CRISTALOGRAFIA BASICAY TECNICAS BASADAS EN RAYOS X

(DIFRACCION, DISPERSION Y ABSORCION)
XV Escuela de la AACr, del 11 al 15 de noviembre, 2024

OBJETIVO:

Que el estudiante adquiera conocimientos basicos sobre cristalografia y difraccion de rayos
X de monocristales y polvo. Introducir al estudiante en la problemadtica de la resolucion y
refinamiento de estructuras cristalinas y en el analisis de sustancias policristalinas despertando
su particular interés por esta area de la ciencia.

PROGRAMA:

1) Simetria de Cristales
- Grupos de simetria traslacional y puntual.
- Redes de Bravais. Sistemas cristalograficos.
- Clases cristalograficas. Grupos espaciales.
- Planos cristalinos: indices de Miller.
- Representacion de propiedades cristalofisicas mediante series de Fourier. Red reciproca.

2) Fisica de los rayos-X, generacion
- Generacion y propiedades de rayos-X.
- Fuentes de rayos-X: tubos, &nodo rotatorio, radiacion sincrotronica.

3) Dispersion de rayos-X por atomos, moléculas y solidos
- Dispersion coherente de rayos-X por atomos. Factor de forma atémico.
- Difraccién de rayos-X por cristales. Factores de estructura. Problema de las fases.
- Simetria de los factores de estructura: grupos de Laue.
- Extinciones sistematicas: determinacion de grupos espaciales.

4) Métodos de coleccion, resolucion y analisis de estructuras cristalinas
- Coleccion, reduccion y correccion de datos de difraccion.
- Determinacion del grupo espacial
- Calidad de los datos
- Ausencias sistematicas
- Analisis estadistico de intensidades.
- Frecuencia del grupo espacial
- Método de Patterson.
- Métodos de Fourier.
- Elementos de M¢étodos Directos. Ecuacion de Sayre. Formula tangente. Invariantes
estructurales
- Me¢étodos de resolucion de estructuras.
- M¢étodo de adicion simbolica
- Mz¢étodos de doble espacio
- Me¢étodos de inversion de carga
- SHELXT
- Refinamiento del modelo estructural por métodos de minimos cuadrados.

5) Practicas de reduccion de datos, resolucion y refinamiento de estructuras de moléculas
pequenias por difraccion de cristal unico



- Programas CrisAlisPro, Olex, Shelxe
- Casos problematicos: grupo espacial equivocado, twin, desorden

6) Fundamentos de Absorcion de rayos X y sus aplicaciones
- Interaccion de la radiacion con la materia: Efecto fotoeléctrico, dispersion y produccion
de pares. Procesos radiativos y no radiativos.
- Interpretacion del la region cercana al borde de absorcion (XANES). Relacion con el estado
de oxidacion y simetrias del atomo absorbente. Ejemplos de aplicacion.
- Interpretacion de la region extendida del espectro de absorcion (EXAFS). Relacion con el
numero de coordinacidn, distancias y desorden del atomo absorbente. Ejemplos de
aplicacion.

7) Fundamentos de difraccion de polvo y aspectos experimentales
- La muestra: fuentes de errores, orientacion al azar y orientacion preferencial.
- El instrumento: los rayos X, difractometros (diferentes geometrias), filtros y
monocromadores, fuentes de error instrumental.
- La coleccion de datos: estrategias, preparacion y mortaje de polvos cristalinos.

8) Indexacion de patrones de difraccion por polvos cristalinos
- Relaciones bésicas. Formas cuadraticas. El problema de indexar, figuras de mérito. Indexado
manual.
- Programas de indexado: ITO, DICVOL y TREOR. Cuadrados minimos aplicados al
refinamiento de los parametros de celda. Ejemplos

9) Identificacion de compuestos y empleo de bases de datos de polvos cristalinos
- PDF-2, CSD e ICDD. Programas para procesamiento de difractogramas. Identificacion de
fases cristalina

10) El método de Rietveld de refinamiento estructural
-. Fundamentos del método. Posibilidades y limitaciones. Indicaciones para la coleccion de
datos, seleccion del instrumento y preparacion de muestras.
- Interpretacion de los factores de acuerdo. Criterios de ajuste. Problemas comunes.

11) Andlisis microestructural (tamario de cristalita y microdeformaciones)
-. Ecuacion de Scherrer. Método de Williamson-Hall. Método de Warren-Averbach.
- Deconvolucién del ancho debido a la muestra y el ancho instrumental. Patrones para la
determinacion del ancho instrumental. Ejemplos.

Programas disponibles

CrisAlis™™ (reduccion de datos) (https://www.rigakuxrayforum.com/)

OLEX2 (Interfaze grafiaca para resolver, refinar y terminar estructuras cristalinas de moléculas
pequeias) (https://www.olexsys.org/olex2/)

ShelXle (interfaz grafica de usuario para SHELXL )(https://www.shelxle.org/shelx/eingabe.php)
SHELXT (resolucion) (https://shelx.uni-goettingen.de/)

SHELXL (completitud y refinamiento) (https://shelx.uni-goettingen.de/)

PLATON (calculo de parametros estrucuturales y evaluacion de resultados)
(https://www.chem.gla.ac.uk/~louis/software/platon/)

FullProff Suite (Rietveld)



https://www.olexsys.org/olex2/
https://shelx.uni-goettingen.de/
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