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| the présent work the powder method is used in a difrac-—
ejser for the precise pgrameter determinations of benzofu-
Y (012%003) unit cell. 7

The crystallography data are: a = 10,672 £ 0,0034° ;
16,521 % 0,004 4% © = 5,586 % 0,0014% ¥ = 110,45 %
fﬁf,v = 922, 814°3 ana spaée group le/e.

95



These crystallography data are obtained using a program in
FORTRAN 10-H form monoclinic systems which is deseribed in

work.

RESUMEN

En el presente irabajo se determinan de forma precisa los
parametros cristalogrificos de la celda elemental de la ben-
gzofuroina (C1231003), tenidndose: a = 10,672 ¥ 0,0034° ;

= 16,521 * 0,0044° ; ¢ = 5,586 % 0,0014% 5 ¥ = 110,45
0,03° ; V = 922,81 4°3 y grupo espacial P2,/c.

Fl procesamiento de los datos fue realizado con auxilio de
un programe escrito en PORTRAN 10-H, confeccionado especial-

mente para este tipo de trabajo.

INTRODUCCION

la exéctitud en la determinacidn de las distancias inter-
planares en el anélisis de fases generalmente no supera el
0,1%. Cuando nos referimos a determinaciones precisas nos es-
tamos refiriendo a aguellas determinaciones cuya exaetitud es
superior en 2 ¢ 3 drdenes, Por eso lo normal es que 1§_exacﬁi
tud en 1as"determinacidnes precisas en el momento actﬁél re=
quiere de u#tarror en las distancias interplanares de 0,01% y
.en algunos éasos se obgervan trabajos don@e,gsta prééisién es
de 0,001% /3/. .

En el momento actual el nimero de traba;os dedicados a 1as
determinaciones precisasde los pardmeiros cristalograf;cos ¥

al andlisis de los errores ha crecido extraordinariamente, lo
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'cﬁgisobiiga a afirmar que ha surgido una nueva linea dentro
de las investigaciones usando difraceidn de rayos X denomina-
ﬂda precisamente, "determinacidn precisa de los pardmetros
ristalograflcos"

ﬁn'gran mimero de trabajos en 1la linea antes mencidnada,da-
muwstra que pequeilas desviaciones de los parametroa, que se
bservan en un materigl, generalmente estdn relacionadas con
1a presencia'de centésimas e 1nc1uso milésimas de por ciento
) impurezns isomorfzcas en log crietalea que se 1nvestigan.
‘_to presenta gran interéds para las investigaciones minersld-
~gleas producto de que el contenido de impurezas estructurales
faaté intimamente relacionado con las condiciones de eristali-
zaoidn (de temperatura, de velocidad de crecimiento, de pre-
sidn, de composicidn quimica del medic, etec.) ¥ por éllo es
una sefial importante cuando se estudia el polimorfismo estrug
tural que caracteriza las condiciones de formacidn de las
miestras investigadas.

Ademds la introduccidn de impurezas ejerce su influencia

en las -propiedades de los eriatalga ¥ provoca que en eilos
surjan tanéionea internas, que en ocasiones provocan defee=
tos que llegan & ser-vieibles o dislocaciones. Por otro lade
8l eBtudis de la intrbdugcién de impurezas en forma no ade-
cuada estd relacionade con la variacidn de 1as'condicionas
del crecimiento, siendo esto de interés para .el eatudio tan-
to'de cristales sintéticos como naturales /1/.

Una gran significacidn tiene lg_geterminacidn precisa de
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los parametros de la celda elemental cuando se estudlan meta—
les ¥ aleaclones /2,374y aqu{ pricticamente el metodc de
polvos resulta insugtituible.

Todo esto,lunido a que el método de polves se utilida hoy
amplizmente en el mnélisis de materiales, ¥ que ademds de los
metales ¥ aleaciones para los materiales de construce:.én, ya-
ra los materiales cers'.micos es tnico. Esto nos ha 11qvado
a desarrollar en nuestro grupo de investlgacion ia metédica
de las determinaciones preciaas de los parametros de la celaa
elemental y su ecaloulo me_dianta el uso de un programs egerito

en FORTRAN 10-H en forma sutomética.

DESARROLLO _DEL TEM&

Para la determinacidén exacta de los pardmeétros de la oelds -
elemental. as impreseindible uné seleceidn cuidadosa y adecue—
da de loe méximos de difraccidn sus {ndicea de Miller ;5/.

Esta cuestidn he sido mnalizada para redes cristalinas de
diferentes singonia /6-11/. '

Ia sxactitud en 1a’ dete'rtninacicfn de los pardmetros de la
celda elementel dependen de las relaciones entre los indices
de lae reflexiones.

Las recomerdaciones para la seleceién de los mismos Be dan
en la tebla No. 1, tomada del trabajo de: Afonina, Filatov.y
Prank-kamenetskii /12/.

o8 errores en la determinscién de los parémetros se calou-

laron mediante las férmulas que aparecen & continuacidn tomg-
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gs evidents gque en forma andloza pueden esoribirse las ex-
presiones para B, C, Dy E Y Fo Aqui a% , D* , o¥ M‘,ﬁ* 2
son los parametros de la red inversa y Aema*? ;B = "2 3
¢ = "2 ; D= 2b¥o¥cos ol * ; E = 2afckace prry F = 2a%b*
cos ¥'* 3 A*= (1-c08® o * = cos? p¥ = cos> P ¥ + 2008 ¥
cos P¥cos *'*)1/2 ;“ﬂ* « sin o *(cos oL * — com /2 ¥cos %)
(y endlogamente para ) * ¥ 'LF;') ;s A Vdi- 48in28A 6/ 72,

Bs evidente que el rogto de las singonias son CaS0S particu
lares de la triclinica. .

s conveniente el uso de algoritmos programados que permi-
tan el cédleule exacto de los pardmeiros /13/ aunque la utili-
zacidn del cdleulo electrgnico a pesar que aceiera vy automatl
za ¢l procedimiento de cdleulo no elimina las dificultades
del mismo /14/

. Tambidn la tarea de la determinacidn precisa de loe pardme-
tros de la celda elemental obliga a tener en consideracion
log errores asistemdticos y casuales tales como: la abeoreidn
/15,16/, la refraceidn /17/, la variacién de la temperatura
/1/, 1la aispersién horizontal ¥y vertieal del haz incidente
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/1/, errores casuales /18/, asi como los particulares del tra
bajo con el difractémetro /19/.

'l.‘eniondo' en cuenta lo antes sxpuests, pasemos & deseribir
jos pusos seguidos en nuestro trabajo:

1a benzofuroina ds férmula quimiés Cy0H1003 » utilizada fue
sintetizada de mcuerdo con el métode propussto por Hariman ¥
Dicken /20/, Posteriormente ae obtuvo un patrén de difraccidn
de la misma en el difractdmetro siguiendo el método de los

_ polves, Una vez que 8o obtuvo el patrén de difraccidn se pro-
cedié a la asignacidn de los {ndices a las reflexionse obteni
_@n, para esto se siguié el criterio adoptndo por Fajardo, Dy
‘ pruthy y Pomes /21/ por la gemejansa qus tambidn presenta la
bengofuroina con la furoina.

_El disgrama totslmente snumerado fue somstide al oriterio
de Wuif / 21 /, para comprobar la confisbilidad en las asig
naciones da los {ndices u las reflexiones, arrojando el mis-
mo resultado satisfactorio. Con el diagrama de polvo corrects
] mmﬁ enumerado me procede al cdloulo preciso de loe pa.rl'mo-.
tros de la celda elemental y Sus errores ecorrespondientes,
Esto se realiza con el suxilio de un programns on FORTRAN 10§
oonfeccionado por nosotros espesciaslmente para eante tipo de
eileulo; Bl miemo utilize como datos ‘3e entrada los {ndices
de Miller h,k,. de cuatro reflexiones, los valores de O,/ 6O
rrespondientes a esas reflexiones y un conjunto de consiantes -
.que permiten realizar el efleulo preciso de los pardmetros di

.recton Y reciprocos de la gelda elemental y errores respecti~
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vos para el caso de la singonias monoclinica.

Las lineas seleccionadas para el cdloulo se escogieron de
acuerdo con el criterio dado por /12/.

Fl programa tasmbidn puede ser utilizado para la comprobe-
cidn de la correcta esignacidn de los {ndices a las reflexio-
nes del disgrama -de polvo, Ihxcriterio~aﬂpleado por los anto=

res en este sentido fue seleccionar tres de las reflexiones

més confisbles como fijés a la hora de introducir los datos y
.

‘efecfuar<una sucesidn de cdloulos introduciendo como cuarta »
1{nen 1la que se deses comprobar su correcta .asignacion. 54 a
1a 1inea se le ha asignado correctamente sus indices nkt, los
valores de los pardmetros directos y rec{procos de 1la celda
elemental no deben de cambiar sensiblemente., Eate oriterio em
pleado por los autores no excluye la posibilidad del empled
de programa de otroasj de hecho; nosotros hemos empleado el -
programe con otros criterios en ocasiones,

El diesgrama de polvo para la benzofuroing fue obtenido en
un rango de 20 = 110° con radiscidn de cobre filtrada, obte-
niéndose un total de 24 reflexiones las cuales fueron enumera
das totalmente (vwer tabla No. 2). Bl diagrama enumersdo fue
sometido &l criterio de Wulf, dando como resultado M = 17, in
dicando esto que la asighacion de loe {ndices al pgtrén es B8
tiéfaétoiio.

Pa:a-ql_e‘lculo preciso de los pardmetros ¥y sus errores =e
salecoioﬁaron lag reflexiones 200, 040, 111 y la 141, obtes
nidndose los siguientes resultsdos: a = 10,672 0,0034°% ;
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b = 16,521 £ 0,0044° ; ¢ = 5,586 ¥ 0,0014° ; ¥ = 110,45 %
0,03°%.
Fl tiempo de mdquina empleado en el cdlculo fue de 17 segus

dos. Se anexa el listado del programa.

CONCLUSIORES

El programa utilizado para el cidlculo preciso de los para=
metros de la celda elemental y sus errores que se emplea en
trabajo es adecuado, brindando el mismo una econom{a de tiem-
po 7 una precisidn como la que se requieren para egte tipo de
trabajo. |

Se ocaracterizé eristalograficamente la benzofuroina (°12H1c

o3) teniendo: singonia monoclinica, grupc espacial le/c ¥ ps
rdmetros cristalogrdficos a = 10,672 £ 0,0034° ; b = 16,521 ?
0,0044° ; ¢ = 5,586 % 0,0014° ; ¥ = 110,45 £ 0,03°,

El método seguido para la asignacidn de indices recomendade

por /21/ eas correcto.
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TABLA No. 2.~ Patrdén de difraccidn de la benzofuroina
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TABLA |. RECOMENDACIONES DE SELECCIGN DELAS REFLEXIONES PARA LA DETERMINACION

’

PRECISA DE LCS PARAMETROS DE LA CELDA ELEMENTAL.

Tabla 1



