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RESUMEN

El presente trabajo de graduacidn consiste en le
caracterizacion de una muestra de lava volcanica de
Quezaltepeque, mediante difractometria de rayos X y mediante
la determinacion de la conductividad térmica.

{fos o©objetivos de este trabajo son: a) identi ficar 1o

ut

componentes minerales de 1la muestra, empleando la difraccidn
de Rx por el método de polvo: técnica de Debye-Scherrer vy
detectar movil, b) identificar el tipo de simetria en gue ha
cristalizado cada componente, c) calcular analiticamente los
indices de Miller para cada compuesto identificado, vy d)
determinar experimentalmente la conductividad térmica de la
muestra pulverizada.

Los resultados principales obtenidos son:

Compuesto Sistema Conductividad térmica
identificado cristalino en [Watt/m-°C)
Si05 hexagonal
Fea03 romboédrico
Ala03 cubico
MnOz tetragonal 6.6 % 1B+ = B.1
Nas0O cubico
KO, cubico
CaO cubico

Los compuestos minerales identificados son los mismos O
concuerdan con los determinados por absorcidn atdmica.
Por su conductividad térmica, la lava de Quezaltepeque tiende

a comportarse como aislante térmico.
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INTRGDUCCION

La profundizacidn de la crisis econdmica en la ultima década
en nuestro pais, obliga a hacer estudios formales encaminados
a la busqgueda de un desarrollo apropiado, haciendo énfasis en
el uso de los recursos propios, con el fin de ir minimizando
la® dependencia econtmica actwel. Demiro. de esta Bptica se
eligid la lava volcanica de Quezaltepeque, para hacer sobre
gsta un estudio preliminar, el cual consiste de manera
general, en determinar cuales son los compuestos minerales gue
la constituyen v la determinacidn de la conductividad térmica.
Al determinar su conductividad térmica, se busca clasificarla
va sea como aislante térmico o como conductor teérmico. en
cuanto a la identificacidn cristolografica, podrian lograrse
mayores alcances solo en investigaciones posteriores, en las
que se determinen otras caracteristicas fisicas de los
componentes de la lava de Quezaltepeque.

El trabajo se desarrolld en tres etapas principales que son:
ETAPA DE IDENTIFICACION: En esta etapa, un polvo fino de 1la
muestra fue expuesto a un haz de rayos X monocromatico de
longitud de onda (&) igual a 1.544; obteniéndose un
difractograma siguiendo los pasos indicados en la seccidn
3.1.5. Aplicando la ley de Bragg se calculd la distancia
interplanar para cada pico de la grafica (difractograma) de
intensidad relativa contra el angulo de difraccidn. Con los

valores de distancia interplanar encontrados, se busca en

viii



tablas del Manual "Powder Diffaction File, Alphabetic Index"
y el "Powder Difraction Search Manual Hanawalt Method" para
determinar a gueé compuestos quimicos corresponden los valores
de "d" determinados.

ETAPA DE CALCULO DE LOS INDICES DE MILLER. Para determinar los
indices de Miller se wutilizd la férmula de distancia
interplanar para cada componente, segun la geometria
determinada al momento de su identificacidn. Combinando la
ecuacion de Bragg con la fédrmula de la distancia interplanar
de la componente, fue posible determinar los indices de
Miller, tal como se explica en el capitulo 4.

ETAPA DE DETERMINACION DE LA CONDUCTIVIDAD TERMICA. En esta
etapa, la muestra fue confinmnada en un tubo de P.V.C. sellado
lateralmente con cemento y un cautin de 60 watt se ubicd en el
centro geométrico del tubo para que se comportara como una
linea de fuente de calor. Una vez estando el sistema a régimen
permanente, se calculd la conductividad térmica aplicando la
ley de Fourier. Esto es explicado en el capitulo 95.

En 21 capitulo 6 se presenta un andlisis de los resultados,

conclusiones y recomendaciones.

ix
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CAPITULD I
En este capitulo se discutirdn los siguientes temas: Origen,
Composicidn quimica y textura de las rocas igneas; las
caracteristicas generales de la lava volcénica de
Quezaltepeque y su ubicacidn geografica. También se discutird
el mecanismo de produccidn del espectro de rayos X: continuo
y caracteristico ;3 la interpretacidn de Moseley de éstos

Gltimos. Finalmente se estudiard la ley de Braagq.

ML ORIGEN DE LAS ROCAS.
Se da el nombre de roca a la mezcla de varios minerales

agregados en diversas proporciones, las que constituyen una

unidad de la corteza terrestre. Segdn su origen, las rocas
pueden clasificarse en tres grandes grupos: a) digneas,
b) metamdrficas y c) sedimentarias. Las rocas igneas se forman
debido al enfriamiento del MAGMA, el cual estd dotado de
novilidad debido a su alta temperatura; en su composicidn se
encuentran todos los elementos gquimicos conocidos. A veces el
MAGMA enfria dentro de la corteza terrestre, formando rocas
igneas intrusivas; otras veces asciende y enfria en la
superficie terrestre, dando origen a rocas ignheas ext rusivas
o volcanicas.

Las rocas igneas pueden sufrir modificaciones y evolucionar a
rocas metambdrficas o sedimentarias. Por ejemplo, un magma
enfriado dentro de la corteza terrestre puede volver a

fundirse nuevamente por accidn de las altas temperaturas



2
debido a un magma ascendente, y como consecuencia sufrir una
recristalizacion, lo que dard como resultado una nueva roca.
En ambos casos resultara una roca metamodrfica.
En la Figura 1.1 se muestra el ciclo de las rocas, el cual

nunca o raras veces se completa.

A _MAGMA |‘I

enfriamiento f\l_lsién
ROCAS \\
IGNEAS |~ _ £ ROCAS
— ~ — METAMORFICAS
~ ~
\\.‘(/
L
// & \\
9 = -~ ~ &
interperismo 4~ M netamorfismo
4'\\
/ B
/ did
/ ~
/ £
4 A =
SEDIMENTOS Sh ROCAS
SEDIMENTARIAS
/r—-—
litificacion
Figura Pt Ciclo de las rocas. ({Tomado de

Fundamentos de Geologia Fisica de L. Leet y G.
Judson, Edit. Limusa; México, 1974)
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b 2 COMPOSICION QUIMICA DE LAS ROCAS IGNEAS.
Se ha estimado que las rocas igneas forman alrededor del 957%
en peso de la corteza terrestre. Practicamente todos los
elementos conocidos se encuentran presentes en las rocas
igneas, pero el predominante es silice (5i0,): le sigue en
importancia la alumina (Al=0z), y en este orden el Naz0, Kz0,
FeO y Fez0z, el Mg0 y el Cao son escasos*. Ademas de estos
oxidos, se encuentran otros como los de manganeso, fosforo
cobre, etcetera.
Es tal la importacia del S5i0s en las rocas igneas, que se ha
hecho una especificacidn de éstas de acuerdo a su contenido de
Si0=. Se llaman "acidas" si sobrepasan el 64% en peso de S5i0gn;
"intermedias" si contienen entre el 3871 y el 647, v '"bAsicas'
cuando su contendio en S5i0z es menor del 50@% en peso.
El aluminio alcanza unlnivel maximo del 253% al 3@% en peso, vy
2l rango deneral es del 124 al 18% en peso. Los ©Oxidos de
hierro son bajos: el 174 ¢ menos en rocas muy Acidas; pero se
incrementa en las basicas llegando hasta del 187 al 20% en
peso. El magnesio representa uUnicamente trazas en las rocas
Acidas, y se va elevando segun va disminuyendo el 5i0=, hasta
un 3074 en las rocas muy bdasicas. El dxido de calcio es muy
bajo en las rocas &cidas y gradualmente crece hasta up 13% en

las basicas. El potasioc es alto en las rocas de leucita,

1 Jacinto Meritano Arenas
Geologia Para Estudiantes de Ingenieria.
Edit. Diana, México, 1979; Paq. 144
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encontrandose entre el 1@8% v el 127 en peso; varia entre el 4%
y el 7% en peso en las rocas igneas gue contienen albita y el
mismo rango en las que contienen nepelitaj; acercandose a cero

en las muy béasicas.

S TEXTURA DE LAS ROCAS.

La textura de una roca se refiere al aspecto exterior de su
superficie; como el tamaro, la forma y la disposicidn de los
granos. La textura de una roca refleja la rapidez de
enfriamento de la masa que le did origen.

Un enframiento ultrarrapido, produce una textura vitrea; si
el enfriamiento es rapido se produce una textura afanitica,
en la cual los granos no son visibles ni con una lupa; sola-
mente es posible observarlos con un microscopio petrografico.
un enframiento lento del magma produce una textura
grueso-granular, que se denomina '"fanerocristalina'" (faneri-
tica) o porfiridica.

Dentro de esta textura faneritica se distinguen tres divisio-

nes: Pegmatita, Aplitas y Lamprofiras=-

S il Pegmatitas
Las pegmatitas, son rocas cuyos granos varian de tamano; en
ocasiones se han desarrollado en forma gigantezca, y forman

cristales de wvarios metros de 1longitud. Las pegmatitas se

2 Arenas, Op. Cit., Pdqg. 153



S
presentan generalmente en digues o filones, los cuales varian

en tamamo.

1 =52 Aplitas

Las aplitas son rocas que a diferencia de las pegmatitas,
estan formadas por granos finos y son equigranulares. Estas
rocas se presentan en forma de diques, filoncillos, etc. Son

rocas de coloraciones gris claro y rosado.

8 AR Lampréfiras

Estas rocas estan formadas en mas del 384 por minerales
basicos oscuros (biotita, augita, hornblenda, piroxeno). Se
caracterizan por la abundancia de granos grandes que estan
emplazados sobre una masa feldepastica microgranulada. Esta
clase de rocas tienen dos periodos de enfriamiento, uno
rapido y otro lento en el que se desarrollan granos grandes.
En las rocas de textura lamprofira, es comun encontrar los

granos en forma de diques dispuestos radialmente.

1.4 UBICACION GEOGRAFICA DE LA LAVA DE QUEZALTEREQUE.

La cantera de lava volcanica de (Quezaltepeque, eyectada por
el volcan de San Salvador, estéa ubicada en El Sitio del Niso,
Quezal tepeque, en el departamento de La Libertad. Dista 3@

km. al oeste de 1la ciudad de San Salvador y 2@ km. al sur de
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la ciudad de QHuezaltepeque. Su volumen aproximado3 es de

4.0 x 10 m .

1.5CARACTERISTICAS GENERALES DE LA LAVA DE QUEZALTEPEQUE.

El color de esta roca 8% gris muy OSCUr0O O nNegruzco; 5sSu
textura parece ser faneritica o porfiridica, del subgrupo
lamprofiro, por estar sus granos dispuestos en digues en
forma radial.

En la tabla 1.1 se muestra la composici®n gquimica promedio de

la lava volcéanica de Quezaltepeque, determinada por absorcidn

atdomica.
Tabla 1.1 Composicidn quimica de la lava de Quezaltepeqgue,
determinada por absorcibn atdmica en el Centro de

Investigaciones Geoteécnicas del Ministerio de Obras Publicas.

Compuesto Porcentaje
Si0x> 65.65
AL=Ox 25705
FezOx 13.78
Ca0 .81
MgO 17158
Na=0O . 4.16
K=0 1.2@
MnO2 .27
Total 100.00

3 Maria Elena Cazares
Evaluacién del Uso de la Lava Volcdnica en la Industria

Trabajo de Graduacidn, UES, 1976.
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1.6 PRODUCCION DE RAYOS X.
Los elementos principales de un tubo de rayos X, se muestran

en la figua 1.2.

1. filamento 4. electrones acelerados

2. catodo 5. blanco metalico (Anodo)
3. alto voltaje 6. rayos X emitidos

Figura 1.2 Esquema de un tubo de rayos X. (tomado

de Teoria y Problemas Resueltos de Fisica Moderna,
de R. Gautreau vy W. Savin, Edit. McGraw-Hill,
Meéexico, 1980).

Cuando el catodo es calentado por el filamento, éste emite
electrones, los cuales se aceleran mediante una diferencia de
potencial entre el catodo vy el anodo. Los electrones
acelerados intersccionan con el blanco (Anodo), produciendo
un espectro de ravos X, el gue consta de dos partes: un fondo
generalllamado espectro continuo y un espectro formado por
lineas caracteristicas superpuestas sobre el espectro
continuo, las cuales dependen del material del blamnco. En la

figura 1.3 se muestra el espectro de Rayos X de la plata.
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Figura 1.3 a) Espectro de rayos X de la plata.
Muestra el espectro continuo y el espectro
caracteristico. b) Simple relacidon lineal entre la
frecuencia de corte maxima y el voltaje acelerador.
{tomado de Curso de Fisica Moderna de Virgilio
Acosta vy Clyde L. Cowan, Edit. Harla, México,
TIS7ADY)

NS5 | Espectro Continuo de Rayos X.

El espectro continuo se produce cuando los electrones

acelerados interaccionan con el campo coulombiano de los

ntcleos del material del blanco, produciendo un frenamiento

de los electrones; la peérdida de energia debido a la

desaceleracitn de los electrones es lo que produce los rayos

X continuos, fendmeno conocido como BREMSTRAHLUNG.
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Como se observa en la figura 1.3a, al aumentar el voltaje
acelerador, la longitud de onda limite (An«n) 5 desplaza
hacia valores inferiores. La figura 1.3b muestra que cuando
la frecuencia, de corte maxima (WVma.) se grafica en funcion
del potencial atelerador (V), existe una simple relacidn

lineal entre estos:

v ,
< Loman: ( c )= _1'- Constante (1 1)
v lmn v
donde:
(& velocidad de la 1lu:z
Ve voltaje acelerador

Vman: frecuencia de corte maxima
Amsirt longitud de onda limite.

La ecuacion (1.1) expresa, gue la produccidn de rayos X se
inicia a partir de un Amim O UN Vmae llamado frecuencia de
corte, la cual se explica de acuerdo con la hipdtesis
cuantica de Planck: la radiacion producida por los electrones
acelerados debe producirse en cuantos de valor hy. Sin
embargo, la energia maxima de cualquiera de los cuantos no
puede ser mayor gue la energia del electrdn incidente maAs

energetico que es frenado, es decir:

. P ol [ 14 (sl o)

donde:
Kma, @ Maxima energia Ccinetica que un
electron puede alcanzar.
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Entonces:
—ﬁ“fq“: ev (8.
1%
Siendo:
Ve el potencial acelerador
he la constante de Planck

Anim longitud de onda minima.

1.46.2 Eepesctro Caracteristicn de Ravoas X.

=] espectro caracteristico, como se dijo en parrafos
anteriores, es denotado por los picos de la figura 1.3%a, las
cuales tiemen una longitud de onda definida; estos dependen
del material del blanco.

En todo &4tomo, los electrones mas cercanos al nucleo, los mas
fuertemente ligados, estadn en la capa K. Aquellos en la
siguiente posicidn de mayor enlace estan en la capa L., los
siguientes en la capa M y asi sucesivamente.

La linea Ka s o0Origina cuando 1los electrones altamente
energeticos que provienen del catodo sacan a un electrdn de
la capa K, y la vacante dejada por éste en la capa kK, es
llenada por un electrédn de la capa L.

Si un electrdn de la capa M llena la vacante en la capa K,
cede énergia en forma de otro rayo X llamado linea kp. Estas
transiciones de las capas L, M, N, etc. a la capa K, dan
lugar a la serie de lineas K&, Kg, Ky, etc., llamadas serie

K.
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Figura 1.4 Diagrama de niveles de energ:ia de los
rayos X caracteristicos K., Keg vy K.-. (tomado de

Curso Fisica Moderna de Virgilio Acosta, Edit.
Harla, México, 19795).

La figura 1.4 muestra las transiciones electrdnicas para las
capas cercanas al nidcleo que dan lugar a los espectros
caracteristicos de los rayos X.

A medida que aumenta el voltaje acelerador del tubo de rayos
X, los electrones incidentes producen un espectro continuo,
hasta que, all ‘chdigptel rfyeilvas e iWeriticmity los electrones
adquieren suficiente energia para desalojar electrones de las
capas interiores, o sea de las capas K, L & M. Sdlo cuando
sea alcanzado el potencial critico V., seran los electrones
incidentes lo suficientemente energéticos para que ocurran

lags transiciones K. Asi:



ez,

ev > E, (1.4)

donde:
Ew: es la energia necesaria para liberar un
electrdn de la capa K.
gl ) e Interpretacion de Mosely de los Ravos X

Caracteristicos.

Mosely (1213), realizd una investigacion sistematica de los
espectros de emisidn de rayos X de los elementos. Obtuvo
datos sobre las longitudes de onda de las lineas de Ko v La
para varios elementos.

Mosely encontrd gue el cardacter de uwna serie dada era
practicamente el mismo para todos los elementos estudiados, vy
que la frecuencia de wna raya particular de una. serie,
variaba de manera regular de uno a otro elemento de la tabla
perivdica. Construyendo la grafica de la raiz cuadrada de la
frecuencia de una de las lineas, llamada linea K. (la mas
intensa de la serie K) en funcidn del nuamero atomico del

elemento que emite esta limea, Mosely obtuvo una recta.
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Falaegsal SLS Diagrama de Mosely obtenido para la
lina Kua (Mosely obtuvo una sola linea) a) ¢t7*

contra el peso atdmico A. b) yr7#% contra el numero

atdémico Z. (Tomado de Fisica Atdmica de

Willmott, Edit. Limusa, México, 1980).

i (ks

La linea K, es realmente un doblete, pero Mosely no 1la

resolvid y la considerd como una linea simple.

lLa ecuacidn de cada una de las lineas del diagrama de Mosely,

viene dada con buena aproximacidn, por la expresidn:

V:C(Z—l)z

donde: y: es la frecuencia
C: s una constante
Z: es el numero atomico

Para la limea K&, C resultd ser igual a 3/4 Rcg,

{1.5)

siendo R 1la
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constante de Rydberg y c la velocidad de la luz en el vacio.

La ecuacidn empirica (1.5) puede escribirse en la forma:

3

v== rRclz - 1)2 (4 w8l
Si ahora se reescribe la ecuacidn (1.6) de 1la siguiente
maneras:s
v=cR(Z-1)=(2X - 1) (1.7)
38 2f

Puede verse que la ecuaciodn empirica de Mosely, es parecida a
la ecuacidn de Bohr para atdmos de un solo electréon excepto
por el aparecimiento del factor (Z-1) en vez de Z. Esta
diferencia. se debe a qgue, cuando se intenta predecir
cuantitativamente un espectro de rayos X basado en la teoria
de Bohr, sdlo puede esperarse una aproximacidn gruesa, pues
la teoria se aplica solamente al caso de atdmos de un solo
electrdon.

La interpretacidn de la ecuacion empirica de Mosely
modificada, es decir 1la ecuacion (1.7), por la teoria de
Bohr: es que la linea K« se emite cuando un electrdn salta de
la o6rbita de numero cuantico principal n = 2, a la del numero
cuantico principal n = 1. La aparicion del factor (Z-1) en
vez de £ puede explicarse suponiendo que el electrdn qgue
salta de la orbita m = 2 a la n = 1, estd protegido de la
carga nuclear, Z, por la carga de un solo electrdn. Esta

explicacidn se comprende mejor considerando la manera como se



A55)
producen los rayos X. El elemento del blanco (anticatodo) esta
constituido por atomos neutros, en los que la primera capa, n = 1,
contiene dos electrones. De acuerdo con el principio de exclusidn de
Pauli, en esta capa (K) no puede haber mas electrones. El unico instante
én el que un electron de la capa L{n = 2) puede saltar a la capa K(n = 1),
es cuando falta uno de los electrones de la capa K de un dtomo. Puesto
que la mayoria de las otras capas estan completas y no admiten mas
electrones, el electrdn de la capa K (arrancado) tendrd que ir a uno de
los niveles exteriores no ocupado o ser lanzado completamente fuera
del atomo, lo cual dependerd de la energia que le comunique el electrdn

incidente.

1.8 LEY DE DIFRACCION DE BRAGG.

La teoria de difraccion de rayos X fue desarrollada por William L. Bragg
(1913), quien demostrd que en un plano de Atomos de un cristal, llamado
plano de Bragg, se refleja la radiacion del mismo modo que un espejo

plano refleja la luz.

1- rayos X incidentes 2- rayos X reflejados
Figura 1.6 Difraccitn de rayos X por un cristal
(tomado de The Powder Method in X—ray
Crystallography de L.V. Azaroff, Edit. McGraw-Hill
Book Company, New York, 1968).



16
Si se considera la radiacidon reflejada en los planos de Bragg
paralelos y sucesivos, separados una distanciad (figura 1.6);
es posible que los haces reflejados en cada plano interfieran
constructivamente. Para que se produzca una interferencia
constructiva, se requiera que la diferencia de trayectorias

entre los dos rayos, sea igual "a un numero entero de

longitudes de onda. 0O sea:

ABC =ni {1.8)

e ABC =AB + BC = dSerf + dSenf (1.9)
Por lo que:

2dSen® = ni (1.1@)

donde:

d: distancia interplanar

@: a&ngulo de difraccién de Bragg

n: orden de la diraccidn (n = 1,2,3...)

A: longitud de onda.
En el capitulo 3 se muestra, que cuando un polvo fino de un
mineral simple o policristalino se expone a rayas X con
longitud de onda comparable con los valores de d, lo que puede
determinarse directamente es el angulo de Bragg. Aplicando la
ecuacion(l.1®) para un orden dado, puede calcularse el valor

o los valores de d correspondientes.



CAPITULO 2
En este capitulo se discutirdn los conceptos basicos de
cristalografia. Se comenzarad definiendo los conceptos de
estructura cristalina, planos cristalinos e indices de Miller,
distancia interplamar y factor de multiplicidad. Finalmente se
planteardan las relaciones geométricas de una red directa, v se
encontrara una expresion general para la distancia

interplanar, partiendo del concepto de red reciproca.

e ESTRUCTURA CRISTALINA.

De acuerdo con su estructura, los sdlidos se clasifican en
cristalinos vy amorfos. En los sélidos amorfos, los atomos o
moleéculas estan distribuidos al azar y no siguen un orden
definido. La distribucidn de material alrededor de un punto de
un- soliide s anorfe es  particsdar a8l miamg .y sblo en forma
ocasional podré resultar igual en otro punto.

En un sdlido cristalino, los atomos se distribuyen en forma
peritdica y regular, y dicha periodicidad podra variar seguin
la direccién que se considere, pero siempre es la misma en
direcciones paralelas.

Un sdlido cristalino estd formado por una serie de caras
planas colocadas en distintas direcciones, las cuales forman
un conjunto ordenado.

Para cada uno de los cristales que hay en la naturaleza se
puede determinar un poliedro caracteristico, que corresponde

a la que se denomina celda primitiva de una red cristalina, el
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gque trasladado & lo largo de los ejes de la red permite

reconstruir el cristal en su totalidad.

Figura 2.1 Arreglo periodico de un cristal. En
general a#b#c (tomado de Fisica de los Cristales,
de Enrique G. Ledn Lopez. Edit. Limusa, México,
1984).
7=, 2 PLANOS CRISTALINOS E INDICES DE MILLER.
Los planos cristalinos, a los que también se denominan planos
reticulares, 'son los que forman las ordenaciones paralelas de
atomos (Vease Fig. 2.2). De manera mas general, un plano

reticular, es el que contiene tres nodos no situados en linea

recta.
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Figura 2.2. Planos reticulares en una estructura

cristalina. (tomado de Fisica de los Cristales de

Enrique G. Leon Lopez, Edit. Limusa, Mexico 1984).
La orientacion de los planos cristal inos puede definirse
mediante los llamados indices de Miller. S1 se conoce la
posicidon de un plano en un cristal, la de los otros planos
podran referirse con respecto a la del primero; asi,
suponiendo que el plano tomado como referencia corta al eje X
a una distancia "a"; 2l eje ¥ a una distancia "b"; y al eje 7
a la distancia "c'": el conocimiento de la relacidon a:b:c
permite identificar este plano. 51 otro plano corta al eje X
Efs Zan . aal iHegel i e Sl Py Saatl | el N e, (el S Epsfim i e o el
procedimiento para determinar los indices de Miller de este

plano es el siguiente:

a) Se toman los inversos de los interceptos: = @05 5 c
2a b o




20

b) Se convierten a los tres numeros enteros mas pequenos:

ol/2, /3, 8 =3, 2,0
c) Se escriben entre paréntesis: (3 2 @)
Entonces (3 2 @) son los indices de Miller del plano cuyos interceptos
son 2.3 e infinito. El conjunto completo de planos cristalograficos
equivalentes, de los cuales (h k 1) es un miembro se escribe {h k 1}. En la
figura 2.2 se muestra una familia de tres planos paralelos para las
cuales los indices de Miller son semejantes. Siguiendo el mismo procedi-
miento ya descritoy tomando el plano A en el origen, puede determinai-se
facilmente gue los planos B y C tienen ambos los indices de Miller (8 1 @).
Si despues se traslada el origen al plano B, se obtienen los indices de
Miller (@ 1 @) para el plano A.
A la distancia perpendicular entre cada par de planos paralelns vy
adyacentes del mismo sistema, se les denomina distancia reticular o
interplanar, v se representa por denki- Para una familia de planos
paralelos, la distancia entre cada plano y el plano adyacente sera

siempre dnea (ver figura 2.2).

Z FACTOR DE MULTIPLICIDAD.

El factor de multiplicidad se define como el numero de planos
con idéntica distancia interplanar, los cuales difr-actan un
haz de rayos X con el mismo angulo correcto o de Bragg. EI
factor de multipliciad depende de la simetria o estructura
cristalina.

En la tabla 2.1 se muestra el tipo de reflewidn y el factor de

multiplicidad segun el sistema cristalino.
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Tabla 2.1 Reflexiones y factor de multiplicidad segun el
sistema cristalino.

Sistema. Tipo de reflexion y factor de
Cristalino multiplicidad
Cubico {hkl) (hhl) (hko) (hho) (hhh) (hoo)
48 24 24 12 8 6
Hexagonal (hbk1) (hhl) (hol) (hko) (hho) (hoo) (ool)
24 12 12 12 6 6 7
Tetragonal {hkl) (hhl) (hol) (hko) (hho) (hoo) (ool)
16 8 8 8 4 4 2
Ortorrombico (hkl) (hol) (hko) (okl) (hoo) (oko) (ool)
8 4 4 4 2 2 2

(Tomado de X-ray Difraction Procedures for polycrystalline and
Amorphous Materials, de Harold P. Klug, Edit. Jobn Willey and
Sons, USA , 19274).

Mientras mas grande es el factor de multiplicidad, mayor
numero de planos producen la misma linea de difraccion, y como
se.vera mas adelante, esto producirda mayor engrandecimiento en
los anillos del difractograma obtenido segun 1la técnica de
Debye-Scherrer. En un difractograma obtenido por 1la técnica
del detector mowvil, la existencia de muchas lineas de
difraccitn para las cuales la distancia interplamar es la

misma, se determina por la altura relativa de los picos.

2.4 SISTEMAS CRISTALOGRAFICOS.

Se denomina "sistema cristalino", al conjunto de clases de
simetria cuyos cristales tiemnen andlogos los parametros de la
red, como son las aristas a, b y c (llamados ejes) v los

angulos entre dichas aristas. El angulo entre a y b se designa
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¥i B el énpulg entre a ¢ oy ¥ & 1 'dngulp ghtre B 'y .

Existen catorce formas de acomodarse los puntos en las redes
cristalinas, las que se conocen como redes de Bravais; de tal
modo que todos los puntos de dichas redes tengan exactamente
el mismo medio circundante. Estas catorce redes se pueden
agrupar en siete sistemas cristalinos, cada uno de los cuales
tiene en comin ciertos elementos de simetria caracteristicos,

como se muestra en la tabla 2.2.

Tabla 2.2 Los sistema cristalinos
m—,
¢ c
a a
8 b g Aub
5 7 e 7
ay
Triclinico Monoclinico Monoclinico Base
Tetragonal Simple  Tetragonal Centrado Simple Simple C
- p = entrada
ar=a; # ca=f=y= 90° w#brCaRfEy: 907 a#brcianf=y=90
Hexagonal
3 =a, #cia=f =90° '
y=120° ,A /
'} c ]
a / o c
N = S b h
. a i 2, \\J £ ] a
Pl L~ e
- Ortorrémbico Simple Ortorzimbico Ortorrémbico
Cubico Simple Ctlbico Centrado a#b#c; a=fi=y= 90° Base Centrada Centrado
a,=a;=a —
a= f=y= 90°
¢
b
S
Ortorrdmbico de Rombotdrico  a, = a, = a,
Citbico de Caras Centradas a=f=4 % 9°
caras centradas

(Tomado de Fisica de los Cristales, de Ledn Ldpez, Enrique G.,
Edit. Limusa PMéxico 1984).
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2.6 RELACIONES GEOMETRICAS DE UNA CELDA DIRECTA.

Un problema cuya solucion es frecuentemente deseado como dato
fundamental de un difractograma, es encontrar las dimensiones
de una celda del cristal, las cuales corresponden a los
valores obhservados de "d" (distancia interplanar). £Es bastante
facil derivar una expresiotn para celdas cuyas aristas forman
angulos rectos con respecto a las otras, esto es, para
sistemas cristalinos ortogonales. Una celda de base ortogonal
se muestra en la figura 2.3a. Los ejes a, b y ¢ son los ejes
ortogonales de dicha celda. Una familia de planos (hkl) cortan

el eje "a" en h partes, al eje "b" en k partes y al eje "c¢" en
1 partes.

Estos plamos tienen un espaciamiento "d" entre si, uniforme.
Notese gue un plamo corta la celda emn su mismo origen. Egs

conveniente considerar el espaciamiento "d" entre este plano

del origen y el primer plano fuera del origen.



1

]

]

]

i

]

I

]

|

|

I

bl
BA
: (Q)
c
o +
v 4 e

a X D
] $
| 1 . #
A 133 o T3

Figura 2.3 Relaciones geometricas de una red
directa.

Tomada de The FPowder Method in X—ray
Crystallography de e V. Azaroff, Edhat
MacGraw—-Hill, New York 19958)

(Tomado de Fisica de los Cristales, de Ledn Lopez,
Enrigue G., Edit. Limusa Meéxico 1984).
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La Geometria en la regidn de interés es mostrada en la figura
2.3b, "d" es la longitud gue va del origen al plano y es
perpendicular a éste ultimo. El primer plano intercepta los
ejes a, by t en A, B vy C respectivamente y la distancia de
estos puntos de interseccidn al origen son: a/h, b/k y c/1 tal
ctomo se muestra en la figura 2.3b.

Para derivar la magnitud "d", es conveniente pasar un plano a
través del eje © y perpendicular al plano (hkl) en la linea CS
y al planmo AOB en la linea 0S. El plano AOB se muestra por
separado en la figura 2.3c. Notese que 0S es perpendicular g
AB, por otro lado, los tridngulos AOB y 0OAS son semejantes, de

ahi que:

(2 Y

)
[l
3le

Sustituyendo los valores de los lados contenidos en la EC.

(2. s tiliemnes

a b, a
B Nk _h (2.2)
&5 b

K
PR W (2.4)
g al b?
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Similarmente el plano S0OC es mostrado separadamente en 1la
figura 2.3d. El1 segmento 0D es perpendicular a SC y los

triangulos S50C son semejantes; asi que:

o3 _ 8¢ (58
oD -~ OC

Sustituyendo los valores de las longitudes involucradas en la

expresion anterior se tiene:

2
L
g N1t (5.5]
d 5
1
1_1]|c, (2.7)
d ca\ 12
l: 0 + 1_2 t2589)
d g2 Pt

El valor de 1/s ha sido determinado en la ecuacion 2.4, si

este se sustituye en Ecuacidn (2.8) resulta:

lz _}li i ,.lfi + _'.1_2.. C2.3)
& bien:
d= 1
h? k2 ]2 (2.10)



27

2.10) es la relacidn general entre la distancia
interplanar "d", 1los indices de Miller (hkl) y los ejes
ortogonales a, b y © para una celda ortogonal.

La derivacidn de la relacidn entre "d", (hkl), a, b, ©c vy los
angulos entre los ejes para una celda no ortogonal es bastante
complicado siguiendo el analisis anterior._Es mucho mas simple

cuando se hace uso de la red reciproca, lo cual sera discutido

a continuacidn.

2 LA RED RECIPROCA.

La red reciproca es invaluable auxiliar para la interpretacidn
de la difraccion de rayos X en un cristal. Este concepto
también puede ser usado para simplificar grandemente la tarea
de asignar indices de Miller a un cristal, particularmente en
aquella de simetria compleja, como es el caso del sistema

monoclinico y triclinico.

Figura 2.4 Ejes primitivos de una celda directa.
La figura 2.4 muestra los ejes a, b y © de una celda

primitiva. El volumen de la celda es:

BIBLIOTECA CIENCIAS NATUR.ALES Y MATEMATICA-LZ

SANVILLYIWALYIN A STTYUNLYN SVIONIIO YoIaL0Igic
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V = Areaxd,, (2 A1)
rd
@] z ﬂA.rea (2. )
leO v

En notacion vectorial, la normal al plano se representa por el vector

unitario f, entonces:

ohu:g:'—;ﬁ (2.13)

Donde onxi 25 un vector en el espacio reciproco.
Por otro lado, el area del paralelopipedo de la figura 2.6 es igual al
producto vectorial de los vectores de su base. Entonces, la expresion

2.12 puede escribirse:

=== (2.14)

Pero el volumen puede escribirse como a bxcs de esta manera:

b (2.15)

g T e———
i abxc

Siguiendo el mismo procedimiento para Ognuwm Y Uawmi S obtienen las

siguientes expresiones:

R bxc  bcSeno
8 =000 =3pxc — Vv
cxa acSen
b*= 0y, = X8 _ acSe p (2.16)
T e axb _ abSeny

= arbxerss v
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siendo a*, b* vy c¢*, los vectores primitivos de una red
reciproca y a, b y ¢ los vectores primitivoss de la red
directa. V¥V es el volumen de la red directa.
a* es perpendicular a by ¢
b* es perpendicular a c vy a
c* es perpendicular a a vy b
Estas condiciones generan las siguientes relaciones
vectoriales:
a*:b = a*:-c = b*.c = b*-a = c*a = c*b = 0 (2.18)
a*.a = b¥'bh =, c*vc =1 (Z LS
El espacimiento entre los planos contiguos de una familia de
‘planos (hkl) puede representarse en el espacio reciproco por
el vector:
Oty = ha*+ kb* + 1c* (2.20)

Al bacer el producto escalar del vector olpw: con &1 mismo se

obtiene:
..-..-.-...l.—.._ ot h:.'aﬂz 4 kz’b‘f-l’ + 12E12 -+ leka*btct:'s't
dzhkl
+ 2klb*c*cosa* + Z2lha*c*cosfi* (RPN
donde eV g . Grper - (UEade Ecy 2.13])
dzl“lhl

Ademas de las relaciones entre los parametros lineales de 1la
celda directa y las reciprocas dados en (2.16), también se dan

las relaciones sigulentes entre los parametros angularest:

1 L. V. Azdroff, The Powerd fMethod in X-ray
Crystallography. (Edit. McGraw-Hill, New York, 1959), Pag. 98B.



Cosf Cosy - Cosa

cosa™ —
SenpSeny
Cosp*— CosyCosa - Cosf (2.22)
SenySeno
Cosy*® — -Co8¢ Cosfp — Cosy
v Sena.Senf
Si ahora se sustituyen en la ecuacidn (2.21) las relaciones
dadas en (2.16) y (2.22) se obtiene:
1 h¥”b=c2S5en=a 4_k2a2c25enzﬂ 1Za=b=Sen<r
d= . == y= V= y=
+ 2hk bcSena . acSenB . CosaCosB — Cosr
Vv v SenaSen
+ 2hl bcSenB . acSenr . CosBCosr — Cosa
Vv v SenBSenr
+ 21h bcSenr . acSena . CosrCosa — CosB
v v SenrSena
1 h= b¥c®Sen”a + kZ aZcZSen®g + 12 aZb?*SenZr
d‘_ Bk 1 V2 Vz V=
+ 2hk abc® (CosaCosp - Cosr)
VZ
+ 2hk a®bc (CosfBCosr — Cosa)
VZ
+ 2bk ab®c (CosrCosa — CosB)
V= (2.23)
Esta forma general 'es facilmente reducida de acuerdo al

sistema cristalino,

tal como se muestra a continuacidn.
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AR iy g Sistema Cubico.
Condiciones arllBh = e =06 =r = 90° Vo= a3
Reduccion:
ol o /BE AT asall # k= alear L & 12 4= ¢ @ % @ €0
dZhica = a® ae a®
i A e S e
d2hk1 il a= (2.24)
BT 22 Sistema Tetragonal.
Condiciones Sl = - S a = f = r = 9@° V & aZc
Reduccidn:
1 b hE QibeER2afl i k= abectel 4 12 aRec=aa @0+ @0 0B
A2 =7 adc= asc= a‘c=
1 el e e L ]
d2pne1 a= c= (2=25))
e Sistema Ortorrdmbico.
Condiciones 2, Myl M pliah e a2 R =Sl V = abc
Reduccidn:
1 - h= b=:c2-1 + k® az:'c=-1 + 12 a=-b=-1 + 2 + @ + @
S SRR A e
dZHk_l a= b= e (2.26)
Procedimientos similares pueden seguirse para hallar 1a
expresitvn particular correspondiente a la ecuacion (2.23) en

los demdas sistemas cristalinos.

Un resumen de la relacidn entre ladistancia interplanar

parametros de la red,

vy los

puede verse en la tabla 2.3
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Tabla 2.3 Relacion entre la distancia interplama vy los

parametros de la red directa.

Sistema s s
Cristalino d=icl
Cubico I L R o= R [ =)

a‘?
Tetragonal 2 e & S

a= c?

Hexagonal R e e P b ) R 2

Ia= =

Romboedrico |1 (h%® + k2 + 12)SenZ®a + Z2(hk + kIl + 1h)(Cosza - Cosa)

az i1 - 2Cos2a + 3Cos=za

h= + 1= - 2hkCosy

Monoclinico | a® b= ab rm Al (a)
Sen=zy (2
I e e HE SRt
S BEE ac g (b)
Sen= Bz
= 5
Triclinico h? SenZa + k2 Senfl + 12 Sen?y
az b= (o

+ Z2hk (CosaCosfB - Cosy) + 2kl (CosBCosy - Cosa)
ab bc

=

]

+

hk (CosyCosa - Cosf)
el oS8y == Cos SR TH0s 2y 4 ZCDSGCDSBCDSY

{Tomado de The Powder Method in X-ray Crystallography, de L.
V. Azadroff., Edit. McGraw-Hill, New York 1958)



CAPITULD 3
En este capitulo se describen tanto tedrica como
experimentalmente las dos técnicas béasicas de difraccidn de
rayos X por el meétodo de polvo; ellos son la teécnica de 1la
camara de difraccivn de Debye-Scherrer, y la técnia del
detector movil. Finalmente se presentan los valores
experimentales de las distancias interplanares ¥ los
compuestos gque le fueron i1dentificados a la lava volcanica de

Quezaltepeque.

Sl DIFRACCION DE RAYDS SEGUN EL METODO DE POLVO.

En la difraccidvn de rayos X sequn el método de polvo, se
utiliza wunma muestra finamente pulverizada de material a
analizar, sobre la cual se hace incidir un haz de rayos X
monocromaticos. El hecho de usar un polvo formado por un gran
numero de cristalitos, se hace con el fin de que siempre haya
algunos de ellos con orientacion correcta para producir una
reflexivon de Bragg.

En la figura J3.la se muestra un grano unico de una muestra de
polvo, el cual tiene un plano que forma un a&ngulo 8 con un haz
incidente de ravyos X. El haz difractado forma también el mismo
a&dngulo © con respecto al plano, y con el haz directo formara
un angulo de 206. Si el grano se encuentra girando alrededor
de su ej)e, el cual es perpendicular al plano del papel, habra
un momento que el plano cristalino se encuentre formando el

mismo angulo © con respecto al haz incidente de rayos X, pero
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en la posicitn mostrada en la figura 3.1b; el resultado es la

formacion de un cono de difraccidn.

im/, ; 14
3

2)

1- haz incidente 4— haz difractado
Z2—- grano de polvo 5— haz directo
3- plano difractante

Figura 3.1 Haces difractados por un solo plano de
un grano de polvo.

En el método de polvo existen dos variantes ampliamente
usadas, las cuales soOn:

a) laytecwicapde lafcdmarsrdeslebye~Schenmer,; ¥

o) la técnica del detector mdvil.

Ambas técnicas seran detalladas a continuacion.

w12 s 1t Técnica de Debye-Scherrer.

La técnica de Debye—-Scherrer, consiste en colocar la muestra
en el interior de un tubo capilar de paredes delgadas, el cual
es colocado en el centro geométrico de una cadmara llamada de
Debye-Scherrer. Durante la exposicion la muestra estd girando,
con el fin de lograr que el mayor numero de planos estén en la

direccién correcta con respecto al haz incidente de rayos X.
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Los conos de difraccidn producidos por la muestra, inciden
sobre una pelicula que es sensible a los rayos X colocada a su
alrededor, en el cilindro interno de la céamara. Al revelar 1la
pelicula se obtiene un patrdon de difraccidon, el cual se

analiza posteriormente.

20 = 180° 26 = 0°
1- haz incidente 4— cono de rayos X difractados
2~ muestra 5~ haz directo

3- pelicula
Figura 3.2 Formacion de los anillos de difraccion
sobre la pelicula en la técnica de Debye-Scherrer.
3.1.2 Arreglo Experimental Segun la Teoria de Debye--Scherrer.
Segun la teécnica de Debye—-Scherrer, se deben seguir los
siguientes pasos para la obtencidn de un patrdn de difraccidn:
1- Preparacidn de la muestra.
2— Montaje y centrado de la muestra
3- Alineado de la camara
4— Montaje de la pelicula
5~ Exposicidn de la muestra
6- Revelado y fijado de la pelicula.

3.1.2.1 Preparacion de la muestra. La muestra de interés debe




36

ser reducida a fragmentos cuyo tamarmo oscile entre los 20p vy
los 10@p. Luego de esta operacion de molido, el polvo debe
tamizarse o colarse para obtener gramos cuyo tamarno no sea
mayor de 28p. Una vez molida y tamizada la muestra, se procede
a la formacitn de un espécimen cilindrico de 1 mm. de didametro
y 5 mm. de longitud, el cual serd colocado en la cémara de
Debye—-Scherrer para su correspondiente exposicion.

3.1.2.2 Montaje y centrado de la muestra. El especimen

cilindrico se coloca en el portamuestra de la cdamara y se
centra de la manera siguiente: se coloca en el extremo de uno
de los colimadores de la camara, un lampara demanera que un
rayo de luz penetre por el agujero del colimador, y mientras
se gira el tornillo de centrado, debe opbservarse a través del
ptro colimador hasta que la muestra se interponga entre el ojo
del observador y el rayo de luz. Esto garantiza gque la muestra
se encuentra en la trayectoria del haz 1ncidente de rayos X.

3.1.2.3 Alineado de la cadmara. Habliendo montado y centrado la

muestra en la cadmara, puede procederse a alinear la cdmara con
el haz de rayos X como sigue: coldgquese la camara en Ssu
soporte y deslicese hasta que el colimador de entrada encaje
en 21 hueco de la ventana del tubo de rayos X. Luego quitese
el colimador de salida y podngase en su lugar un colimador
especial que contiene una pantalla fluorescente

transversalmente a su eje.
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Después de esto enciéndase el aparato de rayos X, y moviendo
el soporte portacadmara, debe observarse la fluorescancia
producida por el haz de rayos X sobre la pantalla, justo en =21
centro de ésta.

3.1.2.4 Montaje de la pelicula. Estando debidamente montada vy

centrada la muestra en la camara, asi como alineada estea
ultima con el haz de rayos X, se procede a colocar la pelicula
contra el cilindro interior de la céamara. Esta operacion debe
hacerse en un cuarto Oscuro para evitar que la pelicula sea
velada. 0Otro cuidado que debe tenerse es el de no tocar la
sup erficie de la pelicula con los dedos, pues la huella
aparecerd al revelar la pelicula y dificultard la lecturs de:d
patron de difracciodn. Una vez montada la pelicula, se colocan
los colimadores y la tapa de la camara. Finalmente se aiusts
la pelicula contra las paredes internas de la camara, media~te
un tensor especial dispuesto para este fin.

3.1.2.5 Exposicién de 1la muestra. E1 tiempo promedio de

exposicidn de la muestra a la radiacién es de dos horas. EN
raso de no tenerse informacidn sobre el tiemMpo de exposicion,
puede aumentarse o0 disminuirse el tiempo de acuerdo a la
calidad del patrodn de difraccion obtenido.

3.1.2.6 Revelado de la pelicula. El revelado de la peliculs se

lleva a cabm en un cuarto oscuro de la siguiente manera: a)
durante 2.5 minputos se mantiene la pelicula en la soiucion

reveladora, sin agitar y asegurandose que éste completamente
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inmersa, b) durante 3@ segundos se introduce en agua destilada
a temperatura ambiente ({(no se debe agitar), c) durante 3.5
minutos se mantierne inmersa en la solucidn fijadora, agitando
durante 5 segundos cada 38 seqgundos y d) la pelicula se lava
en agua de chorro por unos 2 o 3 minutos. En el apéndice I se

muestra el procedimiento para preparar la solucion de revelado

y de fijado.

-

3.1.3 Significado fisico del difractograma obtenido con la
técnica de Debye—-Scherrer.

Tal como se explicd en la seccion 3.1.1, los conos de
radiacion provenientes de los planos cuyas distancias
interplanares satisfacen 1la ley de Bragg; intetrceptan 1la
pelicula dando origen a los anillos gue se obserwvan en la
figura 3.3b.

La relacion entre 5 y la distancia = entre arcos

correspondientes, de acuerdo a la figura 3.3a es:

40= ;;’; (Radianes) (3.0
[}
40 — S( 180 ) grados PRy
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=1
(0 (o)

b)

Erit gt g ol Bied a) Relacidn geométrica entre 9@ y G.
b) Medicion lineal de S.

: 5

8i R = 1B@. nm. & '97.35 M., gntofces la ecuacidn (3.2]) puede
¢
escribirse:r ® = 5§ o bien 6 = _§°' (3
4 F1
siendo: S NG GBS N (3.4)
100

donde Pes la diferencia entre la distancia tedrica ab (ver
figura 3.3b) vy la distancia medida experimentalmente.

Una vez determinado el angulo 6, se puede aplicar la ley de
Bragg para calcular la distancia interplanar para cada par de
arcos.

Es importante tener en cuenta que cada cono de difraccidn es
el lugar geométrico generado por los rayos X difractados por
todos aqguellos planos cuya orientacidn con respecto al haz
incidente es tal que se cumple la ley de Bragg. Por esta

razon, cada par de anillos correspondientes del difractograma,
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puede ser la contribucion de mas de umna familia de planos.
Dos caracteristicas son importamtes em el difractograma
obtenido por la técnica de Debye-Scherrer, estos son:
a) la distancia lineal entre cada par de arcos
correspondientes
b) el ennegrecimiento relativo de los arcos.
La distancia lineal entre cada par de arcos coOrrespondientes
depende de & (Angulo correcto): mientras que el mayor o menor
ennegrecimiento es funcidn del numero de planos difractantes

gue producen la misma linea de difraccidn.

3.1.4 Técnica del Detector Méwvil.

En la técnica del detector movil, se hace incidir un haz de
rayos X monocromaticos sobre la muestra de polvo, al tiempo
que un contador de centelleo movil, =se mueve alrededor de un
gonidgmetro, para detectar 1los haces difractados por la
muestra. El contador de centelleo envia la sefmal para gue sea
registrada en un graficador, obteniéndose asi un difractograma
gque puede ser analizado para identificar los componentes

minerales de la muestra y/o los pardmetros de la red.

3.1.5 Arreglo Experimental en la Técnica del Detector Mowvil.
Segun la t#crica del Detector Mdvil, =e debem sequir 1los
siguientes pasos para obtener un difractograma:

1- preparacidn de la muestra

2—- montaje vy centrado de la muestra
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3—- seleccion del angulo de barrido del detector
4- obtencidn de un difractograma.

3.1.5.1 Preparacidon de la muestra. La preparacion de la

muestra de interés, es la de la misma forma que fue explicado
en la seeehemnd Ssls250, para el caso de la técnica
Debye-Scherrer.

S I S Hdnggge la muestra. La muestra pulverizada se coloca

en el portamuestra localizado en el centro del gonidmetro, tal

como se ilustra en el figura 3.4.

Al circuito
registrador

1- alto voltaje 7— muestra
Z2- tubo de rayos X 8~ haz difractado
3~ escudo de plomo S~ gonidmetro
4—- electrones de alta 18- mesa
velocidad 11~ contador de centello

95— colimadores
6~ haz de rayos X

Figura 3.4 Disposicion experimental segun la
técnica del detector mévil. (tomado de Curso de
Fisica Modermna, de Virgilio Acosta, Edit. Harla,
Meéexico 1973).
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3, 1753 belageidrodel (anpuig de Darpife . El Smgule de barrdde

sobre el gonidmetro, por parte del detector rmivil puede
seleccionarse a conveniencia por el experimentador. En este
trabajo el angulo de barrido fue seleccionado en el intervalo
G2 2O USRI EC RS 72 L E0S)- 5 £ 05

3.1.5.4 Obtencidn del difractograma. El1 difractograma es

obtenido simultaneamente a la exposicidn de la muestra. Para
e¢sto, el registrador grafica la intensidad del haz difractado
contra 20 (siendo 6 el angulo correcto) en el mismo momento en
que aquel se produce. El difractograma obtenido en este

trabajo se muestra en la figura 3.5.

Bllss Significado Fisico del Difractograma.

El difractograma obtenido por la técnica del detector mdévil,
es una serie de picos tal como se muestra em la figura 3.6. E1
eje vertical representa la intensidad de los haces difractados
y el eje horizontal, el angulo © para el cual se produce 1la
difraccion. Cada pico representa un haz difractado, y 1la
altura del pico es proporcional a la intensidad de dicho haz.
Para cada pico puede leerse el angulo © gue le corresponde vy
con este dato y sabiendo que A = 1.54 A, se puede calcular 1la

distancia interplanar empleando la ley de Bragg.
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o 2 IDENTIFICACICON DE L0OS COMPONENTES DE LA MUESTRA.
En la tabla 3.1a se muestran los valores experimentales de 1la
distancia interplanar, determinados empleando la técnica de
Debye~-Scherrery la tabla 3.2a contiene los valores de la
distancia interplanar encontrados con la técnica del detector
movil.
Los componentes identificados empleando la teécnica de
Debye-Scherrer, se muestramn en la tabla 3.1b; y los resultados
obtenidos siguiendo la técnica del detector movil, son
mostrados en la tabla 3.2b.
El procedimiento para la identificacidn de los componentes de
la muestra fue el siguiente:
a) Primero se identifican los valores de distancia interplanar
(d) para las lineas mas internsas de cada componente:
comparando cada uno de los valores experimentales de "d" con
el conjunto de valores correspondientes a las lineas mas
intensas de un compuesto dado, segun el libro "Powder
Difraction, Search Manual Hanawalt Method'. 51 se observa
correspondencia se anota el numero de ficha del compuesto vy el
numero de tomo del manual "Powder Difraction File, Alphabetic
Index" donde se ubica.
b) Sabiendo el numero de ficha del compusto puede hacerse una
identificacidn mds completa de los valores de '"d'".
En la mayoria de los casos, el tipo de simetria del compuesto

estd indicado en su ficha correspondiente.
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Resumen de las medidas vy calculos, en el
difractograma de la muestra de lava volcdnica de
Quezaltepeque, obtenidos por la técnica de
Debye—Scherrer.
Correccidn d=_1.544
Lineas | S (mm) C=5+P/108 S=5+C |6=57/2 Sen 6 2 5enf

1] 26.50 2.89275 26.39275 13.2963735 8.22998 | 3.34 t 0.2

2| 27.30 8.8955% 27.4911 13.74553 8.23761 |3.24 t 9.2

J | 27.85 8.97475 27.9474735 13.973738 520147 | 3.19 t 8.2

4 1 29.59 0.18325 29.68325 14.8081625 | 8.25547 | 3.01 % B.2

5 | 29.60 8.1836 29.7036 18.8518 0.25631 | 3.Bi t 8.2

6 | 34.85 8.1i1475 31.961475 15.98@738 8.27531 | 2.8% t @.1

71 33.60 B.1176 33,7176 16.8588 8.278041 | 2.66 t 0.1

8 | 33.73 8.118125 33.868125 16.933063 B.29i27 | 2.64 * B.1

9 | 35.60 B.1246 35.7246 17.8623 0.38673 | 2.5 £ 0.1

10 | 38.80 8.1358 38.9358 19.4679 8.33327 | 2.31 1 8.85
i 49.20 8.1497 49.3497 20.17835 B.34481 | 2.22 * 004
12 | 4i.00 B.1435 41,1835 28.5717% 8.35138 | 2.19 t 8.84
13 ] 41.45 8.145875 41,595075 28.797538 p.35586 | 2.17 a8 |
is | 44.85 8.158175 44.284175 22.182088 8.37625 | 2.85 t B.29
15 | 44,55 8.155925 44.785925 22.352963 0.38831 | 2.82 ¢t @.83
16 | 54.60 2.1911 34,7911 27.39555 0.46813 | 1.67 % D.81
17 | 54.45 B.191275 54.841275 27.428638 B.46051 | 1.67  B.0i
18 | 60.60 0.1221 69.7221 30.36105 B.59544 | i.52  0.81
19 | 61.08 B.2135 61,2135 30.68475 8.501914 | 1.51 ® Q.01
® | b4.10 B.22435 b8.32435 32162179 8.53231 | 1.45 t @,

21 | 65,00 $.2275 63,2273 32.61375 8.53897 | 1.43 & @00
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Compuestos identificados a la lava

volcanica de

Quezaltepeque, empleando la teEcnica de
Debye-Scherrer.
Valor experimental | Valor de "d" segin el Sistema
de "d" (B) método Hanawalt(t@.B1R) Compuesto Cristalino

2.85 + .04 IBELod)

3.192 + ®.02 St

2.66 + 3.1@ 2. 657 Nas0 Cubico
S B Gk e i) 3. L9

1.67 + ©0.901 M G

2. Sile S @i E 2.40

Faip e B AT )i 0417 Z2.11

2.91 + B3.18 2.40 Al=0z Cibice
2.82 + ©.053 1.98

1.92 & .91 Ao =

Zp i tias s M) 2.41

1.67 = B.0@01 1.70

2.66 + 0.10 1S Cal Cubico
2.66 * B.118 2LHL8

1.45 *+* 0.10 1.451

IR N A ) 3.34

2.23 + 8.806 2.28

2.23 + 0.@6 27,

2.17 £+ ©.04 2.128

2.02 + .05 iE ] Si0= Hexagonal
W E7Z 2 D O, 1.672

1.67 £+ 08.901 1.659

iisy2 e Si) (sl 1.4553

il e o2 Il ) S 51 1.418

1.43 + 0.01 1o H8Z

2 L7 et BN @i, Al

ity S e | ) Sk 1.49 MgO Cubico
F i 14 [ T 2.431

SN2 S AP 3.@04

2 D B4, 2o KO= Cubico
3.4 £ @.208 35.50

3.34 + ©0.20 3.5@
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(Continuacidn)

Valor experimental | Valor de "d" segin el Sistema
de "d" (R) método Hanawalt(+8.81A8) Compuesto Cristalino

2.80 * ©.10 2689

e 67 S S A 1 69

2Za9 1 AL B IR ZiE

2.23 = B.806 2.285 FexO= Rombotdrico
2.17 = 8.04 2.201

2.2 * 0.3@ 2.07

1.67 +'2.01 1.634

e REAITNEE A ! 1.484

[ i) R At 4 R A7) 184552

3.34 £ @.20 Salkd

2 Dl ) =) 2.41

1067 £ 0.61 1.63

3.34 * B.20 3.14

2.17 * 0.04 22l MRO Tetragonal
2.17 * ©.94 2oL

2.02 + B.803 1,518

1.67 * 0.01 1.68

1 S22 WS s 3 1.56

1.43 = 2.01 143
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muestra de lava de Quezaltepeque,
(grados)

Valores experimentales de
técnica del detector movil.
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Tabla 3.2b Componentes identificados a la lava volcadnica de
Quezaltepeque, empleando la técnica del detector
mowvil.

Componente | Sistema Valores conocidos de Valores
Cristalino | "d” segun el método experimentales de

Hanawalt (xB8.018) "d" (10.814)

139 emeams

2.40 2.40

Alz0= Cubico 20 2. L

2.49 2.40@

1.98 1.98

158 =

3.14 5.14

2., a0 2.41

1.63 1.63

e 10, 3.14

3.48 3.48

2u20 2.20

215 2. 185

MnO< Tetragonal 1.98 i 59
1558 1.88-1.82

1.68 1.68

1.63 165

1.56 ====

WA . = o 0 e

1.40 S

I £ R T

ltyzss) ===

a4 S e S| | -

3.04 3.04

i) 26

3.50 3.50

KOz Cubico 3.50 3.50
185885 1,882 =1, 853

1.76 1.76

1.40@ o

1.36 ——




F

T

L T

Q¥

DEPAARTAMENTO DE FISICA

\WTECA r/,&;' |

B SUP.

UN'VEQS'DAD DE
EL SALVADORMm
50 5 W = -
Tabla 3.2b (Continuacidn)
Componente | Sistema Valores conocidos Valores
Ciristalino de "d" segun el experimentales de

método Hanawalt "d" (+0.B18)
(+0.81R)
2 .61 2.70
ST L.69
Zgl] 2.9
3.66 3.65
2.289 Gty AT
2.201 2.20
2.070@ 2.09
1.838 1.83-1.84

Fe=0= Romboédrico | 1.69 1.68-1.69
1.634 1.63
1.596 1.60
484 ok ==eey
1482, o« W =
1.34% i
1.319 ket
2 (S | [ =
1.226 et
1,213 e
1.189 S
1.162 = e
1.141 e
2.41 Z R
1.70 1.70
2 AS) 2T

Ca0 Cubico 2.778B 2 &
1.451 e
.39 .« b =
1.203 ——
e L 17 R R .|
WS 1L S
Bl B N
2.76 2.4

Na=0 Cubico 5515 N
1.67 1.67
1.60 1.6@
15359 ——
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(Continuacion)

Componente | Sistema Valores conocidos Valores
Cristalino de "d" segtn el experimentales de

método Hanawalt "d" (10.81R)
(18.61R)
554, 3.34
4.26 & e i)
1.82 1.82
Z2.456 Z.46
Z2.282 2
2237 e w B
Z2.128 Z 92
1.980 1.98

Si0= Hexagonal 1.801 1.80
IS 3 o7
1.65%9 1.65
1.608 1.6@
1.541 e
1.433 =
JendalyElite ™ W wied gl ¢ s
1.382 e
1SS g
il 722 S e LRl R B =
1.288 s
1.256 Sams




CAPITULO 4
En este capitulo se describe el método analitico de red
directa para determinar 1los indices de Miller-. Tambieén se
presentan tablas resumen de los calculos realizados para

determinar los indices de Miller a los componentes de la lava

volcanica de Quezaltepeque.

4.1 DETERMINACION DE LOS INDICES DE MILLER EMPLEANDDO LA RED
DIRECTA.

Una wvez determinado el conjunto de valores de distancia
interplanar (d) gue le corresponden a cada componente de 1la
lava volcanica de Quezaltepeque, es conveniente asignar los
indices de Miller a todas las reflexiones que pertenecen a la
misma componente, con el objeto de que dichas lineas puedan
ser eliminadas de otras consideraciones.

Conociendo el tipo de simetria de cada componente, puede
usarse la ecuacion del componente que relaciona la distancia
interplanar (d) y los indices de Miller (hkl), dadas en la
tabla 2.3; y combinandola con la ecuacidn de Bragg para n=i,
puede obtenerse una expresidn gue permita la asignacion de los
indices de Miller para cada reflexidn gue ha sido obtenida
experimentalmente a partivr . del difractograma Yy que

corresponden a la misma componente.

el Sistema Cubico.
Para un.: cristal pertenecients al sistems cébito, la frlacion

entre la distancia interplamnar (d) y los indices de Miller
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S5

3

{hkl), estd dada por la siguiente expresidn (ver Ec. 2.108 en

la tabla 2.3).

a?
2
dhk.l = — (5 Sl )

Q

donde: QG = h® + k2 + 12 vy h, k y 1 son tres numeros enteros

gue representan a los indices de Miller; d es la longitud de

cada uno de los tres ejes ortogonales de la red.
Es fdacil darse cuenta que siendo h, k vy 1 tres numeros
enteros, @ gue es la suma de sus cuadrados también ser-d un
entero.
Combinando la expresidn (4.1) con la ecuacidn de Bragg para
las reflexiones de primer orden se tiene:
A el (4.2)
4Sen?0 Q
La ecuacidvn (4.2) puede reescribirse de la siguiente manera:

Sen’®@  \?

0 e = constante 4 .35
a

Expresitdn gue puede emplearse para determimar los indices de

Miller de un cristal del sistema cubico. Es importante tener

%]

en cuenta gque Q no puede tomar los valores 7, 195, et R ZE (il
etc., debido a gue no es posible obtenerlos por la suma de los
cuadrados de tres numeros enteros.

El procedimiento practico para obtejer lbos indices de Miller

de las i~eflexiones producidas por uwun cristal del sistema
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cubico, se ilustra con el siguiente ejemplo:

Supongase gue:

Sen?®, Sen®, Sen’d,

3 R 12

= apa (4.4)

Donde 8:, ©= Yy 9 son tres angulos gue han sido determinados

experimentalmente; 3, 8 v 12 son los valores que toma (@ cada

vez.

Entonces:

Parpau@ =23k | el = = =R = e B = = e/ 5 | P 5 EE=CR (R )
Bamar Bl = Bar cha dipkst=ts 12 = (225 22 st @, v (i) S Z20)

P amar Gl = 2 2k S s = i 2Ry GREh s sy (hidds) = (26232
(111), (220@) y (222) representan 1os indices de miller de tres

planos orientados con angulos 6,, 9z y 6=z con respecto al haz

incidente de rayos X, los cuales cumplen con la ley de Bragg.

4.1.2 Sistema Tetragonal.
De acuerdo a 1la tabla 2.3, la relacidon entre la distancia
interplanar y los indices de Miller para un cristal con

simetria tetragonal estdA dado por:

gie — 1
h? + k2 f 12 (4.5)
a? c?
haciendo 1 = @, la ecuacion (4.5) puede escribirse asi:
2
et P o (4.6)

h? + k3
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Combinando la expresidn (4.6) con la ecuacitn de Bragg para
n = 1 se obtiene:

en?® A"

5 = = constante (4.7)
a

donde: SO=ihE= ot k= o 0
A partir de la ecuacidon (4.7), los indices de Miller pueden
B caleuwlados siguiendo KA procedimiento parecicoa al

explicado para el sistema cubico.

A S Sistema Hexagonal.

Consultando la tabla 2.3, puede verse que para un cristal con
simetria hexagonal, y para el caso cuando 1 = 0; la ecuacion
que relaciona la distancia interplanar con los indices de

Miller puede escribirse asi:

2_ <
d,, w 2 ) (4.8)
4  h? + hk + k?
Si (4.8) se combina con la ley de Bragg cuamdo n = i, se
tiene:
2 2
Sen’d . A = cte (4.9)
S 3a?
Siendo: S =1hZE % hld %k KE
Puede determinarse facilmente, que valores de S = 2, 5, 6, 8,

i@, 14, 15, etc., Mo son posibles para este sistema.
Usando la ecuacion (4.%9), pueden determinarse los indices de

Miller de un cristal del Sistema hexagonal.
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4.1.4 Sistema Romboeédrico.

Tal como puede verse en la tabla 2.3, la expresion que
relaciona la distancia interplanar con los parametros de la
red en un cristal con gsimetria romboédrica, es bastante
complicada para ser usada directamente. Es posible sin
embargo, usar la ecuacion (4.9) para asignar los indices de
Miller a un cristal romboédrico, debido a que éste se comporta

en la practica como un cristal del Sistema hexagonal-t.

HOERITER S Sistema Ortorrombico.
Segun puede observarse en la tabla 2.3, para cristales del
sistema ortorrombico, la relacion entre la distancia

interplanar y los indices de Miller esta dada por:

1 I.Ii. k* 2 (G de)

Por otro lado, la ecuacién de Bragg para difracciones de

primer orden puede escribirse:

1 A4Sen™,, b ey

Igualando las ecuaciones (4.10) vy (4.11) se obtiene la

siguiente expresidn:

e

1 L.V. Azaroff y M. J. Buerger.
The Powder Method in X-ray Crystallography
Edit. !"lcGraw-Hill, New York, 1958, Pdg. 83.
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4Sen?®,,, £ ol - ! ] ]2 (4.12)

= A e

A? a? b? af
La ecuaciotn (4.12) puede rearreglarse de la sigulente manera:

Sen?8,,, = Ah? + Bk? + (1% (4.13)
Siendo: A = A2/4aZ; B = A2/4b= y C = A=/4c=
Una caracteristica interesante de la ecuaciédn (4.13) es que
Sen=9rk1 es una suma de varias partes, dependiendo cada parte

de su indice h, k & 1. Asi pues:

2 2
Sen?8,,, — Ah (4.14)
Sen?@,,, = Bk? (% L8)
2 2
Sen?®,,, = C1 (4.,16)
Cada uno de términos dados en (4.14), (4.15) vy (4.16) es
independiente uwuno de otro. Pueden entonces establecerse

relaciones de suma o de diferencia. Por ejemplo:
Relaciones de suma.
z 2 2
Sen?8,,, + Sen?0,,, = Sen?6,,,
2 Cr 2
Sen?8,,, (4.17)

F/ 2
Sen?8,, + Sen?0_,;, =

Sen?®, , + Sen?d,,, — Sen?, ,, etc.
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Relaciones de diferencia.
2 2 2
Sen®®,,, - Sen?6_, — Sen?8,
Sen?B,,, - Sen?B,,, — Sen?@_, (4.18)

Sen?®®,,, - Sen?d,, — Sen?b,,,, etc.

Este método, conocido como método de Hesse-Lipson2s esta
basado en la suposicidtn de que si todos los wvalores
experimentales de Sen®6 son empleados para formar relacliones
de diferencia como se muestra en las ecuaciones (4.18). lLas
diferencias gue mas se repitian son las que representan las
reflexiones hoo, oko, vy ool.

lLa probabilidad de que una celda unitaria sea primitiva es
mayor s1 los vectores base son pequernos, Y puesto gue las
reflexiones hoo, oko Y ool dependen de a,b Yy C
respectivamente; es necesario que los valores elegidos para
ser las reflexiones 108, @10, @81, sean los mas peguenos que
se repiten en las relaciones de diferencia. Solo es necesario
que wun valor de diferencia (de los mas peque”nos Qque se
repiten) corresponda aproximadamente a un valor experimental.
lLas reflexiones multiplos de las reflexiones 10@, @10 vy 001

pueden identificarse con las siguientes expresiones:

2 Azaroff, Op., Cit., P&g. 84.
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2 — ma .|
Sen?8,,,, = n?Sen?d, ,

2 e 2
Sen?0,,., = n*Sen?@ (4.19)
2 _.pd 2
Sen?8,,,, —n?Sen?8,_,,
donde n es un numero entero; h = k =1 = 1.

Una vez identificadas las reflexiones hoo, oko y ool, pueden
identificarse todas las reflexiones hkl, por medio de
relaciones de suma 0 relaciones de diferencia, segun se
muestra en Ec. (4.17) y Ec.(4.18) respectivamente.

Si para un valor de Sen=%rki1; determinado por una relacidn de
suma o0 diferencia, hay un valor experimental que 1le es
comparable, entonces esa reflexidn existe y se le puede

asignar los indices de Miller gue le corresponden.

4.1.6 Sistema Monoclinico.
Segun la tabla 2.3, existen dos ecuaciones gue relacionan la
distancia interplanar con los parametros de la red de una
celda con simetria monoclinica. Si se toma la ecuacidn (b) vy
se hace 1 = 0 se tiene.

h?

Pl a2 o k2 (4.29)
d?,,, Sen?’p b2
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Al combinar la ecuacion (4.20) con la ley de Bragg de primer

orden se obtiene:

sen?8,,,= KA + kB (4.21)
donde: A = A2/4a25en®f3 y B = AZ/4b=2

De manera similar puede obtenerse:

Sen’8,,, = k*B + 13C (4.22)
donde: B = A2/4b2 y C = A=2/4c=2SenZ=f
Un procedimiento idéntico al descrito para el sistema
ortorréombico, puede ahora ser usade para determinar las

reflexiones presentes en el sistema monoclinico.

4.7 Sistema Triclinico.

Segun la expresion dada en la tabla 2.3 para 1la distancia
interplamnar en un cristal triclinico, el numero de constantes
de la celda unitaria que se requieren para su defipicidn, se
incrementan de cuatro para el sistema monoclinico, a seis para
el sistema triclinico. Ninguno de los métodos descritos hasta
aqui puede ser aplicado para determinar los valores de estas
constantes. Un meétodo un tanto mas trabajoso para determinar
los indices de Miller a cristales de este sistema, consiste en
un método amalitico, el cual emplea la red reciproca en vez de
la red directa. Este método, sin embargo, no se describe en el

presente trabajo, pues se trabajd® en base a la red directa.
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4.2 RESULTADOS EXPERIMENTALES.

Las simetrias de los compuestos identificados a la lava de
Quezaltepeque Son: cubica, tetragonal, hexagonal Yy
romboedrico.

Un resumen de 1los calculos necesarios para determinar los
indices de Miller de los componentes se muestra en las tablas
A o, T B A Be o thes d s Ben, e B oy Eellg., Em lia Ealbhla-d; 2l se

muestran los indices de Miller determinados a cada componente.

Tabla 4.1a Resumen de los calculos para obtener los indices’
de Miller del S5i0s wutilizando la expresion
Sen?g, siendo O = h® + hk + k2
Q

T I i
8 |5en*g{Sen20|Sen28]5en26 [Sen?0]Sen=d |Sen?0 | Sen36|Sen?6 | Sen?6 [Sen?9 |Sen=6
d {A)jgrad.| 1 3 4 1 9 12 13 16 19 21 75 27

3,34 13.35(0.853(0.018|0.013)0.008(8.806|0.004 |0.004 {9.203|0.003|0.003|i).002|0.002

4,27 |18.40/8.033/0.8110.006|0.085|0.0084|8.003)0.0030.002(0.082)0.002)0.001 [2.0131

1.82 |25.8@1@.179|8.868 |8.045|6).023 (2.020(0.015|0.014|6.011(0.007|0.009 [2.887 |8.007

2,46 |18.20|9.098|0.833 (0.02419.814 |2.011|0.008 |0.026 |2.08510.8050.025 |0.204 |2.004

2,29 }16.90(0.865)8.8206(0.921|0.9120.06710.8070.007 |8.005)0.004 |0.004 ({0.883 |0.883

2.23 |20.29(0.119 {0.040 |0.030|8.0170.0130.019|0.087|0.2087 |0.805 (0.086 |8.005 |8.084

2,12 21,35 (0,133 10.844 10,033 |10.819 |8.015|0.011 {0.010 |@.006 |2.007 |0.804 |2.005 (B.005

1.98 |22.99|@8.151|0.950 |0.936 {0.822|0.6)17 18.813 {8.212 10.805 |9.008 |8.007 |0.004 |8.806

1.88 [25.35(8.183|0.841 (0.046 |0.0260.020(0.015 |0.01410.011 |B.010 |9.809 |0.007 |8.087

1,67 |27.4010.212 |¢).871 |8.853 |8.830 {@.824 |0.018 10.015 |8.913 (2.011 {3.910 |8.206 |8.008

1.6 127,90 10,215 |8.873|8.855 [0.831 |2.024 |2.B18 (8.817 {0.914 |8.1)12 [8.810 |2.809 |8.008

1.68128.78 IE.231 8.877 18,58 10.833 |0.926 |0.819 |0.810 {0.014 |2.217 |8.011 |2.0@9 JB.BB?J
1
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Tabhla 4. .1b Resumen de los cdlculos nara obtener los inchices
de Hlillei- del Fezlz utilizando la esoressidn
Senzd = cte.. siepda-B = (BE # Wi o6 LB RIS
1)

T

T
Senz0)5eng
11 12

r | F ! ] {
! ‘ 8 !Sen“e]Sen:G!SEnzelSenze Sen*815en?8/Sen?615en4 |Sen?d

dfaradf 112 |34 |5 |6 |8 I

o

2,78 116,38 @.GHI‘B.GM 0.02710.92819.01610.01418.9108.209 G.MB[W.@W 8.207
i

|
2.51 17.%{1@.@?4!@.@47 0.83110.023(0.019{0. 016 (0. 012{0. 010 a.wv!m.mmeilw.m

51.6‘7 27.1010.7080.10410.0690,052|0.04218.935(0.02¢6 G.MS]@.@Z!EQ.M? .07
|

3.65 |12.1810.284/0.022 [0.015]0.0110.029(2.007 |6.004|0.005(0.0@4 |0.20¢

2.29 Eiq.bd 0.11310.85610.03810.028 {0.223 ﬁ.quhﬁ.Blfl 8.813(6.011{0.810
|
1 1
2,79 |28.44 ﬂ.l??i@.%l 0.084118.030|0.024 G.GZGEM.BIS @.014 ﬁ.@l?l:@.ﬂll
]

L

{ : :
12.89 71.6@::@.136!95.%8 0.04518.934 (0.027 0.%731@.@17 8.815 @.quiﬂ.ﬂﬂlﬂ.ﬁli
{ ! | {

!

g.ape

p.ee

|
§
!
l
I
{

2.210

e = St SIS T

i

3 ' t b

11.84 EA.BQiW.Uéiﬁ.EBB 8.859 |0.044 [0.830 1€).02% [0.922 |8. 819 ﬂ.ﬁlB]@.ﬂlb!ﬂ.mS
i

i
f
i
!

11,63 {78.10 m.m{m,m ©),079]0.856 [0.044 [0.837 (9.031 (0.928 @.mzsja.@zziw.mzx't
i | i

Il.é% 28.72 ﬁ.?ll{%.llb £.07710.05810.84610.038 10.829 (2.826 G.QIZE}

8,071 -!MMQE
[ §
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Tabla 4.1c Rezumen de los cdadlculos para obtener los indices
de Miller del Mnlz utilizando la expresian:
Sen?g = cte.. siendeo G = h2 + k2 + @
Q

o R EE S ISt o o T T )
[ 8 15en?8JSen 0 [Sen0 |Sen?d | Sen28 |Send |Send [Sen=0 |Sen?815en0 | 5en=0

d forad.] § | 2 4 3 8 g 10 13 16 17 i8

3,14 }16,2016,86010.030(0.01510,0172(0.208 {1,007 |2.006(0.08518.204{0.204 [0.003

2.41 llB.b(Zl 0.162)@.051(0.025/0.020(8.813(@.011]0.0108.008|8.004 ﬂ.ﬂ@biﬂ.@%
I

1,63 !28.1% VJ.ZZZliZI.lll 0.056|0.84410.226|0.025]1.822(0.017(0,014{6.813|8.012

i
3,14 14.2@i£@.@6@l|@.933ﬂM.MS 8.012|0.006|0.087 @.ﬁ@bl@.ﬁ!ﬂ‘i 8.604 @.M4|W.M-3
i

t .
.48 l?.BWiQ’l.M?iM.@Z‘? 2.012(6.010)0.2060.0885 G.Mﬁiﬂ.ﬂm 8.8@3|0.003 W.MIE
il
i

|
2.2 2@.351%.121‘@.%0'%.@30 0.62410.815(0.813 @.NZl’B.NW 8.808 ﬁ.ﬂ@7|f5.%7!

2.12 121,35{8.132|0.06610.0330.62610.017|00.M5|8. 813 @.ﬂlﬂl!ﬂ.MB 2.008 |0.(007

!
|

11.98 22.9018.15110.87610.230(0.030 W.@l‘?iﬂ.MS £.01510.01210.029{0.20% {@.0¢8
{ |

1,82 {25.85]0.17910.090 19).045{0.836 G.GZZ!B.GZE 8.018 %.GMIW.@H 8.01110.010}

1.68 [27.35(0.2110.10410,053(0.042(0.026)0.22408.22] B.Glbilﬂ.@lfu 9,0812(8.012

!l.(vl 28.80{0.223(0.112(0.856(0.04510.826(0.825 {03.022 M!Ulﬂ.@ﬂ 8.813)@.212
i




Tabla 4,1d

g

Recsumen de Jos cdlculos para obhtener

e Miller del Nalz utilizando

Sen2o, siendo Q h2 4+ k=2 + 12
0

los indices

la evnresidn:

T
Sen¥g

! i )
Sen?6iSen=0 [Sen=6

1
Send

= T ] f i
9 !SEH‘G 5en<9]Sen®d[Send|Sen?@
grad.i 1 7 4 ] 8 9
|

19 3 18 17

18

23.25!%.156 0.87810.052(0.83918.03110.02¢6 0.020 @.@l?i@.ﬂlb 8.014

g.e13

|
13.9510.%58 0.02910.819(0.615/8.01210.010 [@.807 @.@06;@.@@6

@.uwsw.mms

i
.16.2@#5.@78t@.@39 G.@Zblﬂ.@l? 0.01s ﬁ.@l3i@.ﬁl% 8.9 ﬂ.ﬁEB!@.ﬂm7
]

hﬁ%
| |

27.51 @.2133@.1@7 G.ﬂ7]?ﬂ.ﬁ53 0.843 G.@S&i@.@27 B.@Zd!@.ﬂlliﬂ.@lq
1

4

) ]
Hwam

@.23118.116 B.846 B.226

aLm74m.@5B wm391w029 @.@23P.@21

]wmq

Tabla 4.1 e

Resumen
e

de los calculos
Miller del
Senzg, siendo Q
L2

par-a obtener
FO0s utilizando
2 A B= W

1=

los indices.

la expresidn:

S 32020 {5eng

] 1 [ I f I ]
8 |5en?9 SenZp |Sen20|Sen?0 [Sen20 Sen6|Sen|Sen?0

n
Wbl o E b lrE L 3L 84 04T FW (A

I [
lSen: 81
| 12

i

14,70 10.064 18,832 8.016/0.813 £.209(0.007|08.80: 10,0206

0.005]
i

28.868.127 |2.06710.042 10.032 8.015)0.81418.013 0.012

0.011

12,70 (8.048 {0.024 10.016 16.017 10.818 10.008 {0.006 |10.005 |0.005 |2.204

8.2@4

26.90 (0.177 {0,069 |0.059 10.044 {0.036 (8.030 [0.922 |0.020 ﬂ.@lﬂ;@.ﬁlé

.01

73.9518.192 B.064 J01.040 19,936 10.037 18,024 |8.02¢

iwme wmqwjn

Jl.ﬁl&
i
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Rezumen de los cdlculos para obtener los indices
de Miller del Ca0 utilizando la expresidn:
SenZa, giendo Q = h2 + k2 + 1=

Q

o=

| o

!qra

T I | I I 1 ] I I | 1
5en”9(Sen=9|Sen=9]5en70 [5en?0 |Sen6 15en=0 [Sen26 |Senzd{5en26 |Sen=d

d.l I ) 3 4 3 6 8 9 18 1 12

=1
|18.60(12.1020.951 |0.834 (0.025{0.020|0.017 0.813(0.811(0.0100.209 (0.208
[

26.9659.2ﬂ6 0.103/0.02680.05110.94110.034(0.826|0.82316.021|0.819 (0.0

16.2¢¢.678|0.63710.0260.01910.2160.013{3.¢1120.009(0.008 | 8.287|0.224)

16.1310.877(0.839 G.EZbJE.EI? B.015|0.01310.010|9.009,0.008)0.00718.88¢6

[ |

Tabla 4.1lg

Resumen de los calculos para abtener los indices
de [F1iller del Als0Osz utilizando la evnroesidn:
Senfh, siendo @ = H2 4 K=+ 1=

Q

8

] [ 1 I I I I f i
5en?9|5en?0}Sen2615en28 5en=0 | Sen2d |Sen?0 |Sen?6 [Send |Sen8|5en6l

grad.| | 2 3 4 9 6 8 9 18 1 12

|

18.781@.103{2.0510.03410.026(0.620|0.8170.013]0.011 {.012|2.889 [©.207

21.37(@.133|11.06610.04418.03310.02708.0226.017{08.215 ﬂ.ﬂlS‘@.@lZ 6.811

18.781¢),10310.85110.03410.0260.021(8.017(0.013(0.011,0.810/0.009|0.209

1.8

22.8618.15110.07610.05¢|0.8380.0300.825{0.619 (0.01710.215}0.0814[9.813
|
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Tabla 4.2 Indices de Miller determinados para
compuesto identificado, a partir de 1la
4.1

Factor de Factor de
Compuesto| @ | {hkl) |multiplicidad Compuesto| § | (hk1) |multiplicidad
1} (18d) b 2| (118) 8
31 (118) b 41 (280) 4
§ | (700) b 3| (Z218) 8
71 {210} 12 8| (228) 4
9 | (308) b 9 | (300) 4
510z 12 | (278) b #n0; 19 ] (318 8
13 | (318) 12 13 | (328) 8
16 | (4@8@) b 16 | (480) 4
19 | (328) 12 17 | (418) 8
21 | (319) 12 18 | (330) 4
23 | (500) b
27 | (338) b 7] (181 b
31 (110) b
6§ (z211) 24 4 1 (111) =
8 (228) 12 41 (208) b
9 | (380) b 3| (182) 12
Al20 9| (221) 24 Fels 8 | (20%) b
1e | (319) 24 8| (Z11) 12
1] 31 24 9 | (388) b
17 | (222) 8 18 | (381) 12
1] (212) 12
31 8 12 | (113) 12
41 (Z00) b
6| {211} 28
8| (270) 12 31 (1) 8
£al 9 1| {300) b 41 (288) b
g | {221) 24 3] {218) 2
18 | (318) 24 6| (211) 12
1 (31 2 k02 B | (228) b
12 | (222) 8 9| (308) 24
9| (221) 24
2| (118) 12 18| {318) 24
A RPN 8 1] 3t B
-4 1 (289) b 12 | (222)
31 (210) 24
Nal2 6 1 (211} VLS
8] (278) 12
91 (3e) b
g | (221) 24
18 | (318) 24
1] 31 24
12 | {222) 6 ]

cada
tablas



EARLTENE IS
En este capitulo se discuten los conceptos basicos de 1la
transferencia de calor por conduccidon, expliceando el caso
particular de un cilindro conteniendo en su interior una linea
de fuente de calor de reégimen permanente. Finalmente se
presentan tablas con los calculos necesarirs para la
determinacidn de la conductividad térmica de la lava volcanica

de Quezal tepegue.

Sl TRANSFERENCIA DE CALOR FPOR CONDUCCION.

La transferencia de calor por conduccidn se logra a traves de
dos mecanismos. £E1 primero jes la interaccidn molecular, en la
cual las moléculas de niveles energéeticos relativamente
mayores debido a su temperatura, ceden energia a moléculas
adyacentes en niveles ingeriores de energia. El segundo
mecanismo de tramsferencia de calor por conduccidn es el de
electrones "libres'", los cuales se presentan principalmente ern
los sdlidos metalicos puros. La facilidad que tiemen los
stlidos para conducir el calor varia directamente con la
concentracion de electromnes libres: esta es la razan por la
gque los metales puros son buenos conductores de calor. En los
stvlidos no metalicos sin  embhargo, la concentracifin g de
electrones libres es muy baja y a eso se debe gque no son tan
buenos conductores de calor como los metales.

la ley mas simple de la conduccion térmica estd dada por la

ecuacion de Fourier:
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q, = -ka 9t (5.1)
dx

donde:
gx * flujo de calor en la direccion x, dado en watts
k : conductividad térmica en watt/m-°C
A : area perpendicular a la direccion del flujo de calor
di 2 gradiente de temperatura en la direccidn X, medida en
dX “C/m.

La ecuacion (5.1) implica que el calor fluye en la direccidn
de 1a temperatura decreciente y que l1a rapidez del flujo de
calor es proporcional al gradiente de temperatura. La

expresion completa para el flujo de calor es:

g = -KVT (9.2
donde:
q : es el vector flujo de calor
Yl : es el gradiente de temperatura en forma vectorial.
Consideérese ahora una superficie cerrada 5, que forma 1la
frontera de una regivsn R de un cuerpo dado. Sea T(x, vy, z, t)
la temperatura en un punto P(x, ¥, z) interior a dicho cuerpo.
S5i el calor es conducido en el cuerpo, el flujo para cada

superficie orientada Ses:

éfqnd‘q gogied
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Segun el teorema de la divergencia, se tiene que:

fs.f@ndﬂ-fp_{f‘?gndv (5.4)

Luegela cantidad tetal de calor gue sale o8 R ayss

[[awaa - -[[[&v4VT) ax dy dz (5.5)
5 3

La expresidon (5.5) puede escribirse:

ffqndA--fffKV’dedydz (5.6)
3 i

Por otra parte, la rapidez con la cual sale calor por unidad
de tiempo de la regitn R, también puede medirse por CaT/dt,
siendo € el calor especifico del material y t el tiempo. La

rapidez coen gue R seatéd cediendo calor, &% pUEBL

[ffooE ax o oo - [facn
R )

Siendo p la densidad del material, y 9 = €d7/2 igualando (5.6)

y (5.7) se obtiene:

fff(cp-g—zi-kvaT) dx dy dz = 0 (5.98)
R

puesto que esto debe regir para una regitn arbitraria solida
R, la funcidn integrada (si es continua) debe ser cero en

todas partes; por lo tanto:

cp.g%+kvar-o (5.9)
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haciendo K/Cp igual a a, siendo a la difusividad térmica, la
ecuacion (5.9) puede escribirse:
oT

9L 4 aWVT =0 (5. 18]
ot

La ecuacion (5.10) es la ecuacidn para la conduccidn de calor
de estado estable con generacidon interna, y es conocida
también como 1la "Segunda Ley de Fourier de la conduccion de
s S2=,

En régimen permanente, es decir, cuando T no depende del
tiempo: dT/dt = 0 v la ecuacitn (5.180) reduce a la ecuacitn de

Laplace.

Fel i)

ul

v*T=0

SpL2 CONDUCCION DE CALOR A TRAVES DE UNA FARED PLANA.

El caso més sencillo de conduccion de calor es el estado
estable en una pared plana de material homogeneo de
conductividad teérmica K y una temperatura uniforme en cada

cara.

1 James R. Welty.
Transferencia de Calor Aplicado a la Ingenieria
Edit. Limusa, México, 1988. Pag. 36.
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= -

Xy Xa
Figura 5.1 a) flujo de calor a través de una
pared plana. b) analogia eléctrica para la

situacion fisica mostrada en a.Res la resistencia
tér mica.

Por la ecuacidn 5.1 se tiene:

X T2 o
gl ‘ax = -xa[ *dT (5.12)
x’. rl
&
q-_m (Tz_TI) :m(Tl-Tz)... (5-13)
X- X, AX

Por la analogia térmica presentada en la figura 5.1b puede

escribirse:

flujo de calor = diferencia potencial térmica
resistencia térmica

& qg—=- ———= (5.14)
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Si la Ec (5.13) se rearregla de la siguiente manera:

(T1 - Tz)
AX/KA

(B IEr)

Comparando (95.19) con (5.14) puede verse gue la resistencia al
flujo de calor es AX/Ka.
Este principio puede ser extendido al caso de una pared plana

compuesta tal como se muestra en la figura 5.2.

1 2 3 {1

v

_
q \ T i IE
LN B AN

sl Y a9 )

Figura 5.2 a) Flujo de calor a través de una
pared compuesta. b) Analogia eléctrica del flujo de
calor a traveés de la pared en (a).

En el estado estable, la tasa de transferencia de «calor gue
entra por la cara izquierda es la misma gue abandona la cara
derecha. Asi pues, utilizando 1la analogia eléctrica segun 5.2b
se tiene:

.- T

(15 185
AX,/KA + AX,/K,A

qg =
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Es conveniente expresar la ley de Fourier como sigue:

flujo de calor conductivo= diferencia total de temperatura
suma de las resistencias térmicas

S5i ahora se definme 21 coeficiente global de transferencla de

calor como:

1
U= ——— =)
AERC
donde Rt es la resistencia teérmica. Para cualguier forma
geomeétrica se ve gue:
g _

desde luego que siendo U funcidn de A v de R ; depende de la

geometria del cuerpo en cuestidn.

S CONDUCCION DE CALOR EN UN TUBO CILINDRICO CON FUENTE

DE CALOR A REGIMEN PERMANENTE.

1: linea de fuente de calor 2:cascardn exterior
Eifgiuday 19 S Conduccidn de calor en un cuerpo

cilindrico.

Si g = f(r) y la temperatura no depende del tiempo, al
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integrar la ecuacion (5.1) en su forma radial se tiene:

T, - = —2—13{—Lln(73/11) (5.19)

_ 2RKL(T, - T,) (5.20)

In(y,/Y,)

de (5.20) puede verse que la resistencia térmica es

[hﬂyz//y1)]/2nKLJ Para wn cilindro de capa doble, usando

(5.16) se tiene:

2“L(T1 - Ta)
In(y,/y,) + —;:m(v;/vz)

g== (5.21)

K

Este resultado es extensivo al caso de tres o mds capas.

Serd GROSOR CRITICO DE LOS AISLANTES CILINDRICOS.

-—

h=N
/

2 T

Figura 5.4 Corte seccional de una cascara
cilindrica aislante.

Para uma simple capa aislante, la tasa de transferencia de

calor por unidad de longitud viene dada por:

o 2n(T, - T,)
L~ 1n(y,/¥,) st [5.22)
K hy,
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dado que g/L es una funcidn de r, el maximo flujo de calor se

produce cuando d (g/L) = ©

S——

dry,

Al derivar respecto de r la Ec(5.2Z) v simplificar se tiene:

.

YZ-E " Y oritico (5.23)
Si " Tolfamon:y la tasa de pérdida de calor aumenta al
incrementar el aislante hasta rz = re,.i12e., ¥ luego disminuye

al aumentar el aislante. Por otra parte, Si1 r=z » re,-ie, la
tasa de pérdide de calor disminuye al incrementar el aislante.
En la préactica, k/h es con frecuencia peqgueno y menor gue r
del tubo, en cuyo caso la razdn de flujo de calor es maximo.
Cuando la pared del tubo es delgada y no tiene aislamiento, el
flujo de calor radial a traveés del tubo se puede simplificar
empleando el radio medio y tratando el problema como flujo a

través de una placa en el cascaron.

h

WL o 07 7 0 73 *

|

$ 218

BEalgtiEa 189 Aproximacidn para un tubo de pared
delgada.

T
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De acuerdo a la aproximaciédn que se ha planteado, para la

figura (5.5) se tiene:

(T1 - Tg)

q- (5.24)
Inlva/v) | x| 1
2K L K, hr
Ti1 @ temperatura de la linea de fuente de calor
Ky : conductividad térmica del material que contiene el

cilindro

K= conductividad térmica del cascardn del tubo

h 1 coeficiente de conveccidn del aire.

Consideraciones practicas:

a) con frecuencia el término de la conduccidn es mucho menor
que el término 1/h y en ese caso el término 1/hr puede
despreciarse.

b) la resistividad térmica del cascardn es mucho menor gue la
resistividad del material confinado dentro del cilindro; por
esta razédn puede también despreciarse el término X/Kax,
Entonces, la bcuacitn (5.24) se peduce. 2 la escuacidn (5.20),
la cual sera usada para determinar la conductividad térmica de

la muestra.
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S DETERMIMACION DE K A LA LAVA DE QUEZALTEPEQUE.

%X

"
* %
% 2%

1- cautin 4~ lava pulverizada

2— tapa de cemento S5— termopar cobre-constantan
2~ tubo de PVC 66— medidor de temperatura
Figura 5.6 Arreglo experimental para determinar
la conductividad térmica de la lava de

Quezaltepeque.
Las condiciones experimentales fueron las siguientes:
a) g estd dado por la potencia del cautin y es igual a 60
watts.
b) la longitud del cilindro es de 98.0 mm.

c) el grosor del cascardn cilindrico es de ~1.3 mm.

It

a U= (7.0 £ @.95)mm.

1]

e) Ta (308.0 =+ B.5)°C
re ¥ T1 son como se indicd en la figura 5.3.
Después de setenta minutos de haber energizado eléctricamente

la linea de fuente de calor, se observd que el sistema se

encontrabaa régimen permanente, es decir, que la temperatura
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vya no dependia del tiempo. ILuego se procedid a tomar las
lecturas mostradas en la tabla 5.1.
FEHER SR ) Bl Resultados experimentales en la Medicidn de 1la

conductividad térmica de la lava de

Quezaltepeque.

ro {(mm) o L Ry (CEEN A T (2R K = alnitiEadn, ) INatl #1051
HADES L 0.9 L DS 2T F I a) nE20
108.9 (S o) R |1 it
112.@ 67 %, AEEE
7.0 27.8 308.0 107.90 &6l % LBsE
195.9 6.0 L=k
1.06.0 (S5 I 7o
192.9 (ST 7 e
K o= (6.6 x 107 + B.1) Watt

m—°C



CARPITULDO 6
En este capitulo se presenta el andlisis y conclusiones de los
resultados obtenidos en ‘la etapa de identificacidn
cristalografica; etapa analitica de la determinacidn de los
indices de Miller, y en la determinacion de la conductividad
térmica de la lava volcdnica de QQuezaltepeque. Se presentan

también algunas recomendaciones que se consideran pertinentes.

6.1 ANALISIS Y CONCLUSIONES DE LOS RESULTADOS EN LA ET1APH DE
IDENTIFICACION CRISTALOGRAFICA.
En la tabla 6.1 se presenta una comparacion de los valores
experimentales de las distancias interplanares de cada
componente identificado mediante el difractograma de 1a lava
volcanica de Quezaltepeque, tanto por el método del detector
mdvil como por el método de Debye-Scherrer; con los valores de
las distancias interplanares tabuladas en el método Hanawalt

para las mismas componentes.
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Tabla 6.1 Comparacion de los valores experimentales de las
distancias interplanares correspondientes a los
compuestos identificados a la lava volcanica de
Quezaltepeque.

Sistema Valores de "d" (A) Yalores de Yalores
Componente Cristalino obtenidos por la "d" (8) conocidos
técnica de obtenidos de "d" (&)
Debye-Scherrer por la sequn el
técnica del | método
detector Hanawalt
movil (t0.01R8)
(+0.81R)
Sif» Hexagonal 3.34 * 0.20 3.34 3.34
——————— 4.27 4,26
~~~~~~~ 1.82 1.82
——————— 2.46 2.46
2.23 * 0.06 22 228
2.23 * .06 oA )
2.17 * 3.04 2R 2 e W28
2.02 + 0.03 1.98 1.98
——————— 1.80 1.8@1
1.67 + @0.01 1.67 ENS /a7,
1aéi7 @, @1 1.65 1.659
——————— 1.60 1.608
1.52 + 0.01 = 1.541
1.43 + .01 === 1.453
1.43 + @.01 it 1.418
——————— = 1.382
——————— e 1 3EAS
——————— == s
——————— = 1.288
——————— i 1.2/516
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Tabla 6.1 (Continuacion)
Sistema Valores de "d* ({A) Valores de Valores
Componente | Cristalino obtenidos por la “d" (R tonocidos
técnica de obtenidos de "d" (8)
Debye-Scherrer por la seqtn el
técnica del | método
detector Hanawalt
movil (+0.018)
(1B8.01R)
Ala04 Cubico | —————— | ————— 1 5
2k £ By-l@ 2.40 2.40
2.17 = .04 2=k 2y el
A ) o s L7 P 17 2.4Q 2.4Q
2.02 + .03 1.98 1.98
152l @l 1 e 1,153
MnO= Tetragonal 3.34 + 0.20 3.14 3.14
25Dk =t 7)) 2.41 2.41
1.67 * B8.01 PSS 1.63
3.34 + @.20 3.14 .14
******* 3.48 3.48
2.17 + ©0.04 Pra 2 2% Sl
2.17 * ©.8@4 2.2 2.1%
2.02 * B8.83 1.98 it 228
——————— -8 1.81
1.67 + 0.00 1.68 1.68
a2l e I === 1.96
o3 ol ) e 1.43
————————————— 1.49
~~~~~~~~~~~~~~ e &,
————————————— e S
~~~~~~~~~~~~~ 1.20
Ca0 Cubico 2 2l b dL0A 2.41 2.41
1.67 = @0.01 1.70 1.7@
2.66 * B.10 2 2.78
2.66 + 0.10 2SS eV WS
fEdS sk D LA sm=aa 1.451
e R 1.390
————————————— 1.203
~~~~~~~~~~~~~ 1.124
Feo0s Romboeédrico | 2.80 + ©0.1@G 2.79 Pl
1.67 + ©.01 1.69 1.69
2.951 * @3.10 2oy DN 2l
——————— BiallD 3.66
2.23 * B.@6 2,29 2.285
PR 5055 2.20 2.201
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Tabla 6.1 (Continuacidn)
Sistema Valores de "d" (A) Valores de Yalores
Componente |Cristalino obtenidos por la "d" (AR) conocides
thenica de obtenidos de "d" (A)
Debye-Scherrer por la segn el
técnica del | método
detector Hanawalt
movil (*0.018)
(10.818)
Fe20x Romboédrico 2.2 * ©0.30 2.09 2.070
——————— 1.84 1.838
1.67 * B8.B01 Lo&3 1.634
——————— 1.60 1.596
LR 2 S o (7 e B I == 1.484
549 & BLEd )l  see—== 1.452
————————————— 1.349
————————————— 1.310
~~~~~~~~~~~~~ 1.258
————————————— 1.226
————————————— 1,285
~~~~~~~~~~~~~ 1.189
—————————————— 1.162
—————————————— 1.141
Naa0 Cubico 2.85 * 0.04 TS L)
3.192 * 0.82 SRS Bl
Z2.66 * B.10 2.76 2.76
3.19 £ 0.20 S =T Bl
1.67 = @.1B1 1.67 1.67
——————— 1.60 1.6@
—————————————— 159
KO= Cubico 3.24 * 0.2@ 3.04 3.04
2.17 * @0.@4 Z2.16 Za16
3.34 £ 0.20 3. 50 3.50
3.34 £ 0.206 3.50 3.50
——————— 1.83 1.83
——————— 1.76 W E
————————————— 1.4@
————————————— 1..56
MgO Cubico 2.17 + ©.04 gl Ze il
oL o e R L] R 1.49
~~~~~~~~~~~~~ S LT
72§14 SosRE LT Nl (IS St Z2.431
~~~~~~~~~~~~~ 1.270
~~~~~~~~~~~~~ L. 206
————————————— 1.253
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De acuerdo & 1a tabla 6.1 puede decirse lo siguiente:

1- Empleando la técnica de Debye-Scherrer, se ldentificaron
los siguientes combuestos a la lava volcanicea de
Quezaltepeque: 510z, Fez20z, Alalz, Mazl, KOs, Cal, PMnba y MgO.
2- Al analizar los velores de "d" nbtenidos por la técrmnica del
detector movil, se encontraron los mismos compuestos qQque por
la tecnica de Debye~Scherrer, excepto el IMlgfd, 1o gue se
explica porque en la técnica del detector movil, el Anqulo de

barridno seleccionado fue de 1.5 £ 6 ¥

!

?.5°: siendd para
dicho rango de valores de €, el valor mas peqgueno de distancia
interplanar, igual a 1.37A.

3~ Al examinar los valores de "d" obtenidos sequn la técpica
de Debye-Scherrer, puede verse qgue estos no son maynres Jue
3.94A ni menores que 1.14A.Pai-a valores de "d" mayores qgue
3.54A los arcos correspondientes se hallan muy préoximos al
agujero del difractograma y no resuiltan distinguibles por la
poca resolucidn de la cédmara, debido a gue =u diametro es muy
pequeno. Los valores menores que 1.44A caen en la zona de los
arcos formados por los rayos difractados qgue atravierann la
muestra, y por esta razdn aparecen demasiado tenuses 0o o
resuitan distinguibles.

4~ Los valores de '"d" determinados por la técnica del detector
mGvil, son mas precises que los obtenidos segun la técnica de

Debye-Schei-rer,; esto se debe a que en el difractograma

obtenidn segun ésta Uultima, se da una superposicion de lineas,
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lo cual nNo ocurre en el difractograma obtenido con la técniceae
del detector movil, ya que se puede seleccionar- un rango
especifico para 20 y registrar solo las reflexicones que
ocurren en ese  rangoj; mientras que en 1a Leécnica de
Debye-Scherrer, deben registrarse todas las reflexiones que
ocurren entre 20 = 0° y 208 = 180°; de ahi la superposicidn.

5~ Cuando se utilizo la técnice de Debye-Scherrer, no fueron
determinados los siquientes valores de "d": 1.60, 1.746, 1.81,
1.83 v 2.46; pertenecientes a algunos de los compuestos
identificados, a pesar de encontrarse entre el menor y el
mayor de los valores experimentales de '"d" determinados. Lo
anterior puede explicarse por la poca resolucidn de la camara
como se dijo anteriormente. También podria ser que las lineas
correspondientes a dichos valores de "d" hayan sufrido una

segunda difraccion y haber sido absorbidas por la muestra, vy

por lo tento nmo registrarse en el difractograma.

6.2 ANALISIS Y CONCLUSIONES DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS EN EL
CALCULO DE LOS INDICES DE MILLER.

1- El1 Afactor de multiplicidad es una medida de numero de
planos cristalinos que contribuyen a la misma linea de
difraccion y depende de la simetria del cristal (véase tabla
s 2

2- Para una misma red cristalina, el factor de multiplicidad
representa a la familia de planos gque tienen los mismos

indices de Miller.
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6.3 ANALISIS Y CONCLUSIONES DE RESULTADOS EN LA DETERMINACION

DE LA CONDUCTIVIDAD TERMICA.
1- El valor de la conductividad termica determinada
experimentalmente a la lava volcanica de Quezaltepegue, fue
K = (6.6%1@7* £ B.1) watt/m-°C
Z2— Comparando el wvalor de K para la. lava volcdanica de
Quezal tepegue. con la conductividad de los metales menos
conductores de calor, puede verse que la muestra pulverizada
de ~la. lava vElednical ds Buezsltepegie, Sse' conponie Comp
aislante térmico durante el experimento.
Tabla 6.2 Comparacion de 1a conductividad termica de 1la

lava de Quezaltepeque con ia de otros
mater-iales.

Material K[Watt/m—-°"C])
Plata 407.0
Cobre 3B86.0
Aluminio 204.0
Hierro 3.0
Plomo 35.0
Acero inoxidable 16.3
Concreto NP7
Vidrio de ventana 0.87
Lava de Quezalteque D.657
Yeso 0.47
Lamina de ashesto @.144

3~ Cuando la conductividad térmica de la lava volcanica de
Quezaltepeque se compara con la conductividad de materiales
tipicos considerados ctomo aislantes térmicos, por ejemplo con
el asbesto puede verse que la lava de Quezaltepeque se

comporta como un mal aislante termico. Pero resulta ser mejor
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ajdslante térmico gue el concreto por ejemplo.

&.4 RECOMENDAC IOMES.

1- Para obtener difractogramas con mayor resolucidn cuando se
emplea la tecnica de Debye~Scherrer, se  recomienda la
obterncidn o construccion de uma cémara con un didmetro por 1o

menos cuatro veces mayor gue el de la empleada en el presente

trabajo.
2- Ze recomlenda la comnstruccidn de un dispositivo para
mejorar la lectura del difractograma obtenido por la tecnica

de Debye-Scherrer. Este dispositive podria construirse asi:
una caja cerrada contenliendo en su interior una lampara de
nedn v en la parte superior un vidrin opaco gQue deje pasar la
luz. Montado sobre este vidrio un calibrador fijo de punta
mévil a manerra de gramil, con la gque pueda determinarse la
distancia entre cada par de arcos correspondientes del
difractograma.

33— Cuando se obtenganr difractogramas empleandn 1a tecnica del

detector movil, es recomendable registrai- todas las
reflexiones para Aangulos comprendidos entre 20 = @° vy
Zg = 18@°, a fin de poder hacer umna identificacidn mas
completa de los componentes de una muestra mineral

policristalina dada.
4— Dada la relativamente baja conductividad termica de la lava
volcanica de Quezaltepeque, #sta puede ser recomendada camo

materia prima en la elaboracidon de ladrillos de construccidn,
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de los que tienen una camara de aire en su interior, pues de
esta manera seria aun mas baja la conduccidn de calor a través
de &1,

5~ Pruebas de dureza pueden ser realizadas =i la lava
volcanica e Quezaltepeque, para determinar si podria ser
usada en la elaboracidn de abrasivos como lijas o pastas de
esmel~ 1l .

6~ Se recomienda ampliar los usos del aparato de rayos X de la
seccitin de Estado Solido. Podrian hacerse por ejemplo,
estudios snbre caracterizacidn de suelos para determinar su

fertilidad. También podria determinarse la existencia de

impurezas en sustancias coneocidas.
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LISTA DE FIGURAS

Ciclo de las reocas

Esquema de un tube de rayos X

a) Espectro de rayes X de la plata. Muestra el
espectre centinue y el espectre caracteristico. b)
Simple relacidn lineal entre la frecuencia de corte
maxima v el voltaje.

Diagrama de les niveles de energia de los rayeos X
caracteristicos kKa, K3 y Kr.

Diagrama de Meosely obtenido para la linea Ka.
a) ¥*x1@0-° contra el peso atdmico A, b)) ¥2x10-F
centra el numerec atdmico Z.

Difraccidn de ravex X por un cristal.

it

Arreglo periddice de un cristal

Planos reticulares en una estructura cristalina
Relacicnes geomeétricas de una red directa.

Ejes primitivos de una celda directa.

2

Haces difractados por un solo plamno de un grano de

polvo.
Formacidn de les anilles de difraccion sobie la

pelicula en la técnica de Debye-Scherrer.
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a) Relaciopes geomeétricas entre © y S.
b) Medicidn lineal de S.
Disposicidn experimental segun la técnica del
detector mdéwvil.
Difractograma obtenido por la técnica del detector

mowvil.

S,

a) Flujo de calor a traveés de una pared plana

b) Analogia eléctrica para la situacidn fisica
mostrada ep (a).

a) Flujo de calor a través de una pared compuesta
b) Analogia eléctrica del flujo de calor a traveés de
la pared en (a).

Conduccidn de calor en up cuerpo cilindrico.

Corte seccional de una cdscara cilindrica aislante.
Aproximacidn para un tubo de pared delgada.

Arreglo experimentaHupara deteminar la conductividad

térmica de la lava de Quezaltepeque.
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parametros de la red directa.
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Debye-Scherrer.
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Debye-Scherrer.

Valores experimentales de '"d" determinados a la
muestra de lava de Quezaltepeque, empleando la
técnica del detector mowvil.

Componentes identificados a la lava volcénica de
Quezaltepeque, empleando la técnica del detector

movil.
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TABLA 4.1a Resumen de los calculos para obtener los indices
de Miller del 5105,

TABLA 4.1b Fesumen de los calculos para obterner los indic
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de Miller del Fezx0O=x.

TABLA d4.1c Resumen de los calculos para obtener los indices
de Miller del MnOzx.

TABI_LA 4.1d Resumen de cdlculos para obtener los indices de
Miller del WaOz.

TABLA 4.le Resumen de los cdlculos para obtener los indices
de Miller del KO-=.

TABLA 4.1f° Resumen de los célculos para cobtener los indices
Hea Miller del Cal,.

TABLA 4.1g Resumen de los cé&lculos para obtener los indices
de Miller del Alx0=.

TABLA 4.2 Indices de Miller determinados a cada componente

identificado.

CAPITULO 5.
TABLA 5.1 Resultados experimentales en la medicidn de 1la
conductividad térmica de la lava de

Quezaltepeque.

CAPITULO 6.
TABLA 6.1 Comparacion de los valores experimentales de las

distancias interplanares correspondientes a los
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componentes identificados a la lava volcanica de

Quezaltepeque.
TABLA 6.7 Comparacion de la conductividad térmica de 1a

lava de Quezaltepeque con otros materiales.
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APENDICE 1

MODO DE PREFPARAR LA SUSTANCIA DE REVELADO Y DE FIJADO A USARSE

EN A TECNICA DE DEBYE-SCHERRER.

SUSTANCIA DE REVELADO:

1.9 1t. de H20 944 ml. de 184ml. de solucién B HZ0 destilada hasta
destilada a Z7'C| + |solucidn F,xA Kodak| + |Kodak XP77883-A + |completar 3.Blt. de
1484114 (agitar) (agitar) solucidn {agitar)

PREPARACION DEL FIJADOR:
La sustancia de fijado se prepara de la siguiente manera: dos

partes de Hz0 destilada a 27°C, por una parte de solucidn

"Developer and replenisher 1900984, KODAK".
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APEMDICE II

DETERMIINAC IO DEL ERROR EXPERIMENTAL DE "d", SEGURM LA TECHNICA

DE DEBYE-SCHERRER.

Figura 1. Efecto del error del radio en el valor de 5.

Para un par de lineas separados por un intervalo S5 sobre el

difractograma, el supuesto angulo estd dado por:

S
— o il
g 4(R + AR) Ut

El ervor en la medida de © es:

A6(R) =6

aparents evozdadero

Por lo gue:

ok s 3 (o -
Ae(R)”4&(Ie+zszz) 4R V=

— ag\r AR
A9(E}= 4R(R+AR) =4
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| >
Tz

A8(R) = -8

de la misma forma:

AG(S):z %%g

=t AS
AB () — e(__s_>
Finmalmente:

A8 — A8, + A0, —-8(AR/R) + 8(AS/S)

(@i =V =Te

Ae:a(ﬁ - _é_R)

S R

Por otra parte, diferenciando la ecuvacidn de la

se tiene:

il

_ _pq. L0508
2Ad = -2d-2255 (A8)

(6)

(7)

(8)

{9)

(12)

ley de Bragg

(113

(12)



@8

de donde:

Ad - -dCot® (AD) (13)

sustituyendo (18) en (13) se tiene:
Ad - —GdC’eotB(-—A—_é‘g - Aﬂ)- (14)

donde:

d : distancia interplanar

© : angulo de Bragg

S : distancia lineal entre arcos correspondientes

As

S
Q
o
=
=

R : radio de 1la camara, igual a 57.3 mm.

AR

s
u
5
5
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APENDICE III

DETERMINACION DEL. ERROR EXPERIMENTAL DE “d“,
DEI. DETECTOR MOWVIL.
a) Por la ley de Bragg paran= 1 se tiene:

A = 2dSen®

SEGUN LA TECNICA

b) Derivando parcialmente respecto de "d" y respecto de 8 1la

ecuacidon de Bragg se tiene:
0 = 25en®(Ad) + 2dCos6(A9)

o bien: I—Adl = IdCDse(Ae” = |dCDt9(9A”
Seno

por lo que: Ad = d Cote(Ae)

c) Pero 10 divisiones del eje horizontal de

{(vease figura 3.5).

fisfe S divr= LAt = @ 1
1@
entonces: A8 = menos div. = @.1° = @.@05°
2 7
Ao = 0.05° = B.0009 radianes

de esta manera:

Ad = d Cote(B.0009)

la grafica = 1°
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AFPENDICE 1V

FORMULA PARA LA DETERMINACION DEL ERROR EXPERIMENTAL DE LA

CONDUCTIVIDAD TERMICA (K).

La expresion para la conductividad térmica de un material con

geometria cilindrica es:

_ gln(r/r,) .
2nL(T, - T)
re * distancia del centro del cilindro a linea de fuente de
calor.
T- @ temperatura de la linea de fuente de calor.

Puesto que el resultado experimental de K depende de las

medidas de r-, v, To, T y L3 la 1incertidumbre (Lk) de lea

conductividad sera:

oK 2, (0K 52, ( OK 2, (0K 2 v2, (9K, \2 >
W, = ——W, +(—W —— W, +(==W. =W, )* 3
. \I(ara )1 (w1 (S 2 (G 2 (o
Weay Wy Wro, W vy Wl son como se explica en la seccicn 5.5.4]

derivar parcialmente la ecuacidn (1) respecto de cada uno de
los parametros medidos, sustituyendo en (2) v simplificando se

tiene:

q(5.0x10™*m) ’( 1 15| b g In(r/zx_) {0.5x°C)m 2
kK 27I:L(Tﬂ - T) raz r? Z'KL(TO = T)Z

g h (I__/_.ro)(s_ 0x104)____2_\1/3
2rL?(T, - T) /




