


, Lste tmba.,,,o se presenta con el objeto de cmplif'

3 ﬁm 103 rex,,uisn.tes para optar a1 "‘ftula :ie licenciade en Fismao

Se inicid con al auspicic de J.a x.omss..&n Ge Tt

3 gia l.uclear., a través de]. Dontor Joz-ge RE madic. . .

5u i*t#rx:iﬁn. @ formar, mediauts uwn trabaje de ma-

a e Tn > . - 2 4 (= - - ! .;'\
. morisias en Lifyaccidn de .:ayus- a ¢uicpes colaborarian ‘ com el _

,'ﬂ,: _difractépetro de neutrones que estd préximoc a recibir el Reactor | ‘

RN A - Agradezco a2l br. Oscar Jitteke por su 1n20ndicio
.'.‘.I_- T peh )
avifa de las condicioues 1m.c1a1fﬂs, o,
sin cuya gufa tanto en el trabajo experineptal con Qaws I eems
o ‘{ » - -’ . » 2 3 - . i - 3. W - —.
en iog Seminarios tedricos acerca de difraccids de poutroxes; ha=
- prfa sido imposible seguir adelante.
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INTRODUCCION.~ (on el desarreilo de leg reactores rucleares ha sido

pasible obteveyr neutrones an ninero suficiente para permitir colimae

¢idn en haces y discriminacién en bahaa:g wy angostas de energia. Ss

ha desaprolladeo asf una téenicz de difraceids de -nsutrones en 1*£-mas

gﬂneralus my similar a ia utz.l...zada @n difraceién de Ravos X, auonque
?ms @scalas en que se tradbaja son distintas.

Siendo miestro objetiw sprender téenicas de difvacs
cldn de 2@.5,-@_9 X, con miras a un futuro trabajo en dilraccidn de new-
trores incluiremss, cuando sea posible, un andlisis comparative entve

ia zuperiencia par*i:mular realizada con Rayos X vy el resultade PrOCE=

denate de un trabajo similar con neutrones,

Los resultades sobre neutrones cue se incluysn Pt

(1)

'%:éxm guia para el aprendizaje tedrico de difraccifn de neatrones due

caden del 1ibro “"Neutron Diffraction®, por G.E. Bacon  °, que fué el
tuvs Jugar paralelamente 3l trabajo eéxpesimental con Rayes X.

F)Qsc;rigziéh dél-Equip'n.u En primer iugar procedsrenos & describir las

caracterfsticas del wio de Bayos X, del difractémetro y del detector
srilifados en las experiencias.
i)- El tube es de cétode incandescente y consiste en una ampolla de vi-
drle 2l vacfe que comtiene un Pilamente de tungstens que actfia coms of-
045 ¥ un Snodo de Cu.

All aplicar una diferencia de potencial entre el fila~

mente v el dnndo, del ordem de loe kilaewlts, se producé ura acelerse

=idn  de les electrones emividos por @l filamento ircandescoeye hacia

a1 4nwsde, originfndose la emisidn de Rayos X al producivae el choaua.
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Al ehaﬂar sobre el énodo 1@ dzyor parte de ia ene?gﬁa o

il 105 electrones se—conV1erte en calar, de 1& que se deduce gud el &pn~f

do dehe mntar ©on ref”'i.qeras:ian. E1 ‘uhe utumado poses ra-*rig&-acidn
s 48

Ennaestmeaso zA:? 3x1ﬂ11

B & 5.2 ® 10




a) Un instrumento para'ﬁﬁdir aspecitros de Rayes X
por medio de un criztal de estructura conocida, v .

b} Un instrumente para estudiar materiales crista-
linss a travls de wedicionee del mndo en el cval difractan anoﬁ.x
de longitud de orda compcida.

. 21 términe especirdmetro ha sido utilizade para dese
cribir ambosz iﬁstrumﬂntﬁs9 pers debiera aplicarse solameEnte al poins-
ro. El segundc ha éido 1lamado difractémetro.

I _En el difractémetrs iz intensidad es medi&a a través
de un detector movible: en miestro caso de centell@eu_'ﬂste @g u@l@ﬁé:_
do sobre la circunferencia de ﬁn circuln centrado schre 21 portamisse
‘ra, donde se celoca la mussira en polvos ;

: Con refererncia a la f‘igura # 1, describiremes 1la es-
-tructhura general del difractimetro utilizado.

‘Una muestra en polvo se coldoca en G,,pe?taﬁuastﬁa que
puede ser rotade en torno a un eje O perpendicular al plarp dol dibuje
El tubs de rayos X es A.- At y BY son vendijas egpécialeé que definen
v coliman las haces incidente y'difrattédc. El detector y la rendiis
peceptora estén montadas sobre una tarcaza, E, que pueds vetarse ea uvn
eje perpendicular al plano ¥ cuya pesicifn angular puede sew ieida o=
 b#a ura escala graduada ¥. Bl soporte del portamestra, H, tambifn gl

ra zutomdticamente en torno a 0 y su movimiente es solidario 2l de E,

& sk

que puede moverse a mand ¢ en formd confima.
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iii} Se usé nn detector de estado 36lido, del tipo de centellen, cuyo
Pundamento 25 ila pmpwdad que poseen viertas sustancias de ewivir dess
‘telms de lu'.': visible ba‘]e la aceiébn de rad‘r acién. Los fotones emitides
son transformados en i*npuhns eléctricoa nddiante el fovomITi p"‘»\,aﬁr»r'g
assciado 2l detector. .Como sustaneia activa poges un crigkal de yodare
. de litio activado con estaflio. Los fotones luminpsos producidos sctiian
ssbre ellfotec&'todo del que salen electrones, les que inciden laegy so=-
bre una serie de dimdcg metllicos, cada uro mant&nidﬂ A T d:%.'f.-‘@refi*.'ia
de potencial positiva de 100 volts on raspecte al din}do anterior,

Estos pulsos son prdporciamles a la energia do los
cuantoe absorbidos. EHste tipo de det?:«étor permite obtener pulsos 2n o=
4o el rango de longitudes de onda de lns rayos ¢

El proceso completo desde la produccidn del fottin hasta
que se vecoge el impulss es del orden de unc a dos mi&osegiuw-mﬂ Sin

embargo, los impulsoes eléctricos originadcs en el detector son de unos

cuantss milivoltios y por lo tanto, debeén ser amplificados para ser oon=

ducidos a través de un cable; de algunos netros de longitud, hasta el
c@njuntu electrénico de medida v registro de intensidades.
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Gl cifauita desl g#?eamplifiz'::aéor eatd zituade en la wige
ma éar(-:aza que aloja al deﬂ:e&toz'.

Durante las axperiencias, cuando la frecuencia de los
impuless era baja, se usd ‘un contador ciigital\, 1o mismo para zn@ii-,iz—:e;
de intensidades en dugulo fijo, por ejemplo, determivacidn de coefiw
cientes de absorcién. En estos casos 'se ussd 2l procedimiento de mes "
dida a tiempo fijo, =s decir, se contd el uimero de impulses acumie
lados an 10,20 v hasta 40 segumndes. Tambi&;i se usaren registros gfoe
£ie93 o espectrogravos. :

En le que pegpecta a difraceidn de neutrongs, ¢abe oo
flalar la gran Ciferencia en tamafio de los imstrumentog uwtilizados.

En primer Iugar, la ini:ensidad_ de um haz de neutromes @5 mucho WEBIRP
quz 1s obtenible a través de tubos de Rayos ¥ comun@s, por lo que se
mésitarén haces de mayor seccidn, la coli_m\acién se dificulra, s2 ng
cegita ocupar muestras mayores y _fiml.‘l.zmnte un aspectrématro de mayor

tamaifio cuyo disefio depende mucho del tipo de PEarter que se utilice

_ (sltura del agujero de salida con respecto al piso, existentia de otros

orificios, magnitud del flujo disponible, e@tc.). .Para la deteccisn se

.’, : ﬁti_.l:i.zan mmaﬁcres proporcionales, generalmente llemados con E.?Bg. P
riquecido com el isétopo de boro de masa 10, dependiendo el método de
conten de 1a experiencia particular. | |

-

1iL.= Espectwo Caracterfstice y !

experimental fué la determinacién del espectro comtimuo y del aspestin

caracterigtico, para el fubo que se utilizé em las experiswcias.
Opigen del espectro contimuo: Donade vy Hunk moatroren

ssa &

ectro Contimwe~ Muesire primer abjea:i;,{ﬁ
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que la longitud de onda liwite del especire cortirwo es inversamanite
preporeionel al potenmial aplicado entye las placas del tube y tiene
su ovigen &n la ?&;iida desacaleracidn gue sufren los c—:iectmr:es que
fxciden en el blano. ' ‘

8in SHELAP D, D todos los electrores son desacelerae
dos en la misma formn; algunos son detenidos en un impacte y entveyan |
toda su energila de 'um svla vezs otros son éesviados por los ﬁ'e;caems'
que constituyen 1 blance, perdiends sucesivamente fracciones de su :
energfa cindtica toral. Aquellos electrones que son detenidos en un
impadts dan oxjigex_n a fotones de mixinma energia, v entonces a Rayos X
de longitud de onda winima. _ _ A

Tales electrones transfieren toda su energfa oV al

;.‘-’ctén v podemos escribirs

&7 = hymax : : {Hi’) £~

Aioe = | :iCz:';.'fZ.ft | ‘ - FAD
Lm‘f};‘ f’v V A{'

ALY e

Con V zmdido_en @lts {1v) nos.a4 el 1fmite de onda cor‘t:é;x en foncidn dal
wltaje aplicado. S '

: Si un elecivdn o eg cimpletéw—mte detenide en un en-
iruent'm, entdnces _séio una ﬁécéi&zi de su anevgia &V es ewmitida POD BRes
diaciﬁn v por lo tanto, tiene una energla wenor que Yy v y ok vayo X
corvespondiente tiene una longitud de’onda j)\ mETHR que ﬁ EOC & La o

talidad de las lengitudes de onda cbtenibles que tienen su lfmite infe.

o
sua f
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rior en Agﬁ&@".s constituyen el espectse contime. De (IV) es obwia :
1a inﬁeq:en&émia da ﬁrﬂmoa , COn respecto al elemento empleado como dncds. %

Para towmar e.l espectyo contimso, so p_'mc&i’iif» de la gi. t
miente marera: se coloch en el portamuzstyra un mﬁmmist.ﬂ de LiP, que
32 usé como cristal arslizador (el difractrimetes actud esta ves t:;Jf: O .
rostrémetro). Se wtilizé registro gréfico obteniéndose un r;::“'?hf:?_ffa.y an. GaE : !
2L énguio € aumenta de d&@a a -izq;ui.@éa‘.,_ La velocidad fufb 1 ,%:1: 7 -

¢l registro se hizo entre © = 13° v 8 » 32°  La corgiente de tubo fué

%2, A v la zensién remival 8.9 k.V.

Eg;pectmgraxca = B

Observando @l espectrograma 71 v corsidevande que pars
@l ewistal LiF 12 refleceidn en los plancs (2@»‘-3'} implica un capaciado
24 = 4.024, por divectn utilizacién de la ley de Bragg se obtieps que

A

;ztgg. =z 1.40 & s valor que estd dentro del ervor para ¢f csloulads
& partiv de (IV¥) y considerando que V a= £.9 = 0.3 k¥, con lo que 3= ob=
ziene ALog = 1.39 ¢ 0,058

Lt ) ] 5 R i.;



Al a:mentar el voltaje enire las placas del ‘h. bo,
aparecen wiximos agudos al egpectro contimo. : Puasto que talog *mg
i XimDs se presentan para longitudes de onda muy definidve y com ca-
racteristicas del material del blanco, ge llamen iineas caracterig-
%iéajwa |
E*tas 1fneas se clagifican en diferentes cor uneas
refaridos com X, L, 1, etc., ea orden de la longitud de onda que
presenten, formande todas ellas el "egpectMo earzcterfstico”.
 las lineas ¥ son las de urilidad efectiva =p 4ifrac-
cibn de Rayos X, puse amellas con longimdes de onda mayores Sow Mr
fée:xlmem‘:e_ absorbidas.

Origen del espectro cavacteristicoe- Cuande un sistewa atdsice pasa
‘de un estado inicial de enswgia E, a otro estado final de erergia ©

8¢ emite unz radiacién cuya frecuencia viér_:g déda par la relagibn ;

La fracuencia de 12 radiacidn emitida esté caracter.-
zada pop la diferencia de energfa entre los dos astados est taciongeios

6 por la diferencia entre los tét-mms _espectrales cor*e*pca, tientcs,

que rd son $ino las energfas o frecuencias de los estadns estaciounurise
2 X 3l -
e exprosadas en unidades de cm que tienen su evigen em B/he v qua o do

forus usual de uti’li_zac_i&n de los datos en esgzectx-osmpi‘m o

A
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Las veglae de geleccién gue resivingen las iransi-
= i + : % : -
ciones electrénicas, M= =1y que A 4 = =1, 0, + originan el es-

pectre caracteristice.

Las radiaciones de la serie K del espectro estén da-
' daskpor diferencias de términog espectrales entre el coryespondiente
nivel ’E del Atoms y otro de wenos energia (L, M, ecessc)s Podenns de-
iy que el origen de la serie ¥ es la pm&ucciﬁn de una vacanciz elec -
tvdnica en 1a capa ¥, para lo cual hay que entregar al &tomo wra cier

ta enemgié.’.

El &tomo queda en el estado exiiado, pero para alcan-
zar estapilidad un electrdn de una capa mis externa ocupa la wacancia

producida.

-

Experinentalmente, para obtenar ¢l espectro caracteé-

ristice se procedid de igual forma que para obiérsr el continuc. lLas

eondicicnes de operacifn fueron las mismas con excepoidn d2l woliaje
5 1

aplicads que fué 15 IV.

-

Es de gfan convaniencia la ntilizacidén del mmonesisw
© tal de LiF, pues tiene un*esg&ciaﬁo my paquelic, 1o que produce ura
gran dispersibn 48 del espectro, cen 1a siguiente mejorfa en ls se-

] 0%
paracién de las Ildfneas advacentes.

LR - .ia
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_’ 3 - : 3 N ¥ o “ = j . - v : V . k. "
P A correspende -al valor mfRimo para la longitud de anda
dentrc del errow, ec decip al valor corregpondlenta para 6 n® BENOS.

eryer = 8. A corpespsnde a 92 = © mis ez-ror en @.
S Ly Se procedid a idertificar las 1freas ‘con ayuda de uad
g "*l:-ab].a(")‘2 ). |
. La linea sbserveda a 22° 30° & 49 (que es el peak mixi-
m}, corresponde a la z«: del Cu (1.541) v a la ety del Cu {1.544) que
apareren sin resoluc:s.ém

La observada a 20° 18° = 3'correspnnde 2 1a% I,gg de Ca

e fz,‘,az : 8 392, kg, = 1.393), sin resolucidn. &
oy e I 1ineas en @=18° 3° ~ 2 el e = 18° 350 2 29 p AT S
3 D= 21"’ 500 4 3% oom'esponden alas {yy %y, del tungstens (material Eal ®
filamento que ha contaminado Bl 4nedo de- Gu)

B -1 obsarvada a 23° 47" - 29 puede coMrezpondes | dent:!'o
. del evror, a Ja qu Y Koty del Fe (1.936. .939) ® a la 1.936 que es la

X LT del Pr. HNos parece que la lines camspande ala pregenc-.i.a de T'a,

_ mtepial que constlituye un cilin&m (hlimadnf, -sityado antes del &nodo

. aue le ha contaminade; la presencia de Pr es imprebable.
A : Finalmente las 1{ncas absevvadae en 31% 32° y an 24° 20°

som icentificadas com correspondiengo a Toy s Koy el Mn y E 1?.3,

oy 7 "% \

del Hi, material pmseﬁte en el émndo de Cu cowp impuresa.
'_(x% del ¥n e 2.1@6,_:%= 2.1!02) (zﬂa 4ol Wi = hssg, z,ﬁ_ del Wi -~ 1.662)

4 2 ") 1 ‘
e P g L i W

b bbb e s

S

Se incluye comd cemplementscidn la figura # 2 que misstra
el fiaz de neutrones emerguntes de un resctor. Ei"cspecm es "blance® v
no ecntiene nada que mr:i‘mpondn a las limaa del @spec-tro c&z-a:teanisﬁ =0

i ﬂbsm&das en Rayes X.
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FIG. N® 2

(IV.« Intemsidad de las 1{ieas caracteristicas:- La intemsidad absoluta t.& Las
1lineas caracterdisticas degende e_scémialmte de las condi~iomes de tra-
SBade del tubo de Rayos . A
Esperimmnmnfe se ha encontrado que la imtemsidad de una
1 iimea de una serie del espectro caracteristicﬁ eat;az‘esada en funcidn de la
covriente i de tubo y del potemcial V aplicado al tubs, viene dadn per 1
relacibng - . |

LA

-y
i
s |

-
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en qué A es una comstante y Vo es ¢l potencial critico de la sepic corsmse
pondients. En maestro case 9 k.v. Muestro objetive es shora determinar
2l valor de n. Se traﬁajé £ijando Va;mes para i y variandé el voitaje ¥V,
midierds en eada caso el nimero de cuentas N, valer propovcional & I, coa
un escalimetro digital en tiempos t fijos e iguales a 10, 20 y hasta 40
8EGe NI

En esta expariencia se requiere radiacidn lo mis somoccont.-
tice posible (E, para radiacién de Smodo de Cu) y evitar una saturscida dél

_coutador al amentar el nimero de cuedtas al varisr el voltaje V splicado




a1 tude. Fara elle sé utilieé um Piltro de Nfquel a 1a salida del tg

bo y un mmcriétai de LiF =n el centrs del gowiémetro. EL efecta dul

£iltre se ilustra en la i‘i.gyral 1® 3 en la cual se nb.«jerﬁfa ¢l espectiro
papra haces de vm tubo con &nodo de Cu filtrados y sin fi:ltrari‘ regpec

: '.; tiva:uen{e; a Lravés de un fiitvo de i-:iq. Es ¢laro que el filtro 1l mi-

meronatiza el haz ¥ que entra ra&.’t_aci&n IP al detector aunque @e Bae

ja intensidad.

FIG. 1° 3

_ (=4
2, ' ue
e K i : |
7} H i
e T R
o5, ___,--—""‘—“'“’ 'L‘--—---.-J g ) j i
e T o PO S RIS
5% e 3 et e
| o) A B 48 1% 34 15 18
““Lﬂ ‘ h{}“}
sintiltva . - com ik tro

: El detector recibe un haz ronocromitice al incidir el
haz $iltrado primerv sobre el romocpistal de LiF ajustade’al Anqule
_ ; _dé fragg requeride para la fefleiciﬁn de la compoﬁfmte Kex {ia misma
s % Y. gamilia de planos '1mdr;a':xi£r.a_étags radiacifn de longitud de omdia 2,2,
A{'S;etc. pere habiéxﬂo us‘aci? el filtro de Ii, sabemvs que la come

pﬁn'&em:e incidente principal es la X y por lo fanto que las compoxen

i

/ aunm

tes de longitud de onda subrfiltiplo de ella son de ruy baja intensidad).




Determinacifn de eproresse Fuentes de error sistemitico procedentes dsl

"y % % F 2 ;
tipo de instoumento son los errores em 1,/ = 0u3m A v los erroves en el

DN

voltaje ¥V, = 0.3 XV,

Particular importarcia tiensn los errores izherentes a la

; (3). (4}
sstadistica de counteo y tiempos de comten, que merecen mencidén aparie. ) (45 s

a) Tiempo de conteo: Pericdes de comteo large fuervn de- N

seables con el abieto d\z’e dismimir el error causado por las fluctuaciones

hERE oty

estadisticas en la proporcién de llegada de los cuamtos al detector.
b) Estadistica de conteo: Dos mediciones de upa inteusi=

424 conmstante en el cual el comtec es realizado Manm tiempos iguales

m llzvardn a obtener €l mismo mii:vo N de cuentas debido a ia di gtribus
'cién Al azaxi de les cu ntos en el tiempo. - Un nimezo muy grande de -me;pﬂ-?

' rimentos se requeriria con e.‘:. objeto de obtewer un valor promedio g y &1
ninerc promedio de cuentas por unidad de tiempo A= % ¢ qu& s corpidera-
do comp ura medida verdadera de la inteﬁésiﬂad de }’.‘ayos Yo ' '

El espaa@eimienta de les resultados estd agroximadanicnis . A3
de por uma dxstizibucxﬁn ghussiam de valor medio ¥ v y desviacidn standard )
Una medida individual H tiene ciezta g:mbab:.lmaﬁ P de ges— Lo
viaz*se del fﬂcr mﬁadero en una cantidad (=) mas p&que&n:ﬁ qQUE U Vil
ilor preceito {-3 Npo : )
"/ Para una distribucién Goussizaz puede pmbmsea que @i e
whs probable, f.e. el ervor {\Np para el cual pe5oX ess -

L}
LY

Mo 0674-067 W ~0.6 7‘\:@ i (viz)

saq



X~

ek '
. -’15 =
El eyror fraccional probable E:5 0 del coateo es: %

ES’O‘A'%{}%A: -0674 - v-b"‘ (vn'z)'

£
£o8e 4500 cuentas son necesayias pafa hacer E50 = 0,01, y tener un .‘anxi ;’l
de probabilidad de que el resultado se desvie memos del 1% del valer - 3
vaprdaderc. ' i : . ;
3 La precisi6u de una medida individual de intensidad es
considerablemente afectada por el backegroumd del diagrama de difrac- ’;
eibn, 5i en cierto %ngzlo'de Bragg, se cuenta uw nimero N, sdentras
que la comtribucifn 21 back ground durante €l mismo tiempo es IIB putl-# :
s0s, entonces, la intensidad difractada se calcula a partir de I-EmNBn
Bl error estadistico de esta diferencia es: . , o
6= ANt Ns | Ry S
¥ por lo tanto, ~ - o

E:m 2 OCJ B+ Na b - (x)

<

Ern los ervores discutidos hazra aqui o se ha comsidara-

- Ge una posible .ines'tahilidad de la fuente de Tayos X, el tiempo de re=

solueidn finite del coutador ni de sus circuitos.

aon 16 |
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Zn la siguiente tabla, K es =1 wimero de cuentas, V

. &l voltaje, i =s la intensidad de corriente. Cada uno de lou valos
res de N procede de un promedio sobre G mediciones, Para el chleue
1o del error se tradujo a porcentajes la expresién VIl

TABLA N® 2

=5 mA. 1=15 mA. 1=20 wA 1225 nmA,
thel ¥ mg N E;(% N B % LR X
15 414 3.2 816 2e3 oYy 1.9 1273 1.9
20 1538 2.5 3536 1.1 4377 1.0 5551 0-89
25 3110 1.8 7271 0,78 :
30 | 12271 0.60 16302 0,52
35 7120 0.79 16868 0051

@ 8994 0.7% 22384 0045
45 10937  0.64 '

50 12854  0.59

55 14473 0,56

Pero miestro interés es detormimer »n, por lo tamto, obien~
dremos n como la pemdiente, al comsiderar el logaritmo de la expresién (Vi)
Consideraremos 1os datos obtenidos para imtemsidades de 6, 15 v 20 m.A, va
que por la restriccidm de la potencia, para i=25 mA sole pudimos obtener
2 dates al variar em 5 kv cada vez lo que o nos permitird obtensr infor-

o 1?

o e am o e



N g : TABIA N°® 3
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TAHBLA N© 5
i=20mA
ik ‘ 8,70
- 12.30 ; . 9,31

13,61 ' R

La precisién con que podrﬁams cbtener la pendiente Lepeun
ﬁe de la praciss.ﬁn con que podames trasare una ii{nea recta a través del
sonfuiro de puntos meperimerxtales sujeﬁo& a erpores sistemiticos v a arves
ves aleatorios.

Usareuos un nétode amalitico para determinar la pandi Lenta,
dejando los gréficos comn una expresién apreciativa antss que exatita. Bl
méeodo que usaremes ez el de los cuadrados mimimos que establoce lo oi-
guiente: S5i se hacen un niiwero de mediciones de la misma cancidad £5
ca y si tales medicionss estén sujetas a erroves aleatcrios, el valer ufs
probable de la cartidad medida es aquella que hace la suma de les cuadras
dos de 19: @rrares mivimss. '

~ En okras palabras, la majoe 1{nea recta es aquella que haes
1a suma de los Cusdrados da los arfores un B{mim,
Uellismde las mms‘

1134 é ’“--X (\]L ")()/E(kt x)z : "::,

AR ‘ ase 132




s ¢ log ( % )= Yﬂ?ﬂ.(?-?k) + log B. - ‘
ﬁaﬁm ademfs un eoeﬁcime de correlacidn
b sy el __,:2.)%
= -_f.) ' Z(ljb-y) {xv)

r:_u' v medida de la groximidad de los puntos experigeatales Con Pespecs=
: fti};r_.arls recta determinada por cuadrados rinimos. (Asi, si solo st tiemmn :




0 -1 8 502 mn
»m 0;9801971

b gyl i '1'.5
~ Para los pustos de la Tabla ¥° 4 se obtuvos
nua,oia.s-.n '7 ¢
r-uu.s%zasg__ S (zvir) b
b 226,53 = 165

Para los pumtos de iarablatﬁ‘ 5 se obtuver
"= 2.1. _-*- 0;5 = 0N
T = 09999557 . o)

b 7ol = 1,2

El resultado XVI, obtemids con mayor wdmerc de punitos e
o €5 1o8 & 002, por 10 tamto, 1.6{n { 2.0, Les resultadis.
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les resultados VII y VIIT presextan unm eysor mis gramce,
1o que era de sspevrar, pues la pendiemte fué obtenida con zemcr minsre

de datos. En la literatura se sefiala que el valor de n estd edptre 1.5

ey (53 o "alrededor de 2"-(3)3 Una dismimicidn de exyor se podvia low

grar eliminando los errores sistemfticos que tlenmew su origen sa las
medicioucs del voltaje e intemsidad de corrdiente. LI background fud des
preciable (1=2 cuentas en 10 seg. en gromedio), de modo que 1o ze covgie

deré necesaris utilizar estadfstica con background que complica molabies

- mante los eileules, particularmente siemdo que no 23 pogible mwjorar la

grecisién para voltajes e intemsidades de comriente.

{(:I11I) nos 48 una memor digparsidn del error debido al pe

veo pdzere de puntos que se tienen en la %abla ¥° 3. El error de ia pera
diente se calculé en bage as

Y

Z | :
2, e £agsc)

2

Wit

¥ ' D:E (Xb léi

— Di’"“

CE.L \jt '—W«,xh i‘j

, Bo el gréf:lc@ Ne® 1 apa’mmn los pesultados de lag sabilan
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: ; En e:. grafico :I‘ 2 se mestra. la de-penﬂema emtre T £ 4
para V = 15 Ve
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acibn del coeficiente da absorcién del aluminio.= AL atravasdr
am engryo, 12 radiacifn es mis o vEnns absorbidao existiondo un decre-
: ciuiemo fraccioral de la intensidad conforme aumeata el SSPRLIT,

, : Si el cuerpo es hoofigeneo, =1 desvecimiente fpaccioyad zie
la. mamidad I d= una radiacién mmaom&tica per elfecto de la. abuor

beMea natm&tiemte podems escm.bira

R
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m’uﬁn an dicke cuswpo de espesor dx, es proporciomal al espescr del sbhasr-

-

A

I
W

*
S

-

7,

o

7

Y

; . R T
w26 oo ae 8 DR A
ACAES vf:-’uﬂmm-:

i

AN

E

]

sy s 7
"

v

K N
e SO 1

=%

L 5

‘&‘

Ll o

g

u
Sy |




SR e iprRE
u e el coeficiente de absoreién lineal, cuyz diremsifn es an e Fo ; . :
¥
Ialoe () \
- -3
Huestro cbjetive fud dutemi nar el comficiente de absow R -
=ién 11 neal &el alprinio (E‘ulnsa) , _ : . r
Para dlsyom de distiatas longitudes de omdas movocionfe 3
?{ic:és &2 ustoen ﬁaﬁns b de,ﬂu'orescemia ﬁmeﬁem‘cas de los elem@ntos :
Su, iby Fe v Th, que actuaron come emisores de radiacidn ¥ secunda
Lémlivas de Cu, Yo, E"é ¥y Fb se colocaron en el captrs del gonmidmsire, haw \*
aiendo/ incidir la radiascidn procafente de cada uro de ellss soime un Bie
ey ‘va:-iable de I&mmsmtre und y cuairo. Bspecial cuidads pequicrs o
iz slinsacién del sistema. Para medir I e 1o se procedis a medir com um
: gscaiinetro el nimero de cuemtas, siendo los tierpos de comteo de 10 sec.
| ; Con el abjéto de deterwiner el &sp&zo:%- de 1a lf&iina d@ alu- "
winde (Alusamfoﬂ) s6 pmcedaﬁ de dos mamarass ‘
: i) Determimando su peso y daado Wr corocida su dessidad. | @
3 .41} a trawés del sdtado de imeri‘&rmm de .fii’-'uﬁj'l‘ ‘ 'm h
G0 un %Wfﬂtm de infx-am.iu (P@kamﬂm@ Jo obepionds un enrel-
trograma a través de un rangs de lorgitudes de omia amho.
Fara calcular el espesor se utilizd la sigmiente exprocién
Vol L ' BT ; A Sl
_ 2{\)1 ;‘D—; . L% _ { x31) 3
g ' \
. oa que X es el espesor,V 1Y Y, 5 soB las frecamicias de dos panies ¥

o
saa b




el mivero de ellas emtre V. ¥ V o
. .. _ A 3 ¥ . ) ! : ‘ : > 1 2
Brae e ~ En el primer caso (i) se pes6 upa liniza de 10 cm , deter~

: | minando su Mmasa me= 0@45'93 ar ¥ 0.0001. Tomando 1a densidad del alumimin
?n 271 E3 se tiene x = 0.001654 & 0,000007 cm.
Este resultado es may precisc, pero no pudiendo asegures
cue ia demsidad del Alusa sea exactamente 2.71 553 se emlea el mé’ﬁ’-"-»
dso ii) para confirmar Srdenes de magnitud. Se ohtvw ﬂ’i = 1200 yas=

yor 10 tanto, X = 0.00208 cm.

N

! Supoundremos que la lémina de Alusa es perfect '*;'.'-m.e homs-
L géma v cue su denmsidad es 2,71 «Es por lo tanto, 'ws quedancs con €

"‘.J:

, .'-;';f‘ ,' priner valor. Ios otres espesores se cbtuvieron superponiendo laminas,
_ en la forma mis paralela y sin imrir em defeormacidn.
Llamamos Io al mimero de cuemtas sin absorbenie prox oo

‘ee de la miestra que i’luorec:e 11, 12, 13, I 4 gon ¥a pectwam:mte el i

8 mero de cuentas al colocar uma, dos, ‘cxﬁos y cuatro 18minas de aluminio
: £ f resmctiva:muteo
SR TABIA N° G % - (
: - apy : R Fe

T
sow &J

1% de cuentas - Erpor Ne e Cwé& Fyrop H° de Cuentas Fwaor
. AR . L= T RN

244523 0,432 7274 0,782 15403 0,55%
39122 0,48%  'S599 ' 0,84% 10097 0,667
15066 o5a% o352 o8 B Lo.ew
1826« 0 g 4539 . 0,%% 4513 0,95%
5380 0,69% 4430 © 1,00 3006 aa
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Avihel porcen&a.je de diZeremla e-ire &l valor chizaido
e:merimntalmnte y €l resultado de tahlas de coelficientas de absoveiia
‘whsico (w/p)e s . ;
¥, ' Unidades para u/?e ' mzf’gro
A los valores obtemidos son mis altes que Jos que se cwug »
tron en tablas'o 'E]. error en la pendiente es en los iTres CasOs maiu qus

1 y memor que 2 1o Gue wo produce practicamente varisitn sn 165 valom s

. temftico originado en que se considerd ue la densidad dei Alusa {dagn
. que o fué obterible de los fabricautes) sra igual a la del alumisic.
- 8i suponewos una desviacibn del 10% en la demslidad del primero ¢on e -
\ '_pecto a 2:77 teasmos un érTer en :q/?, simr comsiderar la coryesponiiante
variacién en el espesor de la lémina y por lo tanto €2 m, ligaramsiiz
sum-iw al %o :

" En la literat@a. las paecisicmc;,. «@rores gw:*o?abisaé; Ay

,‘ 3 vizciones, eic. dadas por loa mtm‘es depernien siempre de algmua magra
o eala mniﬂn dsl mtode especial empleado para la medicidn, pexd e
“ o dan aiugum visidn satisfactma con respecto a la precisiln afect
f y‘mmes,‘, no dan mayor informacién en 1o que respecta a erorss signse
 wluicos. Las ircertezas snﬁaiéaas varien seghn €l autor smtre «p 2% 3

' | un 5% pero los resultados emtre s{ varfan hasta fm un 3%
i SR E Rei’iﬁéﬁnmn a nmm diremcs que al coeficiemic dt

L

|| Ficlemte de sbsorcidm 1imal vespective 0,008 ca”', e :i.mw 1oy coalis
cipages SO0 MuchG FEUUFES para rentiones que para Fayes he Bste situe
e c'.ldm se repite salve exesac!.oms mstablos, hm,, cafh&iﬂ:e gadsiisio v
otros elcsenros de tierrss varase :

AL , St i 5 s ! v 8ok

caleulsdos PE@R.W‘?n 'Beta diferencia puede temer origen en un CEroE® 1 iFe

'ahmwn iﬂaim del 2luminic para noutronss es 0.003 ‘:?_2;,, s ¥ &L Coom

e )

£l Sy S e i A S
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Imevanszute 08 im:e:-esa determinsy uan pen&ientea &l ¢ g
Mm& de ahaoraion 1inea1 para elle ealeulaos ln Ix o €N Que i w

i g
byt 1, 2, 3¢ 4; para cada una de las tres rluaresc&m;ms,_ 3

”

e, TABLA K® 7

: . : IguaI que antevimute se usé el méteds de les cua.r.ﬁem.
'w;tzﬁ.ms para la dataﬁmiﬁa de iss pendienteso

A . TABLA R® 8

Cu Ze29 P Ze82 Pe  Zad6

:"-1“ w .2 L =159 5! : 2552
g 0. 9598466 opogss22 . 0.9505879

His }._-}W;'g. a9 Cgg.s 9305
’."'3_ w" Tms 48’7 j .2305 -92.3 (9309{‘)3
e ' e 163
15'_.?};,




"-‘.-:‘ 1 cidn del espectro‘ de la sustancia. Bl anflisis cuantitativo tambifs

i

Pore &l aluminio, €l porecutaje de transmisién en uon |

dérima de 1/4 palgadas de esj:wor para meutrores con /\ » 1,08 A%

%43 y pava Rayos I con/ = 1.54 A® es 0%

Resumiendo: para Rayes ! el coeficiente de absorcién

S e 2

llmal 2 del orden de 10 & 103.. Para neutrones el coeficiente de

-
abwrc:a.én as del cxden de 10 o peror; arbos en unidades en .

S e ﬁg&lis_is’ de rmestras en poivo;- Iuestro fleimo objetivo fud 1z ob-

. zemcibn de espectrogranas de distintas muestras, i.at@ecaﬁdo Tantc

ia técnica experimental como la utilizacidn del mémd& de Hanawal®

‘para su idertilicacién.

’Ina sustancia d:da siempre produce un dlagr.zna dé di-

-..

‘%“__!:.. : e ﬂn car&teristica, va sea sl la sustanciz egta presente en un

égtédo PUTO O COMO constituyenta .de una mezcla de sustamcias. Dste
hecko €= 1a base para el método de difraccibn en el anflisis c;uﬁ.i-{;i»

¢o. £l andlisie cuall ..ativo se acompaiia siempre de la i4 enti_i‘-‘-.?.cew

es posible debido a que las imtensidades de las lineas de difraccién
de un i:onst@tuyem:e de la mezcla deperden de la preporcidn de ose
eonctituyente en la muestra. ‘ '

| B -\%céntaja 'del métado dé difraccidn re.dicé en que dew-

A

%2cta la prasencia de una sustancia, z.gual cord €sta apirece en
t

.;i

OGN nu&etra, Y 10 en su forma elemental comp sucede en-el andlisis yuin-

oy aﬁenis tiens un carictev ) destnuctiwa

Las sustancias a examinar fueron reduci das con ua o j

tere a vn polvo muy fimo v colocadas ez; el haz de 2ayos X utiiizaude

‘up 7iltro de Ni a la salida del tubo.
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g Ve AR PO O A e ey el iy w»xi,h
"." A e T e ¥ 3 ﬂ\

Js P ; i SRR

g s T Cada pérticula de polve es un crigtalite orientado 1

e anar con respacto al haz 1m1<ient_q Algumas particulas estarin co-

. rrectanente orientadas de modo que sus plamcs (100), por'éjmplo,
puedan reflejar el haz incidente; otras estarén ori:entadas COPTEC=
taneate para las reflexiones (116), ete. Fi resultade es que tade

e.'!. conjunta ge planog seréi capaz de v fleaaro La masa de polvo &g

o equivalente, entonces a un cristal simple,; rotado m en toxnc a un
" eje simo en torno a todos los ejes posibles. ' \
¥ . Consideremos una reflexién (h, k, 1) particular. Una

a2 ¥ (¢} m&s particulas de polvo estardn orientadas de modo gue sus pla-
1 nos {h, kX, 1) presenten el 4ngulo correcto para la reflexidn. 5i
fete plano eé akora rotadc en tormd al eje del haz incidente, el
haz ireflejado viajard sobre la superficie de um conmo, cuyo eje coin
cide oun el haz transmitido. La presencia de un gran rimero de cris
tales que tienen todas las orientaciones posibles es equivalente a
esta rotacidn, puesto que e‘ntré estas particulas habrd algunas cue
yos planos (he¢ ko 1) presemten el S@J.o_de Sragg correcto con el
. haz incidente., Fodemos decir qﬁé se forma un cowo para cada conjuie
.tq ¢ familia de planos de la red o planos em el mismd espaciadc.
' Fn las £iguras K° 3, 4, v § ee observa la formacifn de
}.os conos y su efecto éqbre una placa fotogrifica en una cimara de

Debye=Scherrers 95t B ‘ .

voe 20
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’**"‘\ra
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Todo espectrograna se caracteriza pur un c:om,jumtd de
engulos en los c:u,ale_s se observan peaks, y un con;iunto de valopres
‘cue designan las intensidades relativas (1/10]). A

. Siendo & 1la distancia interplanar, {lonsralt descri-
bif cada espectro haciendo listas de losz valeores de ¢ y los de I
para las lineas de difraccién arreglando los espectros compcidos en
valores decrecientes de 4 con respects a la 1£Ixz:~:a rds intensa del
espectro. :

la informacidu en forma de tarjetas se encuentra paw
ra unas 10,000 sustancias y corprerde conpuestos imrgénieosiimluu
yerdo miyerales y aleccionssy v orgénicos.

Puesto que mds de uma gustamcia pu‘éde Teser cagi igual
valor de d para el primer par de lineas de mayor intengidad, se ~"+t=f_:
 teriza cada mstamia pr los valorss de las tres lineas mis imtensast
61, d2, d3° © Bstes vaiores junto a la 1ec£ura de las imtensidades re=
lativas es gemsralmente suficiente para caracterizar el esplﬁc:i:m de
la sustancia descomocidas :

En las tarjetas aparécen los valores de d con las inten
siglades relativés; sin embsrgo, la bﬁs_queda directa requiere mm- gran

plrdida de tiempo wutilizéndose 2 tipos de indices”) que facilitan

la clasificacién: a) un irdice mmérico en el que se daa log valopas .

de &, aparcciendo cada sustamcia 3 veces eén los posibles drdenes de
mayor a mepor imtensidad relativa para sus 3 limeas m8s intensas: b)
utt Indice alfabético de las sustancias, viilizable cuando se couoce

U0 o mAs elermentos constituyentes.

-

W
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b 51 4
En }.oé irdices aparece la clasificacién para ubicar vma ’
tarjeia, que como hemos dicho, d4 toda la imfornacibe dispozible. e | A
108 'espectrog.?amas se cbtienen los valores de para lazg distin:aﬁz' 11 3
- nean, déndole mimeros a las intensidadesrelativasc, Se chtuviercs
' 108 d a partir de los valores de utilizande la ley de Bragg o ia in
formacién obienible de (8] para o (Cu)s Asignamos a cada d un error
de = 0,03 ?&?. El méximo de intensi&éd sé tomd cobre el backgrouznd v
we se considerd la intemsidad integrada.
' : A contimacién se miestran cuadros comparatives de vals :
res de 4 e intensidades reiativas_; para 4 de los conpongntes estudiados:
“TABLA H® ©
vompuestos FbE
Radiacién utilizadas %, (Cu)
Informacibn tavjeta 5592 Yalores experimentales
a g 1/io bkl a m:pi 1/T0 exp.
3429 | 84 b 5 LRt o 33 :
2,968 100 200 84269 i
2,899 57 220 2,955 TA 00
1750 35 Bk 2,090 30
T 1.714 16 : oy 1.850 733
‘ 1484 - 10 400 1.7G8 748
Yege. . FORS LT/ 0T 3 10524 11,1
1.327 17 420 1.395 | S57
212 10 ' 422 1.357 10
1,142 6 511 1,237 0,56 . :
1,048 e | 440 1,961 gie

4,003 g 5 ‘ 537
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La lfnea &xp. 3.269 mo aperece en la tarjeta, wi tampo

co ia 1.650. las limeas 1.790.y 1.714 apavecen sin resolucibu en ia | =

livea 1.768: No aparecen algumas lineczs de baja intemsidad. Se ob-

serva upa modificacién en 1as' intensidades relativas experimentaies

_ y lae de la tarjeta. GDeto es de esperar, pues la ruestra cupevinens :
taly al ser pulverizada, es probable que presemte alguna orientacifn . if
preferencial. los "granos" de polvo mo sonm perfectanente esféricos,
etce Esto también puede temer su origen en la diferemcia de fages
pitesentes en la muestra. Las linmeas que mo aparecen en la tarjeta !
ti.enenqim origen en una contaminacién de la muestra, 1o cual queda

claro _al'obsarvar log plamos de reflexidn correspondientes a cada 11

Bede :
TADLA N® 10
compuesto -t Na Ul .
Radiacidn utilizada: X (Cu)
Tarjeta 5=06G1 Valores experimentaies
AR : , ; o 2
: a A T/, 4 (exp) 5 eorte |

2.751 : i2 : 2.7558 S
2,530 - 49 T 2.5142 100
2«\523 ’ ) 100 ] i k 203362 b 9?

\ 2.323 = .96 . 1.9632 : 3
26312 i 30 i ‘ -1 08659 i ] A

: 1.959 3 ; 1.7748 82 b
18606 ' 25 e Y7130 10
1.778 2 : 1.5803 : 15
T.714 el - 145056 -
10581 .14 1,4162 12
1505 20 ' 104097 13
1,418 12 S 1.3035 -
1410 i5 '
- 1375 - 19

Mg’ g

veis 34
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Itk Apmn 2.530 ¥ 2.523 a:.n Nsoluci&n en uona - Mm 2.51
3 ﬂsm para las 2.,323 b'd 29312, en la 2.336. Se a’bsemta una vam.adén ¢

. TABLA H° 11
: ‘ Radiacidén utilizadat I Cu : gt A

_ Tar,jeta 50061 4 Valores experimentales
".'__"d' n" ' 1/10 (1) a ae /10

el - 110 2,756 ' 9
4 | 0o2 2.514 “ 100
100 T 111 e B30 | 96

o 202 1.4%0 .12
- 13 1,376 il
gl 022 1,304 5 5

; 311,310 1.866 ! 22
13 '
312,221
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sen my sem,]ames. Finalmente sa elx.g:.ﬁ em:re un tric de Tar

TARLA }® 12
Uvarovita (ca, or, (5, 0 j Yo

Maciﬂn utilizada: za:i. cn

_ Valopes expwimm?.ales
dexp A 1/1o
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3e chzerva falta de résclucidn, variacidn en las intens

\ . szidades relativas y la ausencia de varios linmeas de menor intensidad,

ok, ' ordgizada comd en los otros casos, por lirmdtaciones de operacidn en el

o equipse PRy

o by Las mediciones de intensidad v posicidén de los espectros
2% producidbs por difraccidn ds neutromes, envuelven problemas similaves
afe g a los que aparecen al trabajar con Rayos X (preparacién de la muestrs,

' del equipn, mansjo del mismo, v dificultades inherentas de la clasifi

; caéién@ sin embargo, con neutrones, existe un compromiso cnive ivtape

sidad ¥ alts resolucidén; problema que n se presenta con Rayss } va

e se obtienen haces mayores que los de reactores, com ya ge ha se-
N ﬁaz,ado' en un factor de 104m.mtos por unidad de &rea pormal al Bas.
El tamafio de la muestra utiiizada tiene gran inportane .
zia en la difraccién de ntutrones, pues debe ser lo ;n.ficiemmntra
gg:*ande para que dé€ el Acénteo adecuade y lo suficientensnté pequeila
_ bara 70 crecer el ancho del haz difractado y ssi mo diswimir 1a po- .
B bré resclucidn Gue se tiene.

Para alazamar una buena remlucién con neutmw se re

i maiare usar varias rem!ijas de Soller; avtes y devpuds del cristal P
5 . poupcromador y antes del cuzxtador, lo que dismirmye las intenmsidades ‘
Tl ‘rgcibim@ y hace necesario reducir el background al mAximo.

' Se incluye el espectrograma para grafizo obteride cop

B m X { ) e .58 &) v con neutronas ) = 1.08. La pﬂhwma de 1z res 1

iy o -mlucxﬁn en el \.'d.tim easo es obvia. ' : : |
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