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R E S UMEN

La practica usual de identificar micas mediante el valor de la difrac

cidn d060 del patron de difraccidn, tiene ciertos inconvenientes y puede
llevar a una identificacidén errdnea. Pueden sacarse mejores conclusiones de
terminando los indices del patrén de difraccién completo, especialmente si
sbélo consideramos al refinar los cdlculos, aquellos planos en la estructura
de la mica con alta densidad electrénica. Una solucién intermedia es deter-
minar la magnitud de dOOl a partir de los planos 001 de alta densidad, la
de.élo10 a partir de los OkO y Okl, la de leO a partir de los hOO y hkO,
v el dngulo de las difracciones hOl y hOl. Los valores asi obtenidos pue-
den refinarse parcialmente usando el método de extrapolacién de Taylor -

Sinclair - Nelson - Riley.
A B S TRACT

The comon practice of identifying micas by the value of the 4560
difraction can lead to erroneous conclusiones. There are usually several
difractions around 0,15 n (1.5 J?\) and d060 is not necessarely the. stron
gest. The indexing of all diffractions and the least squares refinement of
the lattice constants can yield more reliable results.
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However, when all geometrically possible hkl planes are considered equally
plausible, significant problems my be encountered because of the distinct
geometric relationship between the magnitudes of the mica unit translations.
That can be avoided by using only those dhklls in the initial refinement
cycles, which are known to have electron density in practically all mica es

tructures.

A simple method is offered for the determination of the values of
d001 (5[100 and cos B form high-intensity 001, OkO and Okl, hOO and hkO and
from hOl and hOl diffractions, respectively, and from their linear refinement
by the Taylor - Sinclair - Nelson — Riley extrapolation method. This method
dan executed both graphically and analytically. (A program designed for the

II 59 calculator can be obtained fram the authors).

1 Direccidn permanente: Department of Geoclogy and Geophysics
University of Minnesota, Minneapolis. MN 55455 U.S.A.
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I NTRODUTCTION

Es una préctica relativamente comin en estudios petroldgicos, el identi
ficar los patrones de difraccidén de micas mediante la medicidén de la difrac —
cidn (060). Esto se basa en la dbservacién de que la longitud del eje b es
sensible a las variaciones camposicionales de la mica y que 1la éifraccién
(060) estd casi siempre presente en los patrones de difraccién de este mine -
ral. El valor d060 varia entre 0,14%9n y 0,156n (& 1,49 A v 1,56 5) (DEER,
HOWIE y ZUSSMAN, 1966; pag. 195).

rrectas, esta practica puede llevar a malas identificaciones, principalmente

Aunque las observaciones mencionadas son co

porgue en muchos patrones de difraccidén de mica aparece mds de una linea en
el rango de la difraccidn (060) y esta dltima puede incluso no ser la mds in
tensa. La Tabla 1 muestra la posicién y la intensidad de varias difracciones

en el rango de (060) a partir de patrones de difraccidn calculados accesibles
en la literatura (BORG y SMITH 1969). Es aparente que una decisidn . referente
a la identidad de la difraccidn (060) no seria muy obvia en algunos de los pa

trones de polvo presentados.

Desde luego la respuesta mas satisfactoria debe ser: determinar los in-
dices de todas las difracciones y refinar los parametros de la celda unitaria.
Desafortunadamente los patrones de mica son casi siempre pobres y raras veces

contienen mds de 15 a 20 lineas bien definidas. Los intentos por refinar los

pardmetros de la red de estos patrones puede resultar ser una experiencia frus

tante, especialmente cuando la determinacidén de los indices se hace basado ex
clusivamente en los valores geométricos de las lineas de difraccidn, sin ha-
cer la distincién entre los valores d‘nkl camurmente intensos y los usualmen
te ausentes. La determinacidén exclusivamente geométrica puede causar proble —
mas en cualquier patrdn de difraccidén que contenga unas pocas lineas, pero es
mas exagerado en patrones de mica debido a la relacidn poco usual .entre las
magnitudes de las translaciones unitarias. La magnitud de b es cerca de 3
veces ladea vy d001 difiere en menos de 10% del valor de b o de sus milti
plos enteros; consecuentemente el mimero de coincidencias en los espacia -

dos interplanares de una red de mica es mayor que en muchas otras redes.
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DETERMINACION DE INDICES RELACTIONADOS CON INTENSIDAD

La probabilidad de un mayor éxito en el refinamiento puede aumentarse si
‘nicamente se consideran en el proceso los espaciados interplanares que corres-
ponda a las lineas dbservadas en los patrones de difraccidn.

tales lineas debe basarse en patrones de polvo calculados, en los cuales las

La escogencia de

intensidades relativas hén sido determinadas.

Un breve estudio de las lineas de difraccidn de mica que se observan mas
commmente revela que existen varias lineas h0O, CkO y 00l las cuales estén .pfg
sentes en todos los patrones calculédos. La presencia de las difracciones pue
de utilizarse en la determinacidn aproximada de los pardmetros de la red; esta
determinacidn es un poco mds complicada que la identificacién de la linea dO6O
pero es significativamente mds confiable. De hecho este método puede limitarse
a algunas pocas lineas si queremos obtener resultados aproximados, o puede ex
tenderse para obtener resultados de mayor confiabilidad. E1 limite de extensidén
es el nimero de difracciones que se tengan. El método que se describe a conti-
nuacién es una versidn relativamehte sencilla de aquella que se encuentra den-
tro de la capacidad de calculadoras programables y sin embargo todavia da resul
tados razonablemente buenos. Las difracciones seleccionadas para esto se mues-—
tran en la Tabla II, conjuntamente con los valores verdaderos de d e I para los
patrones de polvo calculados. Las intensidades que se presentan son intensida -

des integradas.

1) Se determina primero el valor unitario de dOOl a partir de las difrac -
ciones d o1 due se encuentran siempre presentes. Para fines practicos la
difraccién caracteristica 1,0n (10,0 A) puede asumirse que es la d002 Y
a partir de ésta pueden determinarse los indices del resto de las difrac
ciones (00l) . Todas las lineas 00l que corresponden a un valor unitario

d razonablemente consistente pueden aceptarse y refinarse por extra -

(0018
polacidn.
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2)

3)

4)

Debido a que a 1o sum existen tres difracciones 0kO en los patrones
de difraccidén de mica, el valor unitario de dy; Do puede obtenerse
exclusivamente por las difracciones OkO. Sin erbargo el wvalor de
dOOl va se conoce;d = 90° y consecuentemente tanbién pueden usarse '
las reflexiones 0kl para determinar dOlO’ Si puede identificarse la
reflexidén 060, a partir de ella puede calcularse con cierta confian-

za el valor de d Si no puede identificarse la difraccién 060,

010"
pueden tratarse varios valores iniciales para d010 entre 0,88 y 0,9%4n.
Después de que se han establecido los indices de varias lineas 0kO y

Okl, el valor de 4

510 Puede determinarse por extrapolacidn.

La determinacidén del valor unitario de leO se camplica por el hecho

de que usualmente se encuentran tan solo dos difracciones hO0 presen
Afortunadamente el valor de leO es rela~

variando entre 0,515 n y

tes en el patrdn de mica.
tivamente constante en todas las micas,
0,535 n.
dices de las difracciones h00 y hkO; aguellas que posean valores re-

Usando el valor inicial 0,525 n pueden determinarse los in
lativamente consistentes de leO pueden refinarse por extrapolacidn.

El valor unitario de cos g* (g*=180-8 ) y por consiguiente, el dngulo

8- puede determinarse de dos maneras:

a) Sig es igual a 90° todas las difracciones (h0l) y (hOl) serdn igua
les. SiB tiene otro valor diferente de 90° las difracciones (h0l)

y (h0l) tendrdn diferentes valores de 4. En términos de la ecua-

cién reciproca cuadrada de los espacios interplanares: (l/d'hOl) 2 y

(1/6'501)2 estaran a igual distancia del valor-hipotetico de (1/dh01)

para g= 90°. Esto es :

(/4,47 2=(1/d100)2h2 + (1/d,4,) 22 4 2h1(1/8g,) (1/8; ) cos 8*
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b)

2.2 2.2
(l/dloo) h® + (1/a 01) 1 _para B = 90°

. 2
(LA d'hOl) 0

2
(L/dzy)? = (l/dloo)2 h? + (1/d001)2 12 - 21 1/d1 50 1/dgy COS B*

Si se identifican varios pares de difracciones (h0l) y (hOl), el valor de

cos B* puede calcularse. Esas difracciones ‘dhol y 5501 pueden refinarse

por extrapolacidn, cbteniendose de ellas un valor refinado de cos B*.
Todo esto siempre que leO’ d010 y d001 sean bién conocidos.

Ios valores de B para los politipos mis cammnes de mica, son razonable-
mente constantes. 957 (98°) 6 100°. Del patrén de mica pueden calcular—
se varios valores dhOl’ dﬁk_l y dEkl para distintos valores de 8 = 90°,
95°y 100° de los cuales se conoce que tienen alta intensidad. Solo uno
de los valores producird coincidencias consistentes en el patrdn obser-

vado. . Esas difracciones, o el cos B* pueden ser refinados por extrapo-

lacidén. E1 valor de R es:

_ 2 2.2 2 .2
8 = 180—cos 1| M/ Obs.)” = (1/d)40)° h" - (1/dy, )7 17 - _(1/‘1001)2 12-]

2hkl 1/d

100 174

1/4

010 001

(1945) y por NELSON y RILEY (1945), di6 los mejores resultados:

2 2
_ ( _Cos™B , cos"B
172 -« seng * B )

En el proceso de extrapolacién la desviacién tipica (¢ ) de los valores de
d, también puede calcularse.

rd significativo si solo se usan dos o tres valores en la extrapolacién. A
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El valor de estas desviaciones tipicas no se-

]

Se encontrd que el método de extrapolacién introducido por TAYIOR y SINCIAIR



partir de estos valofes de desviacién tfpica pueden estimarse las desvia
- - o - - N *
ciones tipicas de los cuatro valores unitarios leO' dOlO' dOOl y cos B8

de la siguiente forma:

1

= v i ' - v
045 O'd190 3 o0 *T 01
cgd. .= . o'd + 1 o'd

- %010 010 © 2 001

! :

9 dgp1= 9'dgo1
9 'd *

. * 1 *

5 wsB:EleO + cdelO +0cosB* cos B
) 100 010 cos B

Donde o' se refiere a las desviaciones tipicas cbtenidas en el proceso
de extrapolacién. De estas, las desviaciones tipicas de los parametros

de la red pueden estimarse asi:

! * *
=Ga}@— + O cos B sen B a
100
0b=0d010
. d * *
gC= __0_9.]; + cos B sen B C
9901 - ‘
_1 *
cB = sen cos B

Fn la interpretacién de estas desviaciones tipicas debe tenerse en mente
que ellas significan las desviaciones de los pardmetros seleccionados fi
nales, los cuales en definitiva estén basados en poca informacin. Sinep

bargo pueden usarse como indicadores.
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En este punto todas las difracciones observadas deben tener indice. Para
confirmar la validez de los pardmetros de la celda unitaria y para determinar el
politipo probable del patrdn observado, si los indices de todas las lineas pue-
del"l determinarse para los valores de hkl comunmente observables, la determina -
et om0 L 1 o oo o e

: s otro -politipo o las constan-
tes de la celda unitaria son errdneas.
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DERIVACION DE 1OS POLITIPOS PROBABLES

El problema de la cantidad y calidad de las lineas de difraccidn en los
patrones usuales de difraccidn de mica puede afectar en forma diversa la confia
bilidad de la determinacidn, ya que la decisién debe basarse en la ausencia o
presencia de una o dos difracciones. Es posible que en algunos casos las con-
clusiones pueden considerarse como altamente confiables. ‘

Aunque se conoce un gran n'mero de pOlltlpOS de mica los mds camunes son
aquellos derivados y definidos por SMITH y YODER (1956), que se ilustran en la
figura 1. La informacidn cristalogréfica de estos polltlpbs ( 1M, 244, 2,, 20,
3T, vy 6H ) se dan en la Tabla 3.

La diferencia mds notable entre los politipos parece ser el valor§ . Sin
ermbargo en el proceso de determinacién de los pardmetros estructurales se usd
la red del politipo 2, por consiguiente B serd igual a 902 para todos los po
litipos excepto para 1M y consecuentemente el politipo 1M puede localizarse
facilmente. Esto puede confirmarse determinando los indices de aquellaé lineas
que no pudieron determinarse usando la celda unitaria de 2M;. Esto se hace dis
minuyendo la translacidén unitaria ¢ en la mitad de su valor en la celda 2M;, en
otras palsbras multiplicar los 1 de los valores de d previamente calculados v
calcular los valores de dhkl para 1 inmpar (1# 2n). Ademds las extinciones
c-"glide" no estdn presentes en el grupo espacial C2/m de 2M;, e indices (hol)
con 1=2n son permisibles.

Los demds politipos commes parecen tener g =902 y presentan una celda
unitaria ortogonal c-centrada. En el caso de 24y la celda unitaria es en reali
dad monoclinica con 8= 982. Las translaciones unitarias a y b estdn intercam-
biadas, o en términos de la celda unitaria 2M;:B= 90¢ y a=982. Consecuentemente
aquellas lineas a las que previamente no se les podian determinar los indices
ahora si se les puede determinar con los planos estructurales hkl, hkl Cckl o

Okl. Esto es en caso de que ZMZ sea el politipo apropiado.

o/
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En el politipo 20 sdlo hay unas pocas difracciones cuyos indices no pue
den determinarse con la celda unitaria de 2Mj. Estas son las difracciones hO_l(
" con 1# 2n. 1o dicho es debido a que la s:i.mefria 20 no tiene los planos c-"glide'
del grupo espacial C2/c. Camo debe esperarse tiene un plano a-"glide"

En los casos de 3T y GH las condicionés a-"glide" de 20 no estdn presen
tes. Un gran ntmero de lineas hkl cuyos indices no podian ser determinados po-

drdn serlo cambiando ¢ a 3y 6 capas para 3T y GH respectivamente.

Las condiciones que permiten calcular indices no determinables con la
celda unitaria 2M; se presentan en la Tabla 4. Si ninguna de estas condicioneé
permite la determinacién de los indices todavia es posible que la mica tenga la
estructura de algin politipo raro. Desde luego también es posible que las cons-
tantes de la celda unitaria no hayan sido bien determinadas o que las lineas ex

tras representen impurezas en la muestra.

la determinacién y refinado de los pardmetros estructurales y los ' indi-
ces de las lineas de difraccidén puede facilitarse mediante el uso de calculado-
res programables. Estd a disposicién de los interesados un grupo de programas
escritos para la calculadora TI 59.
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TABLA IIT

Informacidn cristalogréfica de politipos de mica comunes

Politipo a b c B Si'_metria Condiciones de no extincién |

maxima en hkl en otros planos

m™ 0.53 0‘.90 } 0.98 100 C2/m h + k= 2n —

2M1 0.52 } 0.90 | 1.98 95°‘ C2/m h+k=2n 1=2nenhol

2M2 0.90 | 0.53 | 1.96 98¢ | Cc2/c h + k=2n 1= 2n en hol

20 -0.52 } 0.90 | 1.94 - Ccmm h+ k= 2n 1=2nen kl

3T 0.52 - 2.82 - P3112 — 1= 2n en 001

6T 0.52 - 5.64 - P6122 — 1 = 2n en 001

1. Las magnitudes de traslaciones unitarias se dan en n ¥y se basan

en:

d = 0.5205 d = 0.9015 d

100 010 001

= 0.9693 (una

capa)

2. En los grupos especiales haxagonales los equivalentes izquierdos

son también posibles.
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“TARIA " IV

Simetria aparentes y difracciones adicionales de los politipos mds
comunes, cuando los indices son determinados usande una celda unita

ria 221 .
Politipo | Aparente | Simetria | Difraccicnes cuyos indices no pueden cbtenerse con 2M:
aparente | Definicidn de condiciones Razdn
™M 100° c2/c hkl con 1 = n/2 ¢ es lamitad de C en 2
hOl con 1=2n no c-glide en 1M
2, 90° Cam hkl, Hkl a=98°en M, se asume con 90°
Okl, Okl
20 90° Cam: | hOl con J#2n el c—glide carbiado a a
3T 90° Ccaom . hkl con I=n/3 ¢ es 1/3 mayor
1ol con 1#2n no c-glide en 3T
6H 90° Carm hkl con 1=n/6 ¢ es 3 veces mayor
. .h0l con .1#.2n . i no c-glide en 6H

En el caso del politipo: %, K puede derivarse solo de las difracciones 0kO.

La simetria hexagonal de los politipos 3T y 6H no es aparente.
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