METODO DEL MONOCRISTAL O DE LAUE
1. Introduccion

El montaje consiste en una muestra de un monocristal que se mantiene fijo (sin rotar) y
en un haz policroméatico. En este montaje, la radiacion es policromatica para asi
asegurar que los planos cristalograficos de interés reflejen efectivamente: con alguna
longitud de onda del haz, deberia satisfacerse la Ley de Bragg.

El propdsito de la técnica es determinar la orientacion de la celda de un monocristal. A
esto se llama “orientar un monocristal”. Aunque esta técnica se podria usar para
determinar la estructura cristalina, se prefiere utilizar antes otras técnicas mas
apropiadas y precisas. De manera que cuando se utiliza la técnica de Laue, la estructura
cristalina es normalmente un dato.

Para un primer andlisis sencillo muchas veces basta con aprovechar la simetria de la red
y la correspondiente simetria de la imagen. A este efecto es importante el concepto de
Eje de Zona, que es un eje comdn a (una direccion contenida en) varios planos
cristalinos no paralelos. Por ejemplo, en un cristal cibico simple, la direccion [100] esta
en zona con los planos (100) (110) y (010). Se dice que estos ultimos planos estan
en]zona con dicho eje.

Cada punto (mancha) detectada en la imagen plana (pelicula), corresponde cada una a la
reflexion de un plano cristalografico (infinitos planos paralelos e idénticos). Las
manchas mas intensas corresponden a los planos mas densos, esto, a los de indices
bajos.

Cuando hay manchas alineadas, ello revela que el haz estaba orientado
perpendicularmente al Eje de Zona correspondiente a los planos de esas manchas. Si tal
Eje corresponde a una simetria de orden n en rotacion, entonces la imagen de difraccion
(fotografia) debe presentar la misma simetria.

Si el haz no es perfectamente perpendicular a un Eje de Zona, entonces los puntos ya no
estan alineados segun una recta, sino que segun una curva. Haciendo unos sencillos
calculos se puede determinar en cuanto hay que girar el monocristal en el portamuestra
como para que se cumpla la referida perpendicularidad sobre la pantalla. Determinando
bien (indexando con (hkl)) unos 2 o 3 ejes de zona, ya podemos conocer la orientacion
de la celda; en tal caso podemos encontrar facilmente cualquier direccién cristalina que
nos pueda interesar.

Por otra parte, como hay infinitos familias de planos cristalinos, uno podria pensar que
podria haber infinitas reflexiones. Sin embargo aqui se aprovecha que los planos més
densos difractan de manera mas intensa que los planos menos densos. NGtese que un
telescopio, con una pelicula fotografica de sensibilidad adecuada y con un tiempo de
exposicion adecuado, podriamos solo observar las estrellas de primera magnitud (mas
intensas). Similarmente, en difraccion, podriamos limitarnos a trabajar sélo con las
reflexiones mas intensas. Estas Ultimas corresponderan a los planos mas densos, que son
los planos de menores indices del cristal. Recuérdese que el listado de planos de una
determinada estructura cristalina (CC, etc.) es conocido. Esos listados son importantes
antecedentes a usar para interpretar cualquier diagrama de difraccion.



2. La técnica Adaptado del texto de Robert Reed-Hill, Principios de Metalurgia
Fisica, CECSA, 32 ed. 1973, México.

El método de Laue se utiliza para determinar la orientaciéon de la celda de un
monocristal de estructura conocida. Para determinar la estructura se prefiere utilizar otra
técnica mas adecuada para el efecto. En el método de Laue se estudia un cristal con una
orientacion que es fija (no rota) con respecto a un haz de rayos X policromético (luz
blanca, espectro no filtrado).

Hay dos técnicas de Laue basicas, ver Fig. 2.7: en una, se estudian los haces reflejados
en direcciones cercanas a las del haz de rayos X incidentes; en la otra, se estudia el haz
reflejado que pasa a través del cristal. Claramente el Ultimo método no se puede aplicar
a cristales de espesor apreciable (1 rnm o0 mas) a causa de la pérdida en intensidad de los
rayos X por su absorcién en el metal. EIl método reflectante de Laue es especialmente
valioso para determinar la orientacion de la red de grandes cristales que son, en
consecuencia, opacos a los rayos X.
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Muchas propiedades fisicas y mecanicas varian con la orientacion cristalina
(anisotropia), en término de planos y/o direcciones involucradas. El estudio de las
propiedades de los cristales requiere del conocimiento de la orientacion reticular en los
mismos.

La Fig. 2.5 muestra el montaje de una camara reflectante de Laue tipica. Los rayos
X procedentes de un tubo de rayos X, se coliman en un haz angosto por un tubo de
varios centimetros de largo con un diametro interior de cerca de 1 mm. El haz de rayos
X incide sobre el cristal a la derecha de la figura, donde es difractado como haces
reflectados que inciden sobre una pelicula fotografica. En esta forma, las posiciones de
los haces reflectados se registran sobre la pelicula fotografica como un conjunto de
pequefios puntos oscuros.
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Fic. 2.5. Camars reflectante de Laue

Una interpretacion béasica de la imagen se puede hacer, incluso sin ecuaciones,
basadndose en la simetria de la estructura, y en los planos en zona con un eje. Por
ejemplo, en un cristal hexagonal, hay un eje de simetria de orden 6, ver Fig. 2.6: si el
cristal (considerando que sus planos son como espejos) tiene simetria de orden 6 segun
ese eje, su imagen también presentara dicha simetria. En un cristal cubico hay ejes de
simetria en rotacion de orden 2, 3y 4. Un eje de zona relevante es un eje (direccién) de
bajos indices que esté contenido por muchos planos de bajos indices. Es como el eje de
una puerta a la cual hay adosada un espejo. Las distintas posiciones de ese espejo son
planos que estan en zona con el eje de la puerta. Si la puerta es iluminada en distintas
posiciones desde una linterna fija, los haces reflejados describiran una curva sobre un
telon que esté adosado a un muro. Si el haz es perpendicular al haz, sobre el telon los
puntos de la imagen estaran sobre una recta. Si no existe tal perpendicularidad, los
puntos estaran sobre una curva.

La Fig. 2.6A muestra la imagen de difraccion de un cristal de Mn (HC)
orientado para que el haz de rayos X incidente sea perpendicular al plano basal del
cristal.  Cada punto (mancha) corresponde a una reflexion desde un plano
cristalografico de bajos indices, y la simetria sextuple de la red reticular, cuando se
mira en direccion perpendicular al plano basal, es evidente. En esta figura hay 6
lineas de puntos; cada linea corresponde a varios planos en zona con un mismo eje. Se
trata de los ejes que constituyen el hexagono sobre un plano basal. Si se gira ese cristal
en una direccién que lo aleje de la configuracion de la Fig. 2.6A, cambia el
ordenamiento de los puntos (ver Fig. 2.6B); no obstante, todavia se observa la
orientacion cristalina en el espacio. N6tese que las 6 rectas de la Fig. 2.6A, que pasan
por el centro de la pelicula, se han transformado en 6 curvas que ya no pasan por el
centro de la pelicula. Asi, la orientacion del cristal se puede determinar en términos de
diagramas de Laue.
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Los diagramas de Laue de transmision pueden obtenerse con una disposicion similar a
las configuraciones reflectadas, pero la pelicula se coloca después de la muestra, al
lado opuesto del tubo de rayos X. Mientras que en la técnica reflectante el haz refleja
desde planos casi perpendiculares al haz, la técnica de la transmision registra las
reflexiones desde planos casi paralelos al haz, ver Fig. 2.7. Las fotografias de
transmision Laue, como las fotografias reflectadas, consisten de formaciones de
manchas. Sin embargo, las disposiciones de las manchas difieren en los dos métodos:
las imagenes de transmisidn tienen las manchas en zona dispuestas de ordinario sobre
elipses, las reflectadas, sobre hipérbolas (véase la Fig. 2.6B).



