado al eje de osci1aci6n 

de Ose. 29 uno de los ejes cristal~ 

gráficos rec!procos, y éste por lo 

tanto es normal a los planos rec!

proc:os orientados. 

La disposici6n ge.ométrica que implica la conclusi6n 

2 s61o es posible en los sistemas cristalinos siguien-

tes: cObico, tetragonal, ortor6mbico, exagonal y mono-

c11'.nico. Entonces, obtenemos la: 

Conc1usi6n 3: El sistema cristalino del mineral 

desconocido no es el tric1!nico. 



Es posible encontra;1 , analizando cuantitativa-

mente a Ose. 29, la distancia entre planos de la red 

rec~proca perpendiculares al eje mecánico de rotaci6n 

y debido a la conclusi6n 2, tal distancia ser§ igual 

a la longitud de una arista de la celda unidad recr-

proca del cristal. Para tal análisis cuantitativo se 

sobrepone a la Ose. 29 una mica transparente y se trazan 

en ella, con una punta de acero, 1~neas paralelas al 

ecuador de la cámara, ajustando visualmente cada una 

de ellas a un reng16n distinto de manchas de difrac-

ci6n (ver la foto Nº 17 ) - Cada uno de estos ren-

g1ones es producido por un nivel dado, de la red re

c~proca, perpendicular aleje de giro del cristal, por 

lo que la distancia 2Yn (en mm) entre 2 renglones de 

manchas en la pe1rcu1a producidos por los niveles 

n y -n de la·red recrproca, e~tá relacionada con la 

distancia ~ (en RLU) entre planos de la red recrproca 

vecinos y normales al eje de osci1aci6n.asr1 : 

(sen angtan (Yn/R))/n ••• ( 1) 

donde R (en nun) es el radio efectivo de la c§mara. Y 

la relaci6n correspondiente entre ~ y el perrodo r 

(en A) de repetición traslaciona1 a lo largo de1 eje 

1 ver 1a referencia 7 págs. 94 y 95. 
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crista1ográfico directo que ha sido a1ineado a1 eje 

mecánico de osci1aci6n, es1 

r ·-- (2) 

o 

72. 

donde :>.. (en A) es 1a 1ongitud de onda de 1a radiaci6n 

X uti1izada en 1a obtenci6n de Ose. 29. Los va1ores 

de Yn medidos en 1a pe1~cu1a, as~ como 1os va1ores ·de 

~ y r ca1cu1ados con 1as dos re1aciones inmediatas an-

teriores·, tomando R = 28. 7 ± O. 05 mm y ACuka 

5 X 10-6 A, .se muestran en 1a tab1a Nº XIII 

1.54178 ± 
Prorne-

diando 1os va1ores de 1as dos 61tirnas co1~nas de 1a 

tab1a Nº XIII sin tornar en cuenta e1 primer va1or de 

cada co1urnna por impreciso, obtenemos: 

~ 0.127 ± 0.0031 RLU 
o 

r 12.1 ± 0.3 A 

Con e1 objeto de tomar en cuenta en estos c41cu1os 

a1g6n error sistemático debido a desviaciones no contr~ 

1adas de1 radio efectivo de 1a c4mara, se expuso ~n Es

ta, en igua1es condiciones, una equisgraf~a de rotaci6n 

tota1 de un monocrista1 de NaC1 previamente orientado a 

girar con respecto a una de sus direcciones <100>. A 

partir de su an41isis se encontr6 una 1ongitud de aris

ta de ce1da unidad cGbica iguai· a 5.644 ± 0.082 A, sie~ 

1ver referencia 7 págs. 94 y 95. 



.~-. -1 -· ¡ •·-

xrrr 

ANALrsrs DE LA EQOrSGRAFIA DE oscrLACrON ose. 29 

. 
RENGLONES 
DE NIVEL 2Yn Yn I; r 

n Y -n (mm)* (mm)** (RLO) ** CA>** 

1, -1 7.5±0.5 3.7±0.3 0.130±.0092 11.9±0.75 

2, -2 15.0 7.5 0.126±.0045 12.2±0.44 

3, -3 24.0 12.0 0.129±.0030 12.0±0.27 

4,-4 34.0 17.0 0.127±.0020 12.1±0.19 

5,-5 47.5 23.7 0.1275±.00092 12.09±0.Q.91 

* rNCERTIDUMBRES DEBIDAS A RESOLOCION DEL rNSTROMENTO 

** " PROPAGACrON Y REDONDEO .... .... 
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do l.a más precisa reportada1 igual. a 5.6396 ± 
o 

0.00023 A a 18°C. La comparaci6n deo> estos valores 

indica una diferencia despreciable (aprox. 5 X 10-3 A) 
con respecto a l.as incertidumbres trabajadas, por l.o 

que l.os valores de ~ y r encontrados no fueron corre-

gidos por errores sistemáticos mayores que O.OS mm, 

introducidos por ejempl.o, por espesor finito 6 defor-

maci6n de l.a pel.~cul.a equisgráfica. En cál.cul.os más 

precisos tal.es correcciones deben iricl.u~rse2 

Como sabemos, l.á concl.usi6n 2 permite afirmar 

que l.a distancia rec~proca (~) recién encontrada es 

igual. a l.a l.ongitud de l.a arista, de l.a cel.da unidad 

rec~proca, colineal al. eje mecánico de oscilaci6n de 

1.a Ose. 29, a 1á cual. l.1amaremos provisionalmente 1 K* 1 · 
(magnitud del. vector K estrel.l.a). As~, l.l.egamos a: 

Concl.usi6n 4: Las aristas de l.as cel.das unidad 

rep~proca y directa,col.ineales al. 

eje mecánico de oscilaci6n en 

Ose. 29, miden respectivamente: 

IK:•t 
tK:I 

0.127 ± 0.0031 RLU 
... 

12.1 ± 0.3 A 

Podemos observar en Ose. 29 (ver la foto Nº 16 

los.puntos más al.ejados del. haz directo tienen cada 

1 ver la referencia 5, . págs_. 122 y l.23. 
2aeferencia 6. 



uno de ellos una estructura interna (ver la fig. 

8 cuyo origen se trat6 de
0

descu9rir ex-

perimenta1.mente durante un proceso de 6rientaci6n 

hiperfina de1 monocristal con respecto al eje me-

cánico de osci1aci6n, utilizando oscilograf~as d2 

bles 1 ; es decir, superponiendo patrones de manchas 

de difracción provenientes de un mismo cristal os
'-

cilando alrededor de 2 azimuts que difieren entre 

sS: por 180°. El primer azimut se escogió igu:<il a 

130°, siendo Ose. 36 1a X-graf~a de oscilación co-

rrespondiente (ver la foto Nº 18 ), la cual mue1! 

tra (claramente, en la parte superior de la foto 

manchas de difracción con.la estructura, 

esquematizada en la figura Nº 8 constitu~da 

por 4 secciones, 2 de ~stas producidas a partir de 

1as 2 restantes por reflexión con respecto a una 

1S:na vertical (posiblemente debido a que la muestra 

es bicristalina en vez de monocrista1ina), y tales 

2 restantes producidas una a partir de l·a otra por 

reflexión co·n respecto a una l~nea horizontal (pos~ 

blemente debido a que la radiaci6n es bicromática 

en vez de monocromática, es decir, contiene componen 

La suposición de no monocroma-

ticidad de la radiaci6n es apoyada por el hecho de 

1 Referencia 7, págs. 91 y 92 y referencias a y 9. 
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que cerca del. centro de l.a pel.!cu1a l.a estructura de 

1a mancha se col.apsa verti.caL""nente (ve·r Ia· figura Nº 

9 l.o cual. es predicho por l.a Ley de Bragg para 

manchas de difracción de longitud de onda cercana y 

ángu1o de Bragg pequeño. La suposici6n de no mono

cri.stal.inidad de l.a muestra se apoya experimental.me_!! 

te en Ose. 370 (ver l.a foto Nº l.B' ") , l.a cual. es una 

osci1ograf!a dobl.e tomada oscil.ando al.rededor de 310° 

y 130° ;como azimuts; en l.as partes a1ejadas de ta1 o~ 

cil.ograf!a cada mancha de difracci6n muestra una mi

croestructura. formada por B secciones, 4 de 1as cua1es 

(desechando 1as 4 producidas por no monocromaticidad 

de 1a radiaci6n) se esquematizan en 1a figura Nº 10 

y son 2 pares separados entre s! por desorientaci6n de 

1a muestra crista1ina, correspondiendo cada uno de 

e11os a uno de 1os 2 azimuts en 1os cual.es se expuso 

1a equisgraf!a de oscil.aci6n dob1e. Cada uno de. estos 

dos pares es producido por l.a bicrista1inidad de 1a 

inuestra como se prueba a continuaci6n.' N6tese que 1as 

manchas intensas de cada par (es decir, de cada azimut) 

surgen hacia l.ados contrarios de1 par y que 1as 4 man

chas (de amb.os pares) están.a1ineadas a 90° del. ecua

dor de 1a cámara, 1o cua1 puede exp1icarse suponiendo 

que 1a muestra es bicrista1ina constitu!da por l.os mon.Q_ 
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crista1es A y B 1igeramcnte desorientados entre s~. 

Bajo esta suposici6n, hagamos incidir una haz X (véa-

se 1a figura Nº 11 ) . sobre ambos monocrista1es ca-

1ocados en su primer azimut, digamos µ;cuando 1a con-

dici6n de·Bragg es satisfecha por un punto (1) de 1a 

red rec~proca de1 monocrista1 A se produce un haz di-

fractado que produce una mancha intensa (2) en 1a pe-

1~cu1a¡ durante 1a osci1aci6n, 1a condici6n de Bragg 

también es a1canzada por e1 mismo punto (3) de 1a red 

rec~proca de1 monocrista1 B, surgiendo un segundo haz 

difractado que produce una mancha débi1 (4) en 1a pe-

1~cu1a. Cuando e1 azimut µ es cambi.ad6 por 180°, e1 

eje directo de1 monocrista1 A pasa a 1a posici6n A" 

(eje punteado) y e1 nive1 cero de su red rec~proca i.n. 

tersecta ahora a 1a esfera de Ewa1d en e1 c~rcu1Ó m4-

ximo punteado; En este segundo azimut, cuando cump1e 

~a Ley de Bragg un punto (5) de 1a red rec~proca de1 

' monocrista1 A, se produce un haz difractado que prod~ 

ce una mancha intensa (6) en 1a pe1~cu1a¡ mientras 

que un punto (7) de 1a red rec~proca de1 monocrista1 

B producirá un haz difractado, causando una mancha d~ 

bi1 (8) en 1a pe1~cu1a. Notemos pues, que bajo 1a s~ 

pos~ci6n de existencia de 2 monocrista1es desorienta-

dos entre s~, es posib1e dar cuenta de 1a estructura 

80. 
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interna observada en cada una de 1as manchas de di-

fracci6n. En 1a figura Nº 11 se repre:senta e1 

caso en que 1a desorientaci6n entre 1os 2 monocris

ta1es es tal que e1 eje de1 monocrista1 A osci1a 

(cuando se cambia e1 azimut de µ a µ + 180º) entre 

1as posiciones A' y A" en un p1ano perpendicu1ar a1 

.haz incidente. En 1a figura Nº 12 se muestra e1 

caso en e1 cua1 ta1 osci1aci6n se 11eva a cabo en e1 

p1ano definido por e1 haz incidente y e1 eje B'. 

As~, es posib1e afirmar que: 

Conc1usi6n 5: La muestra crista1ina bajo estu

dio consta de dos monocrista1es 

1igeramente desorientados entre 

s~. (aproximadamente 2º) 

La medici6n de 1a abertura angu1ar, en Ose. 370, entre 

manchas igua1es de difracci6n pero cor.respondientes a 

azimuts distintos, arroja. un va1or de: 

1.0° .± 0.25º 

por 1o que se corrigi6 1a inc1inaci6n de1 crista1 por: 

+o.s 0 :!:3• 

inici&ndose una nueva osci1ograf~a dob1e, marcada como 

82. 

Ose. 380. (fo.to Nº 19 ), 1a cua1 muestra un patr6n si-

mi1ar a1 de .Ose. 370 excepto que 1a separaci6n de 1as 
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manchas debida a dcsoricntnción de1 b~cristn1 GC obser

va disminuida considorubl.ef':lcntc, 1ogr:\ndose un trus1np~ 

miento (ver manchas en 1a parte inferior de 1a Eoto 19 

entre 1as manchas d6bi1es correspondientes a azimuts 

crista1ino~ distintos (ver figura 13 

• 
FIGURA N213 

Se efectu6 una nueva corrección en inc1inación de: 

+o. s 0 ± 3 • 

para obtener una nueva osci1ografía dob1e, marcada como 

Ose. 390 (foto Nº 20 ), 1a cua1 muestra una·separaci6n 

e~tre manchas, debido a desorientación, menor que en 

Ose. 380: aproximadamente 1/2·en 1a región superior a1 

ecuador de 1a "pe1ícu1a y 3/4 en 1a región inferior. Un 

esquema de 1as 1íneas de manchas en Ose. 390, con respe~ 

to a 1as de Ose. 380 se presenta en 1a figura l'Iº 14 

donde EE' es e1 ecuador de 1a c5mara y: 

Línea 

rr• 
44 1 

fi• 

E• 

Azimut 

130° 

310° 

130° 

310º 

Osci1ografía 

380 

390 
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observSndose l.as siguientes relaciones angulares entre 

l.íneas (medidas aproximadamente a 45 mm del. ecuador de 

l.a película) : 

ang (10, 40) 2 ang c20 .. 30> 

ang (3'0, 2'0) ~ (1/4) ang (4'0, 1'0) 

••• e 3 > 

••• e 4 > 

notemos que l.a línea 2'2 puede descomponerse en descríe~ 

taciones por inclinación (línea II') y por arqueo (línea 

AA') corno se muestra en la figura Nº . l.5, donde: 

ang (20,EO) ang (IO,EO) + ang (AO,EO) 

ang (2'0,E'O) = ang (I'O,E'O) ang (A'O,E'O) 

ang (ID,EO) ang (I'O,E'O) 

ang (A'O,E'O) = ang (AO,EO) 

••• e 5 > 

••• ( 6) 

••• ( 7) 

••• (8) 

puesto que l..a corrección hecha para pasar de rr• a 22. 

fue de +0.5° en inclinación y por l.as rel.aciones (3) y 

(4) concluirnos que 

ang (20,EO) ~ 0.5° 

ang ('2'0,E'O) O.l.7° 

sustituyendo (9)y (l.O)en (5) a e 8) obtenemos: 

0.5° ~ ang (ID,EO) + ang (AO,EO) 

o.l.7° ~ ang CY'O,E'O) - ang (A'O,E'O) 

~ ang (IO,EO) ang (AO,EO) 

l.as rel.aciones (l.l.) y (l.2) se satisfacen si: 

••• ( 9) 

••• ( 10) 

••• (11) 

••• (12) 
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ang (IO,EO) ~ 0.335° 

ang (AO,Eo). ~ O .165º 

(13) 

(14) 

por lo que de este análisis surgen las-nuevas correccio

nes a efectuar: 

+ 0.335º 

0.1.65? 

+20.1' 

- 9.1' 

en inc1inaci6n 

en arquea. 

Debido a que la reso1uci6n de los arcos goniom~tricos 

es de 5', la correcci6n real es: 

+ 20' 

10. 

en incl..inaci6n 

en arqueo 

Una vez efectuada tal correcci6n, se expuso otra oscilo

graf~a doble, marcada como Ose 400 (foto Nº 21 J..a cual 

muestra un arreglo de.manchas similar a Ose 390, pero con 

una coincidencia mayor entre los patrones producidos en 

azimuts de 130 ° y 310 °. Se observa, que las" correcciones 

necesarias para lograr una coincidencia total son de mag

nitud menor que la mitad de las correcciones efectuadas 

al.. pasar de Ose 390 a Ose 400, por lo que se considera 

que el b~crista1 está desorientado, a 1o ~s, el.. dob1e 

de 1a reso1uci6n goniom~trica, es decir, 10'. Conc1uyendo: 

Conc1usi6n 6: Uno de los monocrista1es del ejemplar 

bicrista1ino ha sido orientado de 

tal manera que uno de sus ejes cris

talográficos directos (y, por 1a con

c1usi6n 2, uno de los ejes rec~procos) 



89. 

1 
.~. 

e G.::r-.::·· 

l 
; 

FotQgraf~a Nª 21 



90. 

está alineado al eje mecfinico de os

ci1aci6n con pre"cisi!Sn de 10' • 

Una vez orientado el bicrista1 por el método recién des

crito, utilizando equisgrafías dobles de osci1aci6n, se 

procedi6 a tomar una equisgraf ía Weissenberg de nivel 

cero girando e1 bicrista1 con respecto al eje cristalo-

gráfico directo recién alineado. Tal equisgrafía se ex-

puso durante 94 ± 3 hrs a la radiaci!Sn CuKa ; marcándose 

como Weis B (foto Nº 22 y puede apreciarse en ella un 

patron característico de equisgrafías Weissenberg de ni

vel cero formado por manchas de difracci6n dobles (cau

sadas por la bicristalinidad de la muestra, seg6n la co~ 

c1usi6n 5), además de un conjunto de manchas circulares 

a lo largo de1 ecuador de la película, las cuales fueron 

hechas dejando incidir al haz directo (apartando el cap

tor de haz de 1a c~mara Weissenberg de la trayectoria 

de tal haz) sobre 1a pe.1ícu1a para distintos desplaza

mientos del carro. que porta al cilind·ro contenedor de 

1a película, es decir, debido al acoplamiento mecánico 

típico Weissenberg, para distintos azimuts en el giro 

del bicrista1. Tales manchas circulares, permiten cono-

cer el azimut al cual cada eje central de1 nivel cero 

de 1a red recíproca es tangente a 1a esfera de Ewald 

durante el giro del cristal, y serán llamadas de aquí 

en ade"lante "manchas de referencia azimutal". Para Weis 
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8 1os azimuts correspondientes a cada mancha de referen 

cia azimuta1 son: 
Tab1a Nº XIV 

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 8 

Nº de mancha Azimut cristalino 

1 141º 10' ± 2.5' 

2 171° 00' 

3 209° .3~. 

4 257° 55' 

5 298° 00° 

6 330° 40' 

En esta equisgrafía pueden apreciarse dos 1íneas inc1i-

nadas de manchas (1íneas i* y d* en 1a_ foto Nº 23 que 

sirven como 1íneas espejo para e1 patr6n tota1 de man-

chas desp1egado. Debido a 1a aparici6n de estas sime-

trías especu1ares, podemos afirmar que 1as hi1eras de 

puntos centra1es de1 nive1 cero de 1a red recíproca, 1as 

cua1es producen1 1as 1íneas de manchas i* y d* en Weis 8, 

no están a 1o 1argo de cua1esquiera direcciones centra1es 

de nive1 cero de ta1 red, sino que están a 1o 1argo de 

1os ejes crista1ográficos recíprocos en e1 p1ano de nive1 

cero orientado perpendicu1armente a1 eje de giro. A ta-... ... 
1es ejes 11amar~rnos provisiona1mente i* y d*. Así, se 

obtiene: 

Conc1usi6n 7: Las 1íneas de manchas de difracci6n 

marcadas como i* y d* en Weis 8 han 

1vcr referencia 11, pags 258 y 259 
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sido producidas por 1a intersecci6n 

con 1a esfera de Ewa1d de 1os ejes 

crista1ográficos recíprocos r· y d* 

1os cuales definen e1 plano recípro

co de nive1 cero perpendicu1ar al 

eje mecánico de giro 

·La 1ínea d* se encuentra en el ecuador de 1a pe1ícu1a, 

3.6 ± 0.2 mm a 1a derecha de la mancha de referencia 

Nº 5, y 1a línea i* a 3.0 ± 0.2 mm a 1a derecha de 1a 

mancha de-referencia Nº 3, por 1o que uti1izand~ 1os va-

1ores azimuta1es de ta1es manchas (dados en 1a tab1a in

mediata anterior) y el factor de conversi6n (igua1 a 2) 

de mi1ímetros a grados segUn e1 acop1amiento mecánico 

entre e1 desplazamiento de 1a pe1ícu1a y e1 giro de1 cri~ 

ta1, típico de1 método Weissenberg, ~onc1uímos que 1as 

1~neas i* y d* fueron producidas por puntos de 1a red r~ 

c~proca alineados en direcciones centra1es recíprocas en 

e1 nive1 cero que son1 tangentes a 1a esfera de Ewa1d 

cuando e1 crista1 está en 1os azimuts Ai y Ad, respect~ 

vamente. Siendo éstos: 

Ai (209°35' ± 2. 5.) + (3.0 ± o. 2) ( 2) 

215°35' ± 26.5' 

Ad (298°00' ± 2. 5.) + (3.6 ± o - 2) (2) 

305°12' ± 26.5' 

1 Referencia 15, pags 191 a 196 
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o bien, por 1a conc1usi6n 7, obtenemos: 

Conc1usión 8: Los ejes crista1ogrSficos recípro

cos T• y d* son tangentes a 1a es-

fera de Ewa1d cuando e1 azimut cri~ 

ta1ino va1e, respectivamente: 

215°35' ± 26.5' 

305°12' ± 26.5' 

Y en t~:rminos de 1a dirección de1 haz incidente, puesto 

que toda dirección centra1 recíproca en e1 nive1. cero, 

tangente a 1a esfera de Ewa1d es pe~pendicu1ar a1 haz 

directo, 1a conc1usi6n 8 puede es =ibirse as·í: 

Conc1usi6n 9: Los ejes crista1ógráf icos recírpo-
..... ..... 

cos i* y d* son co1inea1es a1 haz 

X directo cuando e1 azimut crista-

1ino va1e, respectivamente: 

• 
Ai - Ai + 90° 305°35' ± 26.5' . 
Ad - Ad 90° 215º12' ± 26.5' 

Además, notemos que l.os ejes crista1ográficos recíprocos 

I• y d• son sucesivamente tangentes ·a 1a esfera de Ewa1d, 

con diferencia azimuta1 en e1 giro del. crista1 dado por: 

(215°35 1 ± 26.5') (305º12' ± 26.S') 

-89°37' ± 53• 

i 
I¡ 
¡: 
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obteniendo: 

Conc1usión 10: Los ejes crista1ográficos rec!pro-· 
.... .... 

cos i* y d* son,'dentro de 1a ince~ 

tidurnbre experimenta1, norma1es en-

tre sí. 

Uniendo 1as conc1usiones 2 y 10, 11egamos a: 

Conc1usión 11: Los 3 ejes crista1ográficos recí-
.... .... ..... 

procos (K*, i*. y d*) son norma1es 

entre sí. 

Con ta1 conc1usi6n y recurr±endo a 1a definición de red 

recíproca1 encontrarnos que 1os 3 ejes crista1ográficos 

directos son norma1es entre sí, y entonces 2 

Conc1usi6n 12: E1 sistema crista1ino de1 mi.nera1 

desconocido es tentativamente cGbico, 

tetragona1 u ortor6rnbico. 

La as±.gnaci6n ariterior de1 s±stema crista1ino es tenta-

tiva porque .. 1as igua1dades ent:_re ángu1os (y/o aristas) 

uti1izadas para definir a1 sistema crista1ino son conse 

cuencia de simetrías en 1a estructura crista1ina~ siendo 

pos±b1e 1a existencia de crista1es con a = B =y= 90° 

(dentro de1 error experirnenta1), y que no pertenezcan 

a un.sistema crista1ino ortogona1, por no poseer en su 

1 Referencia 10, pags. 37 a 39 

2Ref~rencia 13, pag. 35 

1 ¡ 
1 
1 

1 
1 
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estructura 1as simetrías propias de ta1es sistemas. Así, 

1a asignación definitiva de un sistema crista1ino a un 

·crista1, só1o será posib1e después de 1a asignación de 

un grupo espacia1 a ta1 crista1. 

con e1 fin de descartar a1gunos de 1os grupos puntua1es, 

que estando de acuerdo con 1a conc1usión 12, pudieran 

ser asignados a1 minera1 desconocido, se procedió a efe~ 

tuar un aná1isis de simetrías de proyección Laue, para 

1o cua1 se e~pusieron dos equisgraf ías tipo Laue (excepto 

que- 1a radiación uti1izada también contiene radiación 

caracte~ística) con e1 haz incidente en 1as direcciones 

de 1os ejes crista1ográficos recíprocos T• y d*, respec-

tivamente. Uti1izando 1a conc1usión 9, 1as equisgrafías 

tipo Laue a 1o 1argo de 1os ejes T• (11amada L13) y d* 
(11amada L34) se 1ograron co1ocando 1a muestra bicrista-

1ina en 1os azimuts de 305°35• 5' (foto Nº 24 y 

216º5' 5' (foto Nº 25 ), respectivamente (estos va1ores . 
no coinciden exactamente con 1os mencionados en 1a con-

c1usi6n 9 ya que se varió 1igeramente e1 bicrista1 hasta 

que 1as simetrías fueran más evidentes en 1as equisgra-

f~as Laue). L34 desp1iega un patrón de manchas en e1 

que se aprecian como e1ernentos de simetría a 2 1íneas 

espejo .Cuna para1e1a a1 ecuador de 1a ctimara y 1a otra 
~ 

·perpendicu1ar a éste), mientras que e1 patrón de manchas 

desp1egado por L13 posee corno e1emento de simetría una 
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J.ínea espejo paral.e1a al. ecuador de J.a cSrnara y posib1e

rnente (ya que l.a simetría no es cornpl.eta, tal. vez debido 
.... 

a que l.a al.ineaci6n del. eje recíproco i* a1 haz inciden-

te no es perfecta) otra J.ínea espejo perpendicul.ar a ~s 

te. Así, atendiendo a J.as notaciones convencional.es, ob-

tenernos J.a 

Concl.usi6n J.3: Las simetrías de proyecci6n Laue 

de1 mineral. desconocido son a l.o 

J.argo deºJ.os ejes crista1ogr&ficos 

·recíprocos r• (Ll.3) y d* (L34) 

al. menos m 

el• 2rnrn 

La teoría de simetrías de proyecci6n Laue1 , atendiendo 

a l.a concl.usi6n J.3, sostiene l.a siguiente 

Concl.usi6n J.4: E1 mineral. desconocido pertenece 

con seguridad a uno de l.os siguie!!_ 

tes grupos tridimensional.es de 

Laue: 

Sistema 
.Cr . .i:sta1ino 

Tetragona1 

Ortor6rnbi.co 

C<ibi_co 

Grupo de Laue 
posibl.e 

4/rnmm 

rnmm 

m3, m3rn 

1 ver pags. 30,38 y 40 de l.a referencia 
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Sin embarg.o, si el. mineral. bajo estudio perteneciese_ al. 

sistema cristalino cGbico, entonces sus tres ejes cris

tal.ográficos directos ~uviesen id~ntico~· al.rededores 

{por definici6n de sistema cGbico), y entonces l.os tres 

ejes cristal.ográf icos recíprocos también tendrían idén

ticos al.rededores (por definici6n de espacio recíproco 

c6bico), por l.o que en una equisgrafía Weissenberg, gi

rando con respecto a uno de los ejes cristal.ográficos 

directos, l.as líneas de manchas causadas por las int~r

secciones de l.os ejes cristalográficos recíprocos con 

l.a esfera de Ewal.d, tendrían idénticos al.rededores. Pero 

ésto no sucede en Weis 8 (ver l.a foto Nº 23), ya que l.os 

al.rededores de l.as l.íneas de manchas i* y d*, causadas 

-por l.os ejes cristal.ográf icos recíprocos (segGn l.a con-

cl.usi6n 7) T• y d*, no son igual.es. Por l.o tanto el. 

sistema cristal.ino del. mineral. desconocido no es el. si~ 

tema ctlbico: 

Concl.usi6n l.5: El. mineral. bajo estudio no pertene

ce al. sistema cGbico, por l.o que 

(segGn l.a concl.usi6n l.2} su siste-

ma cristal.ino tentativo es: 

tetragonal. u ortor6mbico 

Uniendo l.as concl.usiones l.4 y l.5, l.l.egamos a l.a 

Concl.usi6n l.6: El. mineral. desconocido pertenece 

tentativamente a uno de l.os siguie~ 

:1 
¡¡ 

11 

11 ¡¡ 

11 

1 
1 
¡ 

¡ 
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tes grupos tridimcnsiona1es de Laue: 

Sistema 
Cristalino 

Ortor6mbico 

Tetragonal 

Grupo de Laue 
Posib1e 

mrnm 

4/mrnm 

Es posib1e encontrar, prosiguiendo e1 aná1isis cua~ 

tité>.tivo de J.a equisgrafía Weis 8, J.as magnitudes i* 1 
y fd* 1 ) de las aristas de la celda unidad recíproca que 

están a 10 largo de los ejes cristalográficos recíprocos 

c1.• Y li• respectivamente) que definen al. plano recípro-

co de nivel cero perpendicular al eje mecánico de giro 

(coincidente con e1 eje cristalográfico recíproco k*, 

segtin las cx:>nc1usiones 3 y 4). Para 1ograr1o, primero es 

necesario trazar sobre 1a equisgrafía líneas 11amadas 

"festones", cada una de 1as cuales agrupa1 a todas 1as 

manchas de difracción producidas por intersección con 

la.esfera de Ewa1d durante el. movimiento Weissenberg, 

de una hilera cualquiera de puntos recíprocos, en e1 

nivel. cero, que sea para1e1a a uno u otro de 1os ejes 

crista1ográf icos recíprocos perpendiculares a1 eje me-

cánico de giro. Tales festones para J.a equ±sgrafía 

·Weis 8 se muestran en la foto Nº 26 donde J.as cruces 

denotan J.as manchas de difracción observables. Las in-

1 ver J.a referencia 10 pags 89, 90 y 91, y ref. 11 pags. 

269 a 272 
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terseccioncs, entre festones 6 bien entre un fest6n y 

1as 1íneas i* 6 d*, que carecen de Una ~ruz, indican 

que en tal sitio no se observ6 mancha de difracci6n; 

esta ausencia puede ser debida a una de las siguientes 

dos causas: no hubo haz difractado a pesar de satisfa-

cerse geom€tricamente la Ley de Bragg, o bien, sí hubo 

haz difractado pero no 10 suficientemente intenso c"omo 

para velar apreciablemente la película. En el_ primer 

caso, la extinci6n del haz difractado es debida a dis-

tribuciones especiales de la densidad e1ectr6nica den-

tro de la celda unidad- del cristal, por 10 que tales 

extinciones deben presentarse sistern&ticamente en la . . 
equisgrafía; en el segundo caso tal sistematicidad en 

104. 

general no existe. Se discernir& cuál de estas dos cau-

sas origina cada una de las ausencias de manchas de di-

fracci6n presentes en Weis 8, una vez que esta equi·sgra-

fía se haya indexado. Por ahora s61o es 1'.iti1 notar que 

sobre las líneas i* y d*, a"partir del ecuador de la pe

lícula, se observan ausencias y presencias de manchas 

de difracci6n, las cuales pueden resumirse en 1a siguie!!_ 

te 

Conc1usion 17: En la equisgrafía Weis 8, se prese!!_ 

tan o ausentan, a 10 largo de las 

líneas i* y d* y a partir del ecua

dor de 1a película, las siguientes 
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manchas de difracci6n: 

Orden .LS:neas 
i* d* 

1 ausente ausente 

2 presente 

3 ausente 

4 presente presente 

s ausente ausente 

6 presente presente 

7 ausente ausente 

e presente presente 

9 ausente ausente 

10 presente 

l.1 a.usen te 

12 presente 

13 a.usen te 

Las manchas de difracci6n (ausentes o presentes) situa

·das en 1as intersecciones de 1os festones con 1as 1S:neas 

~· 6 d* son ca.usadas por 1os puntos recS:procos co1oca

dos en 1os ejes recS:procos !• 6 d*, respectivamente, 

segGn 1a conc1usi6n 7; por 1o que 1a distancia Yn (en mm) 

entre 1a mancha de difracci6n de orden n sobre 1a 1S:nea 

i* (6 d*) y e1 ecuador de 1a pel.S:cu1a, puede re1acionarse 

con 1a distancia ~ {en RLU) entre puntos recS:procos su

cesivos a 1o 1argo del. eje recS:proco T• (6 ª*), asS: 1 : 

(2/n) (sen(2Yn. 57.30)/4R) ••• ( l.5) 

1 ver 1a referencia 7 pags 118 y 119 
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donde el. argumento angu1ar está en radianes y R es e1 

radio efectivo de 1a cámara. Tenieñdo en-cuenta esta 

ii1tima rel.aci6n y recorc;i.ando (por 1a concl.usi6n 7) que 

es igual. a 6 1 d* 1 segfin que midamos a Yn so-

bre 1a l.ínea i* 6 d* respectivamente, en 1as tab1as 

Nos. XV y XVI mostramos l.os val.ores medidos para Yn 

y 1os val.ores cal.cul.ados para jT• 1 y ja•l tomando 

R = 2B.6S ± .OS mm. Promediando por separado, 1os va-

lores de l.as fil.timas col.umnas de l.as tabl.as men~ionadas 

y redondeando, obtenemos: 

0.2089 ± 0.00024 RLU 

0.094S ± 0.00023 RLU 

A 1os val.ores anteriores no es necesario corregir1os por 

errores mayores que O.OS mm, en e1 radio efectivo de 1a 

cámara, ya que se comprob6 experimenta1mente su ausencia 

segfin el. m~todo explicado en el. párrafo anterior a 1a 

conc1usi6n 4. Puesto que segGn l.a conc1usi6n 1.5, el. mi-

neral. bajo estudio pertenece a un sistema cristal.ino or-

togonal., 
. l. 

entonces l.as magnitudes y de 1as 

aristas de l.a cel.da unidad recíproca son inversamente 

proporcional.es a l.as magnitudes· de l.as aristas correspo~ 

dientes (que 11.amaremos 1r1 y 

directa, esto es: 

1 -r 
1 et 1 

1 ver :I.a referencia 12, pag. 88 

1 d 1 ) de l.a ce1da unidad 

(l.6) 

(l. 7) 
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T A B L A XV 

n: ORDEN DE 

LA MANCHA DE Yn 1~·1 · 
. * 

(mm) 
LA LINEA ;J. (RLU) 

l. AUSENCIA 

2 l.2.l.O ± .025 0.2096].8 ± .000427 

.3 ~USENCIA 

4 24.775 ± .025 0.209528 ± .000197 

5 AUSENCIA 

6 38.675 ± .025 0-208301. ± • 0001.13 

7 AUSENCIA 

8 56.375 ± .025 o_ 2os1'70 ± .• 000060 

9 AUSENCIA 



n: ORDEN DE 

LA MANCHA EN 

LA LINEA d* 

1 

2 

3 

4 

s 

6 

7" 

8 

9 

10 

11 

12 

TABLA XVI 

AUSENCIA 

10.875 ± .025 

AUSENCIA 

16.500 ± .025 

AUSENCIA 

AUSENCIA 

AUSENCIA 

ld*I 
(RLU) 

0.094333 ± .000214 

0.094672 ± .000139 

108. 



Así, tornando 1.54178 :!: 

tramos que: 

o 
7.380324 ·:!: 0.0070341 A 

o 

o 
A, 

109. 

en con-

1d1 16.3147 :!: 0.030414 A 

pudiendo entonces estab1ecer 1a siguiente 

Conc1usi6n 18: Las aristas de 1a ce1da unidad re-

cíproca que causaron, por intersec

ci6n con 1a esfera de Ewa1d durante 

e1 movimiento Weissenberg, 1as 1í-

neas i * y d* en 1a equisgrafía Weis· 

8, miden respectivamente: 

0.2089 :!: 0.00024 RLU 

1 d* 0.0945 :!: 0.00023 RLU 

y 1as aristas de 1a ce1da unidad di

recta co1inea1es {por 1a conc1usi6n 

15) a 1as anteriores, miden respec-

tiva.mente: 

-r 1 
di 

o 
= 7.3803 :!: 0.0070 A 

o 
16.3147 ± 0.0304 A 

Así, 1as conc1usiones 4 y 18 nos hacen ver que ningfin 

par, de 1as 3 aristas de 1a ce1da unidad directa, tiene 

1ongitudes igua1es. Por 1o que podemos afirrnar1 
1a. si

guiente 

1ver 1a referencia '13, pag. 35 
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Concl.usi6n 19: E1 sistema crista1ino del. mineral. 

desconocido noºes ~etragonal.. 

Atendiendo a 1as conclusiones 15 y 19, podemos al. 

fin conocer el. sistema cristalino a1 cua~ pertenece el. 

mineral. bajo estudio, ~sto es: 

Conc1usi6n 20: E1 mineral. bajo estudio pertenece 

tentativamente a1 sistema crista-

lino 

ortor6mbico 

Uniendo esta G1tima aseveraci6n con 1a conc1usi6n 16, 

obtenemos 

Conc1usi6n 21: E1 mineral. de inter~s pertenece al. . 

grupo tridimensional. de Laue: 

rnmm 

Es decir, a uno de 1os siguientes 

grupos puntual.es tridimensional.es: 

222, rnrn2 6 rnrnm 

Puesto que, por 1a conc1usi6n 11, 1as celdas unidad 

directa y rec!proca poseen ejes ortogonal.es, entonces 

podemos ca1cu1ar sus vo1umenes V y V*, respectivamente 

as:t: 

V llllklldl 
1 r..; 11 d* 11 d* 1 

••• (18) 

••• (19) 



l. l. l. • 

substituyendo en estas expresiones l.os val.ores menciona

dos en l.as concl.usiones 4 y l.8: 

V (l.2.l. ± 0.3) (7.3803 ;!; .0070) (l.6.3147 :!: .0304) A3 

= l.457.1757 ± 40.5678 ;.3 

V* (O • l. 2 7 ± • O O 3 l.) (O • 2 O 8 9 ± • O O O 2 4) (O • O 9 4 5 ± 

• 00023) RLU 3 . 

= 0.0025151.l. ± 0.000068 RLU 3 

y así, podemos enunciar l.a 

Concl.usi6n 22: Los vol.umenes de l.as cel.das unidad 

directa y rec~proca, del. mineral. 

desconocido son, respectivamente: 

V = l.457 ± 41 ;.3 

V* = 0.0025 ;!; 0.00007 RLU 3 

con este val.ar para V y util.izando el.' val.or encontrad?, 

en l.a primera secci6n de este trabajo por el. m~todo del. 

picn6metro, para l.a densidad, es posibl.e cal.cul.ar l.a masa 

(m) de l.a materia existente dentro de una cel.da unidad: 

m PV ( 20) 

(5813.9838 ± 809.3704) X l.0- 24 gr 

3502.3697 ± 487.6027 UMA 

y así, escribir .l.a 

cancl.usi6n 23: La cantidad de materia dentro de 

l.a cel.da unidad del. mineral. deseo-
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nacido, tiene una masa dada por: 

m SBl.4 ± B09 X 10-24 gr 

3502 ± 487 UMA 

Atendiendo a 1a concl.usi6n 20, ésto es, que e1 cris

tal. pertenezca a1 sistema crista1ino ortor6mbico, es co~ 

tumbre entre l.os crista16grafos entiquetar a 1os 3 vecto 
.... .... .... 

res unidad ortogonal.es ~on 1os nombre a, b y c, de acue~ 

do a 1a siguiente convenci6n1 • 

b>a>c 

por l.o que de aquí en ade1ante cambiamos de nomenc1atura 

así: 
.... .... .... .... 
i c i* c* 
.... .... .... .... 
d b d* .... b* 
.... .... .... .... 
k a k* ... a* 

con ta1es nombramientos y exigiendo sistemas derechos, 

podemos escoger de entre dos posibil.idades (ver l.a figu-

ra Nº 16 1a orientaci6n re1ativa del. sistema de ejes 

crista1ográf icos con respecto a1 crista1 montado en l.a 

cámara. Adoptando 1a segunda posibi1idad y consideran-

do que durante e1 movimiento Weissenberg, el. azimut cri~ 

ta1ino disminuye conforme 1a pe1ícul.a se tras1ada hacia 

1a derecha (con respecto a un observador de pie mirando 

en el. sentido de propagaci6n de1 haz incidente) , podemos 

asignar, siguiendo a Bijvoet, 2 para propósitos de inde-

1 ver l.a referencia l.4, pags 106 y l.07 

2 aeferencia l.6. 
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xaci6n de l.as manchas <le difracción presentes en l.a 

equisgrafía Weis 8, l.os signos mostrados en l.a foto Nº 

l.l.4 .. 

27 a l.as l.íneas b* y c*. Y entonces proceder (toman-

do en cuenta l.os festones y/o manchas extintas) a inde

xar l.a cquisgrafía Weis 8, según l.o muestra l.a foto Nº 

27 El. anál.isis de l.os índices presentes y ausentes 

en esta equisgrafía se hará por ser así más fructífero, 

simul.táneamentc a l.os anál.isis correspondientes a otras 

equisgrafías de nivel.es cero y uno, l.as cual.es se obti~ 

nen a continuación. 

Con el. fin de obtener por el. método de equi-incl.inaci.6n1 

una equisgrafía Weissenberg de primer nivel., girando al. 

.. bicristal. con respecto al. eje l. l. amado -a, debe l.a e.limara 

ser l.l.evada a un arregl.o distinto (mostrado en l.a figura 

Nº 18 al. conservado para equisgrafías de nivel. cero 

(mostrado en l.a figura Nº 17 ) • El. arregl.o requerido 

se l.ogra cuando el. ángul.o (µi) de inc1inaci6n de l.a cá

mara es tal. que l.a 1ínea punteada AB, en l.a figura Nº 

18 es perpendicul.ar a l.os pl.anos de l.a red recípro-

ca que son normal.es al. eje mecánico de giro del. cristal.¡ 

y además, el. despl.azamiento (D1 ) de l.a pantal.l.a de ren-

dija es tal. (ver l.a figura Nº l.9 que ésta deja pasar 

hacia l.a pel.ícul.a sol.amente l.os haces difractados por 

el. primer nivel. de l.a red recíproca al. intersectar l.a 

2 una presentación el.ara de este método puede consul.tarse 

en l.a referencia 11, cap. 14 
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FIGURA N!? 19 



J.J. a. 

esfera de Ewa1d. Tal.es val.ores están dados, en t~rmin_os 

del. radio (rs) de J.a pantaiJ.a de reñdija y del. período 

trasJ.acionaJ. (' 1 > de J.a red recíproca'a J.o J.argo del. eje 

de rotaci5n del. cristal., así 1 : 

ang sen 'i /2) 

r s tan ( lJ J. ) 

e 2i> 

( 22) 

substituyendo en J.as ecuaciones anteriores el. va1or para 

dado en 1a concJ.usi5n 4 y el. val.or de 24.9 ± 

0.03 mm para rs' obtenemos: 

lli 3.65221°±0.08842°~ 3.65º ± 0.093° 

D 1 J..589357 ± 0.040546 mm~ J..59 ± 0.045 mm 

Una vez efectuadas en J.a cámara estas correcciones 

se expuso durante 200 hrs una equisgrafía Weissenberg 

de primer nivel. (según J.as condiciones de operaci5n an~ 

tadas en 1a tab1a Nº XII con el. bicristal. girando con 

respecto a su eje -+ 
a, según 1a OJ.tima convenci6n aquí es-

tabl.ecida. La equisgrafía resuJ.tante, marcada como Weis 

13, se muestra en J.a foto Nº 28 notándose en su ecua-

dor J.as manchas de referencia azimutal., registradas a 

J.os azimuts cristal.inos mostrados (numeradas de izquieE 

da a derecha) en J.a tabl.a Nº XVII. 

Sobreponiendo J.a equisgrafía Weis 8 sobre Weis 13 de tal. 

forrna·que se trasl.apen J.as regiones azimutal.es igual.es 

de una y otra equisgrafía (util.izando J.as manchas de re-

1cons~J.tar J.a referencia J.J., pags. 293 y 294. 
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Tab1a Nº XVII 

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS 13 

Nº de mancha Azimut crista1ino 

1 111° 1.0' ± 2.5' 

2 141° 12' 

3 171° 3' 

4 209 o 3. 

s 259º 5' 

6 300° 33' 

ferencia azimuta1 dadas en 1as tab1as Nos. XIV Y XVII 

es posib1e identificar en Weis 13 (ver 1a foto Nº 29 

1as 1íneas de manchas de difracción ocasionadas por 1os 

ejes crista1ogr~ficos b y e, ya identificados en Weis 8 • 

. Ta:l:es 1íneas en Weis 13 acttian como espejos para e1 pa

tr6n de manchas, a1 igua1 que en Weis 8, por 1o que po

demos asegurar1 que 1a red recíproca pesada en intensi-

dades posee dos p1anos espejos norma1es entre sí y para-

1e1os a1 eje~ (eje de giro); en otras pa1abras: 

Conc1usi6n 24: 

, 

Las simetrías de ref1exi6n detecta-

das en 1as equisgrafías Weis 8 y 

Weis 13 indican que 1a red recípro-

ca pesada en intensidades posee si-

metría: 

mm -en 1a dirección de eje a 
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Trazando en Weis 13 1íneas, cada una de 1as cua1es 

agrupa manchas de difracci6n proveniente~ de 1a interse~ 

ci6n con 1a esfera de Ewa1d de una hi1era de puntos para-

1e1a a uno de 1os ejes crista1ográficos norrna1es a1 eje 

de giro, obtenemos e1 conjunto de festones mostrado en 

1a foto Nº 30 donde 1as cruces denotan 1as manchas de 

difracci6n observadas. Tomando en cuenta 1as ausencias 

sistemáticas evidentes en weis 13 (y ana1izadas posterioE 

mente) es posib1e asignar índices a 1as manchas presentes 

en·~a1 equisgrafía, ta1 y como se muestra en 1a foto Nº 

31 En ~sta se hace evidente que 1os festones que 

agrupan manchas de difracci6n con índices de ref1exi6n: 

H = 1, K = 4n, L y H = 1, K 

o bien: 

L = 4n 

n~ aparecen sistemáticamente. 

Conc1usi6n 25: E1 aná1isis de 1a equisgrafía Weis 

13 indica que 1o·s festones que agru

pan manchas de difracci6n con índi

ces de ref1exi6n: 

H 1, K = _4n, L 

y H 1, K L = 4n 

están ausentes sistemáticamente. 

Tambi€n de 1a observaci6n de 1a foto Nº 30 se conc1uye 

que en Weis 13 están ausentes sistemáticamente 1as man

chas de difracci6n pertenecientes a 1as hi1eras inc1ina

das correspondientes a 1os ejes crista1ogr~f±cos recípro-
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cos b* y 
.... 
e*; 6 bien, en t~rminos de 1os ~ndices de re-

f1exi6n podemos emitir 1a siguientei 

Conc1usi6n 26: Las manchas de difracci6n que en 

Weis 13 poseen 1os ~ndices de re-

f1exi6n: 

H 1, K L o 
H 1, K = O L 

estSn ausentes sistemSticamente. 

125. 

E1 eje mecánico de giro en Weis 8 y Weis 13 ha sido 

co1inea1 a1 11amado eje crista1ográfico ..... 
a. Para tomar 

equisgraf~as Weissenberg de nive1es O y 1 con e1 cris-. 

ta1 girando con respecto a1 eje ~. se debe reorientar 

• e1 bicristai en 1a cabeza de goni6metro, hasta que as~ 

suceda. A1 co1ocar un azimut crista1ino de 305°00' ± 2. 5' 

e1 eje crista1ográfico e (y tambi6n e1 e*) queda co1inea1 

con e1 haz transmitido (seg~n 1a conc1usi6n 9 co1ocando 

e* por I•. atendiendo a 1a á1tima convenci6n). En ta1 

orientaci6n es posib1e,uti1izando un microscopio est6-

reo, etiquetar en e1 espacio 1a direcci6n de1 eje -c. 

cando y pegando (con Duce y acetato de buti1o) a1 bicris

ta1 una nueva fibra de vidrio en 1a direcci6n de1 haz i!!. 

cidente; posteriormente se corta 1a fibra de vidrio ant.!._ 

gua y ei bicrista1 es montado en una cabeza de goni6metro, 

con 1a cua1 se sigue un proceso de orientaci6n simi1ar 

a1 descrito en e1 caso de1 eje ~. en base a osci1ograf~as 
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sencil.l.as y dobl.es. La oscil.ografra final. (marcada c~mo 

Ose l.l.9) se muestra en l.a foto Nº 31' y. sus condiciones 

experimental.es en l.a tab.1a XII Con e1 f ín de medir 

l.a magnitud del. eje ~ y cornpararl.a con l.a magnitud medi-

da para tal. eje por el. método Weissenberg (anotada como 

. 1 
..,. . 
:L en l.a concl.usi6n 8) , se determinar~n, util.izando 

el. instrumento medidor Charl.es Supper 955, l.as distancias 

(2Yn en mm) en Ose 119 entre rengl.ones de manchas corre~ 

pendientes a pl.anos de l.a red recíproca de nivel. n,y -n, 

pexpendicul.ares al. eje de oscil.aci6n del. bicristal.. Para 

cada val.or de n (se observan 6 nivel.es en Ose l.l.9) se en-

centraron l.os siguientes val.ores de I ti 1 , util.izand_o l.as 

f6rmul.as (1) y ( 2) 

Tabl.a N ° XVIII]. 

Nivel. 2Yn Yn 1e1 
n o 

(mm) (mm) (A) 

l. l.2.25 ± o.os 6.l.25 ± .025 7.387 ± 0.0409 

2 26.24 l.3.225 7.368 

3 46.00 23.000 7.396 

l. Las incertidumbres en 2Yn son debidas a l.a resol.uci6n 
del. instrumento; y l.as anotadas para yn y 1 e ,. son 
debidas a propagaci6n d~ incertidumbres toma-ndo 

···~ = l..541.78 ± 5 :x 10-6 A y R 28.7 ± O.OS nun. 

Promediando 1os val.ores de 1 C t dados en l.a tabl.a Nº XVIII 

.obtenernos un val.ar de 7.38366 ± 0.02351. A, y comparSndo-
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l.o.con el. resu:Ltado del.a concl.usi6n :LB, podemos emitir 

l.a siguiente 

Conc:Lusi6n 27: La magnitud de eje crista:Logr:ifico 

6, obtenida .por m6todos osci1ogrS-

ficos es de: 
o 

1e;1 = 7.384 ± 0.026 A 

l.a cual. coincide experimental.mente 

con l.a obtenida por el. m~todo Weis

senberg (concl.usi6n l.8). 

Una vez orientado el. cristal. a girar con respecto a 

su eje e se procedi6 a tomar una equisgrafía Weissenberg 

de nivel. cero durante 217 hrs. de exposici6n y con l.as 

condiciones experimental.es incl.uídas en l.a tabl.a Nº XII. 

Tal. equisgrafía se rnarc6 como Weis l.4 y se expone en l.a 

fotografía Nº 32, not:indose en su ecuador l.as manch~s de 

referencia azimutal. registradas a l.os azimuts cristal.inos 

mostrados en l.a tabl.a XIX (numeradas de izquierda a dere-

cha). La equisgrafía Weis l.4 muestra un buen patr6n 

Weissenberg, con :La característica de que toda man-

cha est:i acompafiado de otra mancha gemel.a; form:in--

dose así dos patrones Wei:.ssenbe.rg despl.azados entre sí, 

siendo el. patr6n izquierdo un poco m:is intenso que el. 

derecho. Este dobl.ez de manchas es expl.icab:Le en t~r-

2tlinos de no monocrista:Linidad de l.a muestra como se de-

211ostr6 al. anal.izar Weis 8 (concl.usi6n Nº S), sin embar-
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Tabl.a Nº XIX 

MANCHAS DE REFERENCIA AZIMUTAL EN WEIS l.4 

Nº de Azimut 
Mancha cºristal.ino 

J.. 244° 55' ± 2.5 

2 277° 55' 

3 321º 50' 

4 355° 45' 

s .2º l..5' 

6 39° 30' 

7 80° 35' 

90 el.. despl.azamiento entre manchas·· gemel..as es mayor en 

Weis l.4 que en Weis 8, por l.o que se hace pl..ausibl.e que 

durante el. cambio de fibra de vidrio"para pasar del.. eje ... ... 
a al.. eje c como eje de giro se haya inducido mecánica-

mente una mayor desorientaci6n de un monocristal. con -

respecto al. otro en l.a muestra bicristal..ina. Anal.iza-

remos Weis 14 tomando en cuenta sol.o el. patr6n izquie~ 

do por ser ~ste más intenso. En tal. patr6n se observan 

dos hil.eras incl.inadas (foto Nº 33 que intersectan el. 

ecuador de l.a pel.ícul.a, constituidas por manchas de di-
. . 

fracci6n producidas por haces difractados correspondien-

tes a intersecciones con l.a esfera de Ewal.d de l.os ejes 

cristal.ográf icos recíprocos que definen el. nivel. cero de 



¡ 
; 
¡ 
¡ 

t 
t~ 
t. 
t 
t 

/ 

;/ 
1 h 

·/ 

,/ .. , 
// y 

/,/ 
.'/ 

.:/ 

Fotograf ~a Nª 33 

131. 

.¿ 
,· 

-:,· 

./ \ 

l 

1 
1 



132. 

1a red recíproca perpendicu1ar a1 eje mecánico de giro 

(eje~). Ta1es 1íneas sirven domo iíneas ~specu1ares p~ 

ra e1 patr6n comp1eto de manchas (por ~sta característi

ca se han identificado como producidas por ejes crista1~ 

.gráficos), y es de notar que una ·de estas 1íneas inter

secta a1 ecuador de 1a pe1ícu1a a 4.5 cm de donde 1o ha

ce 1a otra, imp1icando que 1os ejes crista1ográficos re

cíprocos invo1ucrados están a 90º uno con respecto de1 

otro. Por 1o que es vá1ida 1a 

Conc1usi6n 28: Los ejes crista1ográficos recípro

cos ~· y S• son, dentro de 1a ince~ 

tidumbre experimenta1 norma1es entre 

sí. 

ta1 conc1usi6n, (obtenida ana1izando Weis 14), unida a 

1a conc1usi6n 10 reafirma 1o obtenido en 1as conc1usiones 

11 y 12 (obtenidas a partir de1 aná1isis de Weis 8), es 

decir: 

Conc1usi6n 29: E1 aná1isis de Weis 14 reafirma que 

1a muestra pertenece tentativamente 

a un si~tema crista1ino ortogona1, 

ta1 como se encontr6 a1 ana1izar 

Weis e. 

Para decidir cuá1 de 1os dos ejes crista1ográficos recí

procos (~* 6 b*) da 1ugar a cada una de 1as do~ hi1eras 

inc1inadas de manchas presentes en Weis 14, primero se 
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trazaron J.os festones correspondientes (ver l.a foto Nº 

34 y en seguida se sobrepone tal."equisgrafía a J.os 

festones trazados sobre ,Weis B (mostrados en J.a foto Nº 

26 ); este trasl.apamiento hace evidente que 1os fest~ 

nes pertenecientes a J.a J.ínea ~· en Weis B no se sobrep~ 

nen a J.os pertenecientes a J.a J.ínea-espejo izquierda ni 

a J.os pertenecientes a J.a J.ínea-espejo derecha de Weis 

J.4, J.o cual. significa que J.a magnitud 1 ;;. (medida uti-

1izando J.a J.ínea c* en Weis B) es distinta a J.as magnitu

des it• y b* 1 (medidas util.izando J.as J.íneas a* y 

b* en Weis 14) confirm&ndose así, por otra vía, que tenta 

tivamente el. sistema cristal.ino buscado es el. ortor6mbico 

(concl.usi6n 20): 

Concl.usi6n 30: La comparaci6n de J.os festones de 

Weis J.4 con J.os de Weis B, reafirma 

J.o encontrado al. anal.izar cuantita

tivamente Weis B y Ose 29 (concl.u

si6n 20) es decir, e]. cristal. per

tenece al. sistema ortor6mbico. 

El. trasl.apamiento de J.as equisgrafías Weis B y Weis J.4 

tambi~n evidencia que un subconjunto de J.os festones peE_ 

tenecientes a l.a J.ínea b* en W.,eis B se sobreponen a todos 

].os pertenecientes a J.a J.ínea-espejo derecha en Weis J.4; 

este hecho permite identificar a tal. J.ínea-espejo como 

producida por el. eje cristal.ogr&fico recíproco b.*, y por 
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compl.ementaridad, a la línea-espéjo izquierda como produ

cida por el. eje cristal.ográfico recíproco ~*; o sea: 

Concl.usi6n 31: ~a comparaci6n de l.os festones de 

Weis 8 con l.os de Weis l.4, permite 

identificar a l.as l.íneas-espejo iz

quierda y derecha presentes en Weis 

l.4 como correspondientes a l.os ejes 

cristal.ográf icos recíprocos 

y b* 
respectivamente, al. cumpl.ir ~stos 

l.as ecuaciones de Laue. 

Ad~ás, el. subconjunto de festones de Weis 8 que coi~ 

cide con todos l.os de Weis l.4, bajo el. tras.l.apamiento, 

es el. formado por l.os que cruzan a l.a.?il.era de manchas 

b* en manchas (presentes 6 ausentes) cuyos índices de re-

fl.exi6n son (ver l.a foto Nº 27 ) : 

H = O, ·K = 2n y L = O con ·n=l.,2,3, ••• ,l.O 

1o que permite concl.uir que en Weis l.4 se han extinguido 

sistemáticamente l.os festones que agrupan manchas cuyos 

~ndices de reflexi6n son: 

H 

6 sea: 

Concl.usi6n 32: 

K = 2n-l. •y L o con n=l.,2,3, ••• ,l.O 

La comparaci6n de l.os festones que 

cruzan a l.a l.ínea b* en Weis 8 con 
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aqué11os que cruzan .ª ta1 1ínea en 

·wei.s 14, evidencía que en Weis 14 

1os festones comp1etos formados por 

manchas de difracción con índices 

de refl.exión: 

H K impar y L = O 

están ausentes sistemáticamente. 

Tomando en cuenta 1a conc1usi6n 31, y suponiendo que no 

hay ausencia sistemática de festones que crucen a 1a 1í-

nea a* en Weis 14, podemos uti1izar 1a fórmu1a Nº (15) pa-

ra ca1cu1a:c: "i• 1 (y I b* 1) a partir de mediciones de l.as 

distancias Yn (en mm) entre manchas de difracción de or

den n sobre 1a 1ínea a* (y b*) y e1 ecuador de 1a pe1ícu-

1a. Ta1es cantidades medidas (uti1izando e1 instrumento 

Charl.es Supper 955) y cal.cu1adas,se exponen en 1as tabl.as 

Nos. XX 

1as l.5'..neas 

l.ores de 

mos: 

y XXI . para l.as distancias Yn a 1o 1argo de 

a* 

y 

respectivamente: promediando 1os va

b* 1 mostrados en estas tab1as obtene-

0.2569 :!: 0.0021. RLU 

0.09457 :!: 0.00035 RLU 

en 1os va1ores anteriores 1as incertidumbres son 1a suma 

de1 promedio de 1as incertidumbres sistemáticas individu~ 

1es más l.a mfix~ma dif ere~cia entre e1 promedio de 1os va-

1ores y cada uno de ~stos (e1 ~1timo sumando toma en cue~ 

ta l.as incertidumbres estocfisticas, y e1 primero 1as sis-



TABLANª XX 

N: Orden de la Yn lit* 1 
Mancha en la (mm) (RLU) 

LS:nea a* ± 0.025 

l. 7.43 0.25863 ± .000864 

2 14.90 0.257133 ± .000421. 

3 22.67 0.256949 ± .000268 

4 30.82 0.256171 ± .0001.87 

5 40.00 0.257115 ± .0001.34 

6 SO.DO 0.255348 ± .000094 

7 ausencia - --

Las incertidwnbres en Yn provienen de la precisi6n del in.!'!_ 

trumento de medici6n y las de (a*( son las propagadas • 

. ":.·.· 
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TABLA N"" XXJ: 

.. 
. 

N: Orden de 1a ·yn . 
lb*I 

Mancha en 1a (mm) 

L.S::nea b* ± 0.025 

.1 ausencia ---
2 .. --- . 

3 .. ---
4 .. ---
5 .. ---
6 16.45 0.094393 ± .0001396 

7 ausencia ---
8 22.30 0.094864 ± .0001010 

9 ausencia ---
10 .. ---
11 .. ---
12 34.65 0.0-94760 ± .0000588 

13 .. ---
14 .. ---
15 .. ---
16 .. ---
17 .. ---
18 58.05 o. 09427.9 ± .0000257 

19 .ausencia ---
20 .. ---

Las incertidumbres en Yn provie~~n de 1a reso1uci6n de1 :Ins
trumento de medici6n y 1as de lb 1 son 1as propagadas. 
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temáticas) • El val.or de J b* J aquí encontrado coincide 

con el medido en Weis 8 por lo que: 

Conclusj.ón 33: El ·análisis cuantitativo de J.as man-

chas de difracción sobre la J.ínea 

b* en Weis 14 arroja valores para 

l.as aristas fb f y b*f que coin

ciden experimental.mente hasta 1 x 10-4 

RLU cpn J.os encontrados para tales 

aristas (ver la concl.usión 18) al 

anal.izar Weis 8, y son: 

b* 0.0945 ± 0.00023. RLU 

16.3147 ± o.o3o4 i 

Por otro l.ado, el. val.ar de 1 a* 1 reci~n encontrado 

es el. dobl.e del. medido (y expuesto en J.a concl.usi6n 4) 

para tal. arista al. anal.izar cuantitativamente J.a oscil.o-

grafía Ose 29 (ve~ J.a tabl.a Nº XIII). 

consideración de que J.a medici6n de 

Este hecho y J.a 

a* 1 hecha sobre 

Ose 29 está l.ibre de posibl.es errores causados por asig

naci6n equivocada de órdenes a J.as hil.eras de manchas en 

una oscil.ografía (debido a que J.as posibl.es ex.tinciones 

sistemáticas no pueden desaparecer rengl.ones compl.etos 

de manchas en tal.es equisgrafías), hacen posibl.e afirmar: 

a) e.l. val:or correcto de J ¡¡t•. -es J.a mitad del. reci~n en

contrado anal.izando Weis 14, y b). hay festones total.mente 

ausentes pertenecientes a J.a J.ínca a* en Weis 14 que in-

tersectan J.a J.ínea en puntos col.ocados en medio de J.as i~ 
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tersecciones de todo par vecino de festones presentes. 

En otras palabras: 

conclusi6n 34: 

conclusi6n 35:. 

l.!..l ·-· :.__· 

El anSlisis cuantitativo de l.as 

manchas de difracci6n (dado en la 

tabla Nº XX sobre 1a J.ínea a* 

en Weiss 14, su comparaci6n con J.os 

r~sultados obtenidos de Ose 29 (co~ 

c1usi6n 4) y la consideraci6n de 

que J.as posib1es extinciones sist~ 

mSticas no afectan ~stos al.timos 

resu1tados, arrojan l.os siguientes 

val.ores para 1as aristas 1 ;;-. 1 y 

;;: 1 

-a* O. J.284 ± O. 0011- RLU 

;;: 1 o 
12.0l. ± 0.09 A 

La comparaci6n de 1as magnitudes 

1 ;;:. I medidas en Weis 14 y en ose 

29 permiten asegurar que en Weis 1-4, 

1os festones comp1etos formados por 

manchas de dif racci6n con índices 

de ref1exi6n: 

H = impar, K .Y L = O 

estsn· ausentes si..~itemSticam.ente 

Puesto que los val.ores de ª*' yf al dados en 1a con-
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c1usi6n 34 son mSs precisos que 1os expuestos en la con

c1usi6n 4, podemos reca1cu1ar con ellos y con los de la 

conclusi6n 18, utilizando las f6r=ulas Nos. (18) y (19) 

1os va1ores para 1os volumenes de la 

recta (V) y recíproca (V*), así: 

celda unidad di-

V (12.0l ± 0.09) (7.3803 ± .0070) (16.3147 ± .0304) .A3 

1446.0926 ± 14.9359 A3 

V* (0.1284 ± .0011)-(0.2089 ± .00024) (0.0945 ± .00023)RL 

0.0025347 ± 0.0000309 RLU
3 

Conclusi6n 36: Los vo1~menes de 1as celdas unidad 

directa y recíproca (con mayor pre

.-cisilSn que en 1a conclusi6n 22) del 

minera1 desconocido son, respectiva-

mente: 

V = 1446 ±. 15 i 3 

V* = (2. 53 X 103 ) ± (3 X l0-S}RLU3 

Y así tambi~n podemos calcular un valor m~s preciso para 

1a masa de 1a materia existente dentro de una celda uni-

dad: 

ni {p) (V} 

(3.9899 ± .432323 gr/cm3 ) (1446.0926 ± 14.9359)x 1o-2 :4cm 

(5769.7648 ± 691.2157) x io-24 gr • 

y así, escribir: 

Conc1usi6n 37: 

... 
La cantidad de materia (con mayor 

precisi6n que en la conc1usi6n 23) 

- i 

! 
! ¡ 
1 
i 
; ~ 
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en 1a ce1da unidad ortor6mbica, 

de1 minera1 desconocido es: 

m (5770 ± 691) gr 

3476 ± 416 U.M.A • 

. De acuerdo a 1os festones extintos tota1mente en 

Weis 14 (conc1usiones 32 y 35) y a 1a orientaci6n re1a

.tiva (ver 1a figura Nº 20) de1 sistema de ejes crista1o-

gráficos con respecto a1 bicrista1 montado en 1a cámara 

Weissenberg, podemos asignar ~ndices de ref1exi6n a 1as 

manchas de·difracci6n presentes en Weis 14 ta1 y como se 

muestra en 1a foto Nº 36 La orientaci6n de1 sistema 

de ejes crista1ográfico uti1izado para interpretar Weis 

14 se obtiene de 1a uti1izada, por convenci6n, a1 inter

pretar Weis 8, por medio de una serie de rotaciones i1us

tradas en 1a figura Nº 21 

Uti1izando 1as f6rmu1as 21 y 22, y 1os va1ores 

de ~* 1 (dado en 1a conc1usi6n 18) para s;;1 y de 

24.9 ± 0.03 mm para e1 radio (rs) de 1a panta11a de ren

dija, es·p~sib1e ~a1cu1ar e1 ~ngu1o (µ1 ) de inc1inaci6n 

de 1a cámara y e1 desp1azamiento co1 ) de 1a panta11a de 

rendija, necesarios para co1ocar 1a cámara Weissenberg 

de ta1 manera que 1a pe1~cu1a-capte, siguiendo e1 m~todo 

de equi-inc1inaci6n,1os hao;¡oes difractados correspondien

tes ·a puntos de 1a red rec~proca en e1 primer nive1 que 

cruzan 1a esfera de ref 1exi6n durante e1 giro Weissenberg 
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obteni~n,dqse~ 

o 1 = 2.61509 ± 0.03458 mm ~ 2.62 ± 0.039 mm 

Un.a vez efectuadas ta1es correcciones, se expuso duran-

te 160 hrs una equisgraf~a Weissenberg _de primer nive1 

(con condiciones de op~raci6n anotadas en 1a tab1a N• 

XII con e1 bicrista1 girando con respecto a su eje 

crista1ogr~fico C. Ta1 equisgraf~a {identificada como 

Weis 16) se muestra en 1a foto Nº 37 , y se aprecian 

en su ecuador 1as manchas de referencia azimuta1, regis

tradas {de izquierda a derecha) a 1os siguientés azimuts 

crista1inos: 
TAb1a Nº XXXI 

MANCHAS DE REFEnEN~XA AZX~UTAL EN WEXS 16 

Nº de Mancha 

1 

2 

3 

Azimut crista1ino 

268° 25' :1: 2.5' 

310° 35' 

44° 15' 

Las manchas de referencia azirnuta1 presentes en Weis 

1.4 -(Tab1a Nº XI:X ), y Wais l.6 (Tobl.a Nº XXI:X) permiten 

trasl.apar y comparar porciones de 1os nivel.os cero y pri

ro de 1a red reciproca comprendidos· en i.ntervnl.os nzi.mu

tn1es igua1es durant~ ol.- gi.ro Weissenberg con respecto a1 

~je crista1ogr5fico a ly ~·> • Es posibl.c entonces identi-
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ficar J.as hil.eras de manchas de difracci6n (ver J.a foto 

38 en Weis 16, correspondiente a l.os puntos de J.a 
-+ -+ 

red recíproca a l.o 1argo de l.os ejes a* y b*, que han 

cumpl.ido con J.as ecuaciones de Laue. Tal.es hil.eras, al. 

igual. que J.as correspondientes en Weis 14, sirven como 

el.ementos de simetría especul.ar para el. patr6n compl.eto 

de manchas de difracci6n, por J.o que1 J.a red recíproca 

pesada en intensidades posee dos pl.anos espejo normal.es 

entre sí y paral.el.os al. eje; (eje de giro); o sea: 

Concl.usi6n 38: Las si~etrías de refl.exi6n mostra-

das por J.as eguisgrafías Weis J.4 

y Weis 16, indican que J.a red re

cípro_ca pesada en intensidades po

see simetría 

mm 

en 1a direcci6n dei eje ~-

Los festones correspondientes a Weis 14 se presentan 

en :ta foto Nº 39, donde J.as cruces denotan 1as manchas 

·de difracc±6n observadas. Comparando J.os festones que 

cruzan J.a J.ínea incl.inada b* en We±s J.4, con J.os corres~ 

pendientes festones en Weis 16, se hace evidente que se 

han extinguido sistemSt±camente aqpel.J.os festones que agr!!_ 

-pan manchas con índ~~es .de refl.exi6n dados por: 

H • R = 2n • L J. con n = 1,2.3, 

y así. escribimos J.a 

1 Referencia is. pags 204 y 205 
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150. 

Comparando los festones que cruzan 

las líneas b* ~n Weis 16, con los 

correspondientes en Weis 14, se evi

dencía que en Weis 16, los festones 

que agrupan manchas con índices de 

reflexión: 

H K =2n L = 1 

están ausentes sistemáticamente 

Tomando en cuenta la identificación anterior de las líneas 

inclinadas en Weis 16, y la conclusión 39, se asignaron 

índices de reflexión a cada mancha de difracción observa-

da, tal y como se observa en la foto Nº 40 Tambii!!n es 

evidente en Weis 16,que sistem5.ticamente están ausentes 

todas las manchas de difracción pertenecientes a la hile

ra inclinada correspondiente al eje cristalográfico recí-

proco a*. Esta observación en t~rminos de los índices de 

reflexión es la 

conclusi6n 40: Las manchas de difracción que en 

Weis 16 poseen los índices de re

flexión: 

H K =O. L = 1 

están ausentes sistemáticamente. 

Iniciando la búsqueda del grupo espacial al cual 

perten.ecen las .operaciones de simetría aplicables a la 

d~stribución electrónica dentro de la celda unidad del 
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minera1 cristalino desconocido, reunimos 1as ausencias 

~istemáticas de manchas de difracci6n qué provocan l.a 

desaparici6n de festones compl.etos e hil.eras incl.inadas 

compl.etas (a partir de l.as concl.usiones No's. 25, 26, 32, 

35, 39 y 40) en l.a tabl.a XXIII. 

Además de l.as extinciones de hil.eras incl.inadas y 

·festones compl.etos, mostradas en l.a tabl.a XXIII, en l.a 

equisgraf ía Weis 8 observamos que l.as manchas de difrac

ci6n con índices de ref l.exión tal.es que K + L = 2n son 

l.as únicas- que están presentes, o sea: 

Concl.usión 41: Las manchas de difracción que en 

Weis 8 poseen índices de refl.exión 

(H = O, K, L) tal.es que: 

K + L = 2n + l. 

están ausentes sistemáticamente. 

Al. observar l.os índices de refl.exión asignados ·a 

l.as manchas de difracción présentes en Wei.s 13, 

mos que éstos son tal.es que k + L 2n siempre, 

que: 

concl.uí

por l.o 

Concl.usi6n 4 2: Las manchas de difracción que en 

Weis l.3 poseen índices de refl.e

xión (H l., K, L) tal.es que: 

K + L a 2n + l. 

están ausentes sistemáticamente. 



,--

Tabl.a xx:c:c:c 

[ 
:Cndices de ref l.exi6n de manchas 
de difracci6n ausentes sistem:i-
ticamente que extinguen: 

Fest6n H:i..Lera 
Ren916n Equisqraf!a - :cncl.inada 

Nº Weissenberg 

H K L H K . 
l. Weis 8 - - - - -

2 Weis l.3 l. 4n L 1 K 

3 .. 1 K ·4n ·1 o 

4 Weis l.4 2n+1 K o - -

s .. H 2n+1 o - -

6 Weis 16 H 2n 1 H q 

L 

-

o 

L 

-

-
1 

:Cndices de refl.exi6n posib1es 
de manchas de difracci6n pres en-
que no extinguen total.mente: 

Fest6n Hil.era 
J:ncl.inada 

H K L H K L. 

H K L H K L 

l. ;io!~n L l. 

.... 
U1 ... 
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Simil.armente, observando l.os índices de refl.exi6n 

asignados a l.as manchas de difracci6ñ correspondientes 

a Weis 14, se hace evidente que éstos son tal.es que 

H=2n y K=2n siempre. N6tese que ésta característica 

se deriva de que l.os festones (H=2n+l., K , L =O) y 

(H , K=2n+1, L=O) están ausentes total.mente según l.os 

rengl.ones 4 y S·de la tabl.a XXIII· Así: 

Conc1usi6n 43: Las manchas de difracci6n que en 

Weis 14 poseen índices de refl.exi6n 

(H,K,L=O} tal.es que: 

H = 2n+l. y/o K = 2n+l. 

están ausentes sistemliticamente. 

Esto es consecuencia de l.as extin-

cienes de festones compl.etos expue~ 

tos en l.os rengl.ones 4 y 5 de l.a 

tabla XXIII_-

Anal.izando conjuntamente las equisgrafías Weis 14 y Weis 

16, ,se manifiesta el hecho de que todas 1as manchas de di

fracci6n presentes tienen asignados índices de ref l.exi6n 

tal.es que K + L es par. Esta característica se deriva de 

que l.os festones (H , K =2_n+l., L= ) en Weis l.4 y (H 

X=~n, L=l) en Weis 16 están ausentes total.mente como se 

muestra en los rengl.ones .5 y 6.de la tabl.a XXIII. 2'.sí: 

Concl._usi6n 44: ~as manchas de dif racci6n que en 

Weis 14 y We:i:.s 16 poseen índices 

( -, 
i' 
i 
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de ref1exi6n (H,K,L=O) y (H,~~L=1), 

~espectivamcnte, ta1es que: 

K + L = 2n+1 

están ausentes sistemfiticamente. 

Esto es consecuencia de 1as extin-

cienes de festones comp1etos, ex-

puestas en los reng1ones 5 y 6 de 

1a"tab1a XXIII-

Podemos sumarizar 1os resu1tados de 1as conc1usio-

nes Nos. 41 al 44 en la tabla XXIV los cuales junto 

con 1os resultados expresados en la tabla XXIII, nos per

mitirán prímero determinar el tipo de red de Bravais del 

mineral bajo estudio y después el grupo espacial al cual 

pertenece. 

Con las tablas XXIII y XXIV podemos intentar encon-

trar el grupo espacial correspondiente a la muestra de 

interés. Para ésto es necesario primero encontrar el 11a-

mado símbolo de difracci6n (formado por el símbolo de ex

tinci6n precedido por.el grupo de Laue) del mineral cris-

talino. El símbolo de extinci6n está constituido por el 

conjunto de.símbolos asignados al tipo de red de Bravais 

y a los elementos de simetría traslacionales (ejes de 

torni11o y planes de deslizamiento: incluyendo la magni

tud de sus. ·tra::;lacÍ.ones)° eorrespondientes a la muestra 

cristalina. 



Tab1a 

Reng16n Equisgraf~a :Indices genera1es 
Weissenberg de ref 1exi6n 

N• 

1 Weis e OKL 

2 Weis 13 1KL . 

3 We,is l.4 HKO 
~ 

4 Weis l.6 • HK1. 

'· 
5 . Weis 14 y ;l.6 HKO y HK1 

XXl:V 

:Indices de ref1exi6n 
de .ausencias sistem~ 
ticas observadas 

K+L = 2n+1 

K+L = 2n+1 

H y/o K = 2n+1 

K = 2n 

K+L = 2n+1 

l:ndices de ref1exi6n 
de presencias posi-
b1es observadas 

K+L ,,. 2ri 

K+L ... 2n . 
H y K pares 

K = 2n+1 

K+L = 2n 

-.__ 

... 
U'I 
O\ 
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E1 tipo de
0 

red de Bravais se obtiene comparando 1as 

condiciones que 1os índices de rcf 1e~i6n deben cumplir 

para que ciertas manchas generales de difracci6n·no se 

ausenten sistemáticamente, con las extinciones sistern~-

ticas observadas en las equisgrafías Weissenberg del cri~ 

tal estudiado. El sistema ortor.6mbico tiene 4 tipos po-

sib1es de redes de Bravais (primitiva, centrada en e1 ín

·terior, centrada en las caras y centrada en una cara) , 

para cada uno de los.cuales las condiciones para ref1exi~ 

nes posibles se dan1 en 1a tabla XXV Comparando tales 

condiciones con los índices asignados a las ref1exiones 

Tabla XXV 

.Reng16n .Tipo de red Condiciones para ref1exio-
nes generales posib1es 

1 p Ninguna 

2 J: H + K + L = 2n 

3 .F H,K,L todos pares 6 
todos impares 

4 c H + K = 2n 

-
5 ·8' H + L = 2n 

6 A K + L = 2n 

1 Las columnas 2a. y 3a. se tornaron de 1a pag. 53, 
tomo J:, referencia 5. 
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presentes en l.as equisgraf~as Weis B, l.3~ l.4 y l.6 (fotos 

Nos. 27 ,. 31. , 36 y 40 , respectivaménte), _vernos que to

dos l.os presentes curnpl.en con l.a condici6n: 

K + L = 2n 

por l.o que podernos emitir l.a 

Concl.usión 45: El. hecho de que todas l.as manchas de 

di~racci6n presentes en l.as equis

graf~as Weis B, l.3, l.4 y l.6, tengan 

~ndices de refl.exi6n (HKL) con K+L 

un n11rnero par, perrni te as.ignar una 

red de Bravais tipo: 

Centrada en cara A 

al. mineral. cristal.±no bajo estudio. 

El. rengl.6n 3 de l.a tabl.a XXIV indica que para l.as 

refl.exiones especial.es HKO l.as manchas de difracción ~b-

servadas poseen todas l.os ~nd±ces H y K pares. El. hecho 

de que H sea par no es el. caso particul.ar cuando L = O 

de l.a condic±6n para red de Bravais tipo A (K + L par) 

por l.o que podernos afirmar que ex±ste un pl.ano de desl.i

zarniento con trasl.aci6n a l.o ].argo del. eje a y con magni-

tud a/2. As~ l.l.egamos a l.a: 

Concl.usi6n 46: El. hecho de que todas l.as manchas 

de-difracción correspond±entes a 

l.as ref l.exiones espec±al.es HKO po

sean ~nd±ce de refl.ex±ón H par, no 
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siendo ésto un caso particuiar de 

ia condición K + L par, permite 

asegurar que existe ei piano de 

desi±zamiento a con-trasiación: 

a/2 

Por otro iado, como ia condición K par que se observa 

~n ias refiexiones especiaies HI<O (rengi6n 3 de ia ta

bl.a XXIV ) es un caso particuiar de 1a condición K + L 

par, para l.as ref.iexiones generaies HKL, ·no podemos ase

gurar ni ne.gar ia existencia de un p1ano de des1izamien-
.... 

to a io iargo dei eje b y de magnitud b/2. De iguai roa-

·nera, como l.a condición H+K par observada en ias refl.exi2 

nes especia1es HKO, es un caso particuiar de ia uni6n de 

1as 2 condiciones anteriores (H + L par para refiexiones 

HKL y H par para ref1exiones HKOl, no podremos tampoco 

asegurar ia exi'stencia 6 inexistencia de_ ':1n piano de des-

l.izamiento con trasiación a/2 + b/2. Pero puesto que 

en l.as refl.exiones HKO hay rna'nchas de difracc:i;.6n con 'l:n-

dices tal.es que H + K ~ 4n af±rrnarnosi l.a: 

Concl.usi6n 47: Ei hecho de que en Weis l.4 (ref1exi2 

nes HKO) existan manchas de difrac-

ci6n con !ndices taies que: 

H + K "" 4n 

indica que no existe u~ pl.ano de 

desl.±zarni.ento con trasl.aci6n: 

1 ver tabl.a 4.1..9 en ia pag. 54 de l.a referencia 5 

. t 
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AnS1ogamente, como 1a condici6n K + L par (según 

reng1ón 1 de 1a tab1a XXIV que se observa en 1as re-

f1exiones especia1es OKL ·es un caso particu1ar de 1a co!!_ 

dición K + L par, para 1as ref1exiones genera1es HKL, 

no podemos asegurar ni negar 1a existencia1 de un p1ano 

de des1izamiento a 1o largo de la diagona1 entre b y ~. 

y de magnitud b/2 + c/2. Similarmente aunque en Weis 8 

se aprecia que todas 1as manchas de difracción, pertene

cientes a 1as reflexiones especia1es OOL y OKO, poseen 

~ndices L 6 K pares, no podremos asegurar ni negar 1a 

existencia de ejes de torni11o 2 1 con tras1aciones c/2 

6 b/2, respectivamente. 

En Weis 14, se aprecia que todas 1as manchas de di-

fracción, pertenecientes a 1as ref1exiones especia1es 

HOO ó OKO, poseen ~nd±ces H 6 K pares, respectivamente. 

E1 primer caso es uno no particular de 1a condición K + L 

par para 1as ref1exiones genera1es HKL, pero -es uno par-

ticu1ar de 1a condición H par para las ref1exiones espe

ciales HKO, por 1o que no obtenemos informaci6n acerca 

de 1a existencia de un posible eje he1icoida1 2 1 con tra~ 

1aci6n a/2. E1 segundo caso, es uno particu1ar de 1a con-
, . .., 

d,ici.15n K + L par para ref1exiones generales HKL, por l.o 

que no arroja concl.usione,,s,sobre l.a posib1e existencia de 

un eje de torni11o 2 1 con tras1aci6n ~/2. 

Sin embargo, puesto que entre las manchas de d±frac-

1ver-tab1a 4.1.9 en 1a pag. 51 del.a referencia 5 

: 
1 

1 
1 
! 
i ¡ 
l 
l 

1 
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ción pertenecientes a l.as refl.exiones especial.es OKL, 

existen a1gunas con índices K y/o L impares (ver l.a foto 

Nº 40 ), no se satisfacen l.as condiciones de presencia 

K par 6 L par resu1tado de l.as posíb1es existencias de 

p1anos de desl.izamiento con trasl.aciones ~/2 6 c/2, re~ 

pectívamente. O sea: 

Concl.usión 48: 

De igual. manera: 

Concl.usión. 4 9: 

El. hecho de que en l.as refl.exiones 

OKL existan manchas de d.ifracci6n 

con K y/o L impares asegura que no 

existen pl.anos de.desl.izamiento b 

6 c con tras1aciones: 

b/2 6 .c/2 

respectivamente. 

El. hecho de que en l.as ref l.exiones 

OKL existan manchas de difracción 

con ~ndices tal.es q~e K + L ~ 4n, 

permite asegurar que no existe un 

pl.ano de des1izarniento diagonal. con 

trasl.aci6n 

b 
4 ± c 

4 

Por otro 1ado, como en Weis l.4 podemos encontrar 

manchas de difracción, dentro de l.as ref1exiones especi~ 

~es HOO, con Índices H tal.es que H + K (= 0) ~ 4n y pue~ 

to que l.as ref1exiones especial.es HOO son un caso partí-
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cu1ar de 1as ref1exiones especiales HOL, podemos afir-

mar 1a 

Conc1usi6n 50: Puesto que las ref.l.exi?nes especi!!_ 

.l.es HOO son un caso particular de 

.l.as HOL, y puesto que entre .l.as HOO 

de Weis 14 existen manchas de difra~ 

ci6n tales que H + L #"4n, se obti~ 

ne que no existe un plano de des.l.i-

zarniento con tras1aci6n 

c/4 :!: a/4 

Atendiendo a l.as conclusiones de 1a 46 a la 50 poaenos resumir 1a 

informaci6n obtenida de1 estudio de 1as extinciones sis-

temSticas en equisgrafías Weissenberg, acerca de 1os e1e

mentos traslaciona1es de simetría presentes 6 ausentes en 

.l.a ce.l.da unidad. ortor6mbica (segGn 1a conc1usi6n Nº 30) 

centrada en 1a cara A (segGn 1a conc1usi6n Nº 45). Ta1 

informaci6n se presenta en 1a tab1a Nº XXVI apoyados 

en e11a podemos, utilizando e1 hecho de que .l.a red de 

Bravais es centrada en 1a cara A (seg~n 1a conc.l.usi6n 45), 

-emitir'tentativarnente un símbolo de extinci6n. 

Conc1usi6n 51: La existencia de un p.l.ano de des.l.i 

zcpniento a con tras1aci6n a/2 y e.l. .· 
con~~irn~ento de q~e .l.a red es tipo 

A,· permiten proponer tentativamente 

e1 siguiente símbo1o de extinci6n: 

A. a. 

i 

1 
! 
i : 

1 
¡ 

J 
! 
! 

1 



Tab1a xxv:r 

: 
Tipo Condici6n de E1emento Existencia Ref 1exiones : Ref1exi6n Posib1e de Tras1aciona1 

Simetr!a 

HKO H = 2n a a/2 s~ 

K =. 2n 
~ 

b b/2 no 

H + K = 2n n ·a/2 + b/2 posib1e 

H + K = 4n d a/4 ± b/4 no . 
J:KL K = .2n b b/2 no 

L = 2n e c/2 no 

K + L = 2n n b/2 + c/2 posib1e . 
K + L = 4n d b/4 ± c/4 no 

HOL L = 2n e c/2 no 

H = 2n a a/2 s~ 

H + L = 2n n a/2 + c/2 posib1e 

H + L = 4n d a/4 ± c/4 no 

HOO H = 2n 21 a/2 posib1e 

OKO K = 2n 21 b/2 posib1e 

COL L = 2n 21 c/2 posib1e 
.,.;.· ... ...... 

·-~· 
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Y puesto que e1 grupo de Laue tridimensiona1 (segGn 1a 

conc1usi6n Nº 21) es conocido¡ apoyaa·os en 1a conc1usi6n 

51, podemos emitir tentat~vamente Un SÍmbo1o de difracci6n 

Conc1usión 52: E1 conocimiento de1 grupo tridimen-

siona1 de Laue (rnmm) y 1a suposi

ci6n de un símbo1o de extinci6n po-

sib1e, permiten proponer tentativa-

mente e1 siguiente símbo1o de di

fracción posib1e: 

mmm A. a. 

Recordemos que ta1 símbo1o de difracci6n se ha obte

nido bajo 1a asignación convenc~ona1 de 1os vectores uni-
-+-+-+ ++ + 

dad ª• b y c, a 1os ejes crista1ográficos u, v y w respe.=_ 

tivamente bajo e1 criterio com~:nmente aceptado1 siguiente: 

C<a<b Sin embargo, este criterio no 11eva siempre a 

uno de 1os sírnbo1os de grupo espacia1 internaciona1rnente 

convenidos, por 1o que no necesariamente es posib1e obte-

·ner e1 sírnbo1o convenciona1 de1 grupo espacia1 buscado a 

partir de1 sírnbo1o de difracci6n encontrado experimenta1-

mente. · Para sa1var esta dificu1tad, asignarnos ahora su-

cesivamente 1os vectores unidad -+ a, b y Ó, manteniendo 1a 

restricción de obtener sistemas coordenados derechos, a 

:tas seis permutacior..es posib1es de 1os ejes crista1ográ
•· . 

ficos ~. ~ y ~ estudiados ~perimenta1rnente. Ta1es asig-

naciones nos permiten emitir 1a 

1ver :t.a pfigina 107, de :t.a referencia 14 
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Concl.usi6n 53: La sucesiva asignac.~6n de 1os vec-
+. ~ ~ 

tores unidad a, b:· y e a l.os ejes 

c~istal.ográficos experimental.es ... ... .... 
u, v y w, respectivamente, hace 

posibl.e que e1 símbo1o de extin-

ci6n del. mineral. de inter€s sea 

uno de 1.os seis siguientes: 

A. a., Ce. B •• b; 

A .. a, Ba. e.e. 

Los puntos en 1.os símbol.os anteriores indican sím

bol.os de el.ementos de simetría que no son directamente 

-observabl.es por difracci6n, ya sea por ser €stos no tra~ 

1acional.e·s 6 por tener condiciones de extinci6n sistemá

tica particul.ares de condiciones más genera1es. Revisan~ 

doi exhaustivamente 1os 354 símbo1os de extinción que 

son ei resu1tado de 1as 6 permutaciones de asignación 

de vectores unidad a cada una de 1as 59 asignaciones es-

tandar correspondientes a 1os 59 grupos espacial.es pert~ 

necientes al. sistema crista1ino ortor6mbico, encontramos 

que dentro de estos 354 símbo1os s61o -18 son congruentes 

con 1os seis símbol.os mencionados en 1.a conc1usi6n 53. 

Ta1es 18 símbo1os se muestran, junto con su símbo1o es

tándar y 1as asignaciones de vectores unidad correspon-

dientes, en 1a tab1a Nº XXVII. .cuando ·se ap1ica un gru-

po puntual. a una red de Bravais centrada, se producen más 

1 ver 1a tab1a 6.2.1 en 1as pags, 545 a 553.de 1a ref. 5 



Tab1a XXVJ:J: 

SS:mbo1o 
Estandar SS:mbo1os para Diversas Asignaciones de 1os 
co'!'p1eto Vectores Unidad 

-b .... 
abe cab bca acb bac cba a e 

Cmc21 Cmc21 A21 ma Bb.?.im· Bm2 1 b Ccm21 A21 am 

bn21 bn21 2 1 cn n2 1 a c21 n na21 2 1 nb 

1Ama2 Arna2 B2mb Cc2m Arn2a Bbm2 C2cm 

n11:11 nn21 2 1 nn n21 n n21 n nn2 1 2 1 nn 

' 

e }°m ~e 2 Ym Cm cm Amma Bbmm Bmmb CCmm Arnam 

bnn nen nna cnn nan nnb 
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de un elemento de simetría en ciertas direcciones, sin 

embargo en el símbolo del grupo de extinción s~lo se ~o

loca uno por direcci6n; los símbolos de los elementos 

de simetría presentes pero no tomados en cuenta en el 

símbolo de extinci6n se muestran en la tabla Nº XXVII 

bajo el símbolo de extinción correspondiente. La con-

clusi6n 48 no permite la existencia de planos de desliz~ 

miento con traslaciones b/2 ó c/2 segGn la asignación 

hecha en este trabajo de los vectores unidad a. los ejes 

cristalográficos encontrados experimentalmente; ésta 

restricci6n de manera más general (para toda posible 

asignación de vectores unidad a los eje~ cristalográfi

cos) significa que existe s61o un plano de deslizamien

to con traslación igual a un medio de una de las aris-

tas de la celda unidad. Este razonamiento nos permite 

desechar de entre los símbolos de extinción de la ta-

bla XXVII, aquellos que en forma explícita ó implícita 

representan más de un pláno de deslizamiento con trasla

ci6n igual a un medio de una arista de la celda unidad; 

restando como posibles símbolos de extinción del mineral 

aquí·estudiado, s61o seis. Esto es la 

Conclusión 54: La existen~ia, demostrada experi

mentalmente (~onclusi6n 48), de 

un solo plano de deslizamiento con 

traslación igual a un medio de una 

arista de la celda unidad, permite 

afirmar que el mineral estudiado 
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posee un s~mbo1o de extinci6n qu~ 

es uno de.entre 1os siguientes 

se~s: 

Ama2, 

Am2a, 

B2mb, 

Bbm2, 

Cc2m 

C2cm 

Pero todos 1os símbo1os de extinci6n de 1a conc1u

si6n anterior son equiva1entes, excepto por una asigna

ci6n diferente de vectores unidad a 1os ejes crista1o

gráf icos, y e1 símbo1o comp1eto est~ndar de extinci6n_ 

es (ver 1a tab1a XXVII): 

Por 1o que podemos emitir 1a 

Conc1usi6n 55: E1 símbo1o comp1eto de extinci6n 

de1 crista1 de inter6s es: 

Notemos que, según 1a conc1usi6n 52, e1 símbo1o de 

extinci6n encontrado experi=enta1mente con 1a asigna-

ción de vectores unidad a ejes c~ista1ográficos efectu~ 

da a 1o 1argo de este trabajo, es: A. a., e1 cua1 con

cuerda en éi orden de 1os símbo1os que 1o forman con e1 

sírnbo1o de extinción encontrado en 1a conc1usi6n SS. Esto 

perm±te obtener 1a 
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La asignaciOn, hecha a l.o l.argo 

de este trabajo, de vectores uni

dad a l.os tres ejes cristal.ográ

ficos encontrados experimental.

mente, coincide con 1a asignaci6n 

aceptada internacional.mente. 

A partir del. sírnbol.o de extinci6n encontrado y ex

puesto en 1a conc1usi6n SS, y del.·sS::rnbol.o de Laue que 

es conocido (rnrnrn: ya que el. sistema es el. ortorr6mbico 

segGn l.a conclusión. 30) , podernos constituir el. símbol.o 

de difracción: 

concl.usi6n 57: El. sírnbol.o de difracci6n del. cris

tal. estudiado, uniendo l.os símbo

l.os de Laue y de extinción encon

trados, es: 

rnnun Ama 2 . 

nn2 1 

Tal. sírnbol.o de difracción nos permite inmediatamente ase

gurar el. grupo espacial. de simetrías al. cual. pertenece 

l.a red cristal.ina estudiada: 

Conc1usi6n 58: La red cristal.ina del. mineral. es

tud!ado posee el.amentos de simetr~a 

que constituyen el. siguiente grupo 

espacial.: 

Ama2 

C~~ (Schoenfl.ies} 

·r_ 
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Este grupo espacial.. contiene l.a información necesaria 

para decidir de entre l.os tres grupos puntual.es mencio

nados en l.a concl.usión 21, a cuál. de el.los pertenece el. 

cristal.: 

Concl.usión 59: La red cristalina del. mineral. es

tudiado posee un conjunto de ele

mentos de simetría. pertenecientes 

al. grupo espacia·l. A:ma2, que macros

c6picamente dan l.ugar a un nuevo 

conjunto·.de elementos de simetría 

gue constituyen el. grupo puntual.: 

mm2 
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VI. CONCLUSIONES 

--·· 

Los resul.tados experimental.es obtenidos durapte el. 

desarrol.l.o del. presente trabajo pueden cl.asif icarse en 

tres grupos: espectrométricos, difractométr1cos y cris

talográficos; cada uno de los cual.es se presenta a con

tinuaci6n. 

A) Resul.tados Espectrométricos. 

Se han determinado, por fl.uorescencia de rayos 

X, 1as coIDposiciones químicas semicuantitativas 

(atendiendo a l.os elementos químicos con Nº at6mi-

co mayor que l.O) tanto de l.as diversas secciones 

de l.a matriz mineral. Vil.la Al.dama (l.l.amadas bl.anco 

rosado, amaril.l.o, rojo el.aro y rojo oscuro) como 

del. interior de l.as formas con hábitos bipiramida-

l.es r6mbico.s, que se encuentran incrustadas en l.a 
. -

·matriz mineral..mencionada. El. anál.isis comparati

vo de l.os datos obtenidos (mostrado en l.a tabla IX, 

del. capítulo IV) arroja l.os resultados expuestos 

en l.a tabl.a X del. capítul.o IV, l.a cual. se reprodu

ce en esta secci6n como l.a tabl.a XXV. 

B) Resul.tados Dif~actográfico.· 

Se han identificado, por difracci6n de rayos X 

(util.izando l.os métodos de Debije-Scherrer, de Gan

dol.fi, y por difract6rnetro de pal.vos), l.as fases 



TABLA XXV 

ANALISIS CUALITATIVO POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X 

REG:ION M:INERAL 

B1anco Rosado 

Amari11o 

-
Rojo C1aro 

Rojo Oscuro 

1Po1vo Octaedros 

Nomenc1atura: 

ELEMENTOS 

Fe As Sr 

,/,/ ,/,/ 

,1,1,1,I ,1,1,/ ,/,/ 

,/,/ ,/ ,/,/ ,/ 

,1,1,I ,1,1,l ,I 

,1,1,I ,/ ,1,1,I 

,l,/,1,1 Predominante 

,/,/,/ Mucho 

,/,1 Poco 

,I Trazas 

Mo 

,/,/ 

,/ 

,1,1 

,/ 

PRESENTES 

Ca Si C1 s 

,1,1,1,/ ,/,/ ,/ 

,/ ,1,1,/ ,/,/ ,l ,1,1 

,1,/ ,1,1,/ ,/,/ ,/ 

,1,/ ,1,1,I ,l ,1 ,1 

,/,/ ,/,/ ,/ ,/ ,/ 

p 

,/ 

,/ 
) 

,/ 

,/ 

,1 
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crista1inaS presentes en 1as diversas secciones de 

l.a matriz mineral. Vi11a Al.dama; así como en el. in

terior de l.as formaciones crista1inas como hábitos 

bipiramida1cs r6mbicos. 

En l..a muestra mineral.. "b1anco rosado" se iden-

tificaron p1enamente (ver 1a tab1a II del. capítu1o 

III) en, orden de importancia, 1as fases: cuarzo 

(Si0 2 ) y Hematita (a-Fe 20 3 ); además ¿xiste otro 

compuesto no identificabl.e debido a su baja concen

traci6n. 

En l.a muestra mineral. "amari11a" se identifica-

ron plenamente (ver 1a tabl.a III del. Cap. III) , en 

orden de importancia, l.as fases: natrojarosita (NaFe 3 

(So4) 2(0H)6), cuarzo (Si02) y hematita (a-Fe 20 3 ); 

no detectanpo otra fase química además de l.as menci~ 

nadas. 

En 1as muestras mineral.es "rojo el.aro" y "rojo 

o~curo" (ver l.as tab1as IV y V del. Cap. III) se ide~ 

tifica como fase predominante al. cuarzo (Si0 2 ) y a 

l.a hematita como fase secundaria en el. caso de "ro-

jo el.aro". Además, en ~stas 2 muestras se presenta 

un conjunto de 24 señal.es de difracci6n no reporta

das: en l.os es'tándares internacional.es JC POS hasta 

el. año de 1981., por l.o que muy probabl.emente exista 
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una fase crista1ina en estas dos muestras que no 

ha sido estudiada crista1ogr§ficamente. Ta1 fase 

fue 11amada "fase X" en este trabajo y surge como 

fase secundaria en "rojo c1aro" y como fase terci!! 

ria en "rojo oscuro". 

En ·ei interior de 1as formaciones crista1inas 

con h§bitos bipirami.da1es r6rnbicos se identifica 

p1enamente como fase secundaria al cuarzo (Si02 ) y 

como fase ter~iaria a 1a hematita (a-Fe203). La 

fase química crista1ina primaria, es decir, de ma

yor abundancia, se hizo evidente con un conjunto de 

33 señales de difracci6n no asignab1es por e1 méto

do Hanawa1th a ninguna de 1as fases cristalinas co

nocidas hasta 1981, según 1os patrones internacion~ 

:Les JCPOS. De 1as 33 sefia1es de difracci5n observ~ 

b1es, 1as 24 de mayor distancia interp1anar se pre

sentaron también como provenientes de una fase des

conocida (fase X) en 1as muestras "rojo c1aro" y 

•rojo oscuro", aunque como fase terciaria y secun-

daria, respectivamente. Así, se encontr6, como con!!_ 

tituyente principa1 de1 interior de 1as formaciones 

bipiramida1.es r5mbicas, una fase crista1ina posib1~ 

mente nueva, es decir, probab1emente no estudiada 

hasta 1a fecha de1 inicio de este trabajo. Sobre 

ta1 fase se hizo 1a investigaci6n crista1ogr§f ica 

cuyas conc1usiones se dan a continuaci6n. 
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C) Resultados Cristalográficos. 

Se encontr6 por medio de equisgrafías tipo Laue 

que los cuerpos cristalinos con hábitos bipiramida

les r6mbicos no son monocris·talinos, pero que sin 

embargo, la materia en su interior está constituida 

por miles de placas monocristalinas. Por medio de 

equisgrafías tipo Gandolfi se hizo evidente que la 

fase química de tales placas monocristalinas coinci:_ 

día con la fase X encontrada en los análisis difra~ 

tom~tricos. El trabajo crista1ográf ico de monocris-

ta1 aquí presentado se desarro116, sobre ta1es.p1a-
, 

cas monocristalinas, por medio de equisgrafías de 

los siguientes tipos: de Laue, .de Giro total, de O~ 

ci1aci6n, de Weissenberg nive1 cero y de Weissenberg 

nive1 uno. Los resultados son los siguientes: 

1) Lo~gitudes de 1as aristas de las ce1das 

unidad directa y recíproca (segGn 1as con

c1usiones 18, 33 y 34): 

o 

ªo 12.01 ± 0.09 A 
o 

bo l.6.315 ± 0.030 A 
o 

ºo 7.380 ± 0.007 A . 
a* 0.1284 ± 0.011. RLU o .. ; 
b* o 0.0945 ± 0.00023 RLU 

e* o 0.2089 ± 0.00024 RLU 
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2) Magnitudes de l.os parfunetros angul.ares de 

l.as cal.das unidad direéta y recíproca (se

g6n l.as concl.usiones ~O, l.l. y 28): 

a e = y = 90º ± l.º 

a* B* = y*= 90° ± l.º 

3) Sistema cristal.ino (segfin l.as concl.usiones 

20 y 30): 

ortorr6mbico 

4) Vol.umenes de l.as cel.das unidad directa y 

recíproca (segfin l.a concl.usi6n 36) : 

V l.446 ± l.5 A3 

5) Masa dentro de l.a cel.da unidad directa (se-

gdn l.a concl.usi6n 37) : 

M = 3476 ± 41.6 UMA 

~a que l.a densidad picnom~trica es de: 

4.0 ± 0.4 gr/cm3 

6) Tipo de re~ de Bravais (segfin l.a concl.usi6n 

45): 

~Centrada en l.a cara A 

ya que en l.as refl.exiones general.es (HKL}, 

todas l.as presentes tienen K + L = 2n 
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7) Masa por m6du1o mínimo materia1 o mo1~cu1a: 

m 1738 ± 208 UMA 

ya que hay 2 m6dul.os mínimos materia1es 

dentro de una ce1da unidad. 

8) Grupo tridimensiona1 de Laue (seg6n 1a con

c1usi6n 21.) 

9) 

mm m 

Símbo1o de extinci6n (segdn 1a conc1usi6n 55) 

Ama 2 

ya que: 

en l.as refl.exiones (HKO) todas 1as presen

tes tienen H=2n, imp1ic~ndo 1a existencia 

de un p1ano de des1izamiento con tras1aci6n 

a/2 (conc1usi6n 46) ¡ en l.as refl.exiones (HKO) 

a1gunas tienen H + K ~ 4n, imp1icando 1a no 

existenci~ de p1anos de des1izamiento con 
•. · a b 

tras1aci6n 4 ± 4 "(conc1usi6n 47) ¡ en 1as re-

f1exi·ones (OKL)· a1gunas tienen K y/_o L=2n+1, 

imp1icando 1a no existencia de p1anos de 

des1izamiento con tras1aciones b/2 y c/2 

(conc:l.usi6n 48)·; en 1as ref1exiones (OKL) 

a1gunas tienen K + L ~ 4n, imp1icando 1a no 

l 

-r 
1 ¡ 
¡ 
i 
! 
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existencia de pl.anos de des1i2amiento con 

trasl.ación b/4 ± c/4 (concl.usión 49): en 

1as ref1exiones (HKO) al.gunas tienen H+L~4n, 

imp1icando 1a no existencia de p1anos de 

des1i2amiento con tras1aci6n c/4 ± a/4 (CO_!! 

cl.usi6n 50). 

10) Símbol.o de .difracción (según l.a concl.usi6n 

57): 

mmmAma2 

11) Grupo espacial. (según l.a concl.usi6n 58) 

Ama 2 

cl.6 
2-v (Schoenfl.ies). 

Los el.amentos de simetría de este grupo es-

pacial. son mostrados en 1as figuras 22 y 23. 

12) Grupo puntual. (según l.a concl.usi6n 59) 

.mm 2 
~-.•. 

1os el.ementos de simetría de este grupo pu_!! 

tual. se muestran en 1a figura 24. 

'• . -~; 
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