TEMA 6

Difraccion




Introduccion a la difracciéon

La teoria de Abbe de la formacién de imagenes (1873)
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a) Seccion ac de unared monoclinica mostrando el espaciado de
los planos (100) y (001)

b) Red reciproca a*c* con la misma orientacion
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Ausencias sistematicas

Redes F : estaran ausentes todos los puntos de lared reciproca que correspondan a
planos con indices h,k,| mixtos (pares e impares)

Redes C : estaran ausentes todos los puntos de la red reciproca que correspondan a
planos para los cuales h+k sea impar

Redes | : estaran ausentes todos los puntos de lared reciproca que correspondan a
planos paralos cuales h+k+l seaimpar

Los ejes helicoidales y los planos de deslizamiento también imponen condiciones de extincion



Difraccion de rayos X

Naturalezay generacion de los rayos X

Wilhem Conrad Rontgen

Laboratorio de Réntgen en la Universidad de Wurtzburg






Experimento de Laue
Munich (1912)

Max von Laue

u” o U me Difraccién de rayos X por un cristal de

esfalerita (ZnS) . Von Laue,1913

Primera difraccion de rayos X por un cristal
de Sulfato de cobre (Friedrich et al. 1912)


http://www.drg.de/data/wuerdigungen/Nobelpreise/images/1914 LAUE PHYSIK_WEB.JPG
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W.H Bragg (1862-1942)
W.L. Bragg (1890-1971)



Relacion entre espaciado interplanar e indices del plano para un cristal triclinico
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W. Lawrence (izq.) y W. Henry (der.) Bragg.

Structure of sodium chloride. After W. L. Bragg
(1913). The Structure of Some Crystals as
indicated by their Diffraction of X-rays. Proc. Roy.
Soc. 89, 248-277.

The Nobel Prize in Physics 1915 was awarded jointly to Sir William Henry
Bragg and William Lawrence Bragg "for their services in the analysis of crystal
structure by means of X-rays"



Factor de estructura
» Punto del espacio reciproco - plano hkl

* Punto del espacio reciproco - onda difractada (amplitud y fase)

* Onda difractada - suma de dispersiones atdmicas

h, Ky | indices del

0
f h= 2m(hwrhyelz) - pan
. L, . X:, V: y Z: coordenadas
Factor de dispersion atémico fase fr:aggignz!lrias del 4tomo

circon (4/mmm) en la celda unidad

Amplitud de la dispersion de un atomo individual: f;= f,0 [cos2 7z (hx;+ky;+Iz;)+ sen2z (hx;+ky;+1z;) /

Factor de estructura (combinacion amplitud y fase):

Mapa de densidades
electronicas
en el diépsido
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Estructura del didpsido




Métodos de cristal Unico

placa fotografica

rayos X cristal
1.- Lauegramas:
. Lauegrama de circon (4/mmm)
gonlometro
Pelicula fotografica
ol capa 1
rayos X v o
2 .-Cristal rotatorio ChH capa0 | g
capa-1

Zircon eje de rotacion = a




Método del polvo

Linea de difraccion

Pelicula 2d,,, send=1

fotogréafica

Pelicula fotografica

Conos de difraccion

Rayos X W >

haz difractado

20 plano cristalino

» haz directo

NaCl

Cada diagrama de difraccion de
polvo es caracteristico de cada
fase mineral

Na,SO,
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5 10 15 20 i) 30 35 40 45 50 55 60
20
esquema de difractémetro con difractograma
detector mévil
£-256
d 3.36 2.86 1.98 3.59 HgS *
/1, 100 95 35 6 Mercury Sulfide (Cinnabar)
Rad.CuKa; A 1.5405  Filter Ni Dia. dA- JA/li | hkl dA _|'V/Ihi| hkl
Cut off /1 Diffractometer 1/1 cor. 3.59 6 100 1.258 8 116
Ref. Swanson et al., NBS Circular 539, Vol. 4, 17-20 3.359 | 100 101 1.248 4 213
(1955) 3.165 30 003 1.1975 2 300
2.863 | 95 102 1.1883 | 4 |301,206
Sys. Hexagonal 5.G. P31,221 (152,154) 2.375 | 10 103 1.1787 [ 4 214
ap 4.149  bo €09.495 A C2.289 |2.074 | 25 110 1.1614 | 4 302
2 ; B X Z 3 Dx 8.187 2.026 12 111 1.1358 2 117
Ref. Ibid. 1.980 | 35 104 1.1271 4 108
1.900 4 112 1.1201 | 4 303
ca nwfB 2.905 ey 3.256 Sign + 1.765| 20 201 1.1047. 26 215
2V D 8.090 ity Color Red 1.735 25 113 1.0828 2 207
Ref. Dana's System of Mineralogy, 7th Ed., Vol. 1 1.679 25 105 1.0693 2 304
1.583 6 006 1.0309 | 4 221
1.562 6 203 1.0132 | 2 |222,305
Sample from the Fisher Scientific Co. :
Spect. anal.: <0.1% Al, Ca, Mg, Na; <0.01% Fe, Mn, Si; 1.433 8 204 0.9910 | <1 |311,208
<0.001% Ag, Cu, Pb. X-ray pattern at 26 1.401 2 115 .9859 4 223
The sample was annealcd in sulfur atmosphere at 325°C 1.358 6 210 -9753 4 312
for 2 hours and cooled slowly. 1.344 12 211 .9599 4 217
Merck Index, 8th Ed., p. 661. 1.305 10 |212,205 .9503 4 224,313
’ 1.269 4 107 Plus 6 pefleckions.

Ficha de difraccién de polvo del cinabrio



Construccion de Ewald

Rayo incidente

b*
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Difraccion de electrones: microscopia electronica de transmision
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Microscopio electronico de transmision




Imagenes que se pueden obtener con un microscopio electrénico de transmision (TEM)

1.- Patron de difraccion de electrones (espacio reciproco)
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La pequefia longitud de onda de los
electrones permite que varios puntos
del espacio reciproco cumplan
(aproximadamente) la ley de Bragg




2.- Imagenes de franjas reticulares “lattice fringes”

Svaa el Interfase augita-pigeonita

(a) - 'ly’ o 1(b) ] 1 F»l z'l

Dislocacién de filo

3.- Iméagenes de altaresolucion s
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Proyeccién de la estructura de
la cordierita alo largo de [001]




4.- Imagenes de contraste de difraccién

haz incidente

cristal 177177

IR 7
D T
cristal cristal
L 1 ¢ 1 L ‘} 1 \L 1 Apertura
J' objetivo
(©) DF
* Haz directo - imagenes de campo claro (Bright field
(BF) images).
* Rayos difractados - imagenes de campo oscuro
(Dark field (BF) images).

Exsolucién y maclado en el sistema
Feldespato K - Plagioclasa

imagen de
campo claro

imagen de
campo oscuro



Difraccion de neutrones

Dispersion inelastica: Parte de la energia de vibracién atdbmica puede transmitirse a los neutrones que entran en el
cristal (especialmente cuando la longitud de onda de los neutrones es similar a la de las vibraciones) - informacion
sobre las vibraciones de las redes cristalinas.

Neutrons,
~ the Quiet Observers

La vibraciones atomicas se representan ek ioal ety o

mediante elipsoides Spin 1/2 = can find magnetic properties

Mass comparable to that of atomic nuclei

= effectively gauge of atomic structure & dynamics
Scattering cross section changing for different isotopes,
such as hydrogen

= Ideal probe of the configuration and kinetics of hydrogen,
an element fundamental to biology.

Acetylcholine  (Nano-Dali) © CCLRC ISIS

Neutrons X-rays
Q= \
"] ‘ =
"Fe "Fe "Fe \
. ., Lo . ., L @ Q@ o QP Fe
Dispersion elastica: La dispersion elastica de los neutrones se emplea oL \
basicamente de la misma forma que los rayos X. @ P ‘

Scattering cross section examples
The sizes of the spheres show the sensitivity of neutrons.
There Is a marked difference in scattering cross section
between the two types of hydrogen, light hydrogen ('H)
and deuterium ("H).




Fuentes de generacion de neutrones

Reactor nuclear

http://wwwecodiari .cat
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European Synchrotron Radiation Facility
en Grenoble, Francia.
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