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RESUMEN 

En el sitio arqueológico Pampa La Cruz (ubicado en el departamento de La Libertad, 

provincia de Trujillo, distrito de Huanchaco), se realizaron trabajos de excavación 

arqueológicas durante el año 2018 y 2019, registrando evidencias de pinturas de 

mural del Periodo Moche. Con el objetivo de preservar y conservar los murales de 

este importante sitio se buscó determinar la presencia de posibles agentes 

degradantes en estos murales. Para ello se analizó la composición mineralógica de 

los pigmentos y enlucidos asociados de uno de los murales (Mural 1), a partir de 

muestreos periódicos durante el tiempo de exposición del mural al medio ambiente 

por 6 meses. 

En el presente trabajo se presenta resultados del estudio del pigmento blanco y su 

enlucido asociado, aplicando la técnica de difracción de rayos X según el método del 

polvo. El análisis de los resultados fue realizado mediante el método de Rietveld, lo 

cual permitió confirmar la identificación de fases previamente realizada, así como 

determinar el porcentaje en peso de cada fase. 

En el pigmento blanco fueron identificadas fases de cuarzo y arcillas (calcita, albita, 

andesina, moscovita, ortoclasa, andalucita, clorita, hornblenda, caolinita y yeso); 

también fue identificada fase de halita (sal). En los enlucidos fueron identificadas fases 

de illita, yeso, cuarzo, calcita, andesina, albita, moscovita, ortoclasa, andalucita, 

clorita, halita, hornblenda y caolinita. 

La coloración blanca de los pigmentos investigados se debería principalmente a la 

presencia de calcita y yeso en las muestras. La presencia de halita tanto en pigmentos 

como en enlucidos, en mayor porcentaje en los primeros que en los segundos, se 

debería a que la sal actúa como un factor externo de contaminación, debido a la 

ubicación del sitio arqueológico muy próximo al mar. El corto período de tiempo de 

muestreo no permite visualizar acumulación de halita en el pigmento; esto se debería 

a que este período de tiempo no resulta significativo estadísticamente. 

 

Palabras clave: pigmento, arcilla, difracción de rayos X, método de Rietveld. 
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ABSTRACT 

At the Pampa La Cruz archaeological site (located in the department of La Libertad, 

Trujillo province, Huanchaco district), archaeological excavation work was carried out 

during 2018 and 2019, recording evidence of mural painting from the Moche Period. 

In order to preserve and conserve the murals of this important site was sought 

determine the presence of possible degrading agents in these murals. For this reason, 

mineralogical composition of the pigments and associated plasters of one mural (Mural 

1) was analyzed, by periodic sampling during the exposure period of the mural to the 

environment for 6 months. 

In the present work, results of the study of the white pigment and its associated plaster 

are presented, applying the X-ray diffraction technique according of the powder 

diffraction. The analysis of the results was carried out using the Rietveld method, which 

allowed confirming the identification of phases previously carried out as well as 

determining the weight percentage of each phase. 

In the white pigment, quartz and clays phases were identified (calcite albite, andesine, 

muscovite, orthoclase, andalusite, chlorite, hornblende, kaolinite and gypsum); halite 

(salt) phase was also identified. Illite, gypsum, quartz, calcite, andesine, albite, 

muscovite, orthoclase, andalusite, chlorite, halite, hornblende and kaolinite phases 

were identified in the plasters.  

The white coloration of the investigated pigments would be mainly due to the presence 

of calcite and gypsum in the samples. The presence of halite in both pigments and 

plasters, in a higher percentage in the former than in the latter, is due to the fact that 

salt act as an external contamination factor, due to the location of the archaeological 

site very close to the sea. The short period of sampling time does not allow to visualize 

accumulation of halite in the pigment, this is because this period of time is not 

statistically significant. 

 

Keywords: pigment, clay, X-ray diffraction, Rietveld method. 
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INTRODUCCIÓN 

 

A lo largo de la costa norte peruana existe gran número de sitios arqueológicos con 

arquitectura hecha de barro. Durante los últimos 30 años se han realizado extensas 

excavaciones en varios sitios monumentales, y se ha registrado la presencia de 

alto-relieves y pinturas murales policromas hechas con pigmento de origen orgánico 

y mineral [1, 2]. Uno de estos sitios es Pampa La Cruz, el cual se encuentra a 

escasos 250m de la orilla del mar, sobre una terraza marina al borde del cauce de 

Río Seco, localizado en Huanchaco, provincia de Trujillo, departamento de La 

Libertad (Figura 1 y 2). Durante el año 2018 y 2019 se realizaron trabajos de 

excavación arqueológica, encontrando las primeras evidencias de pinturas murales 

del Período Moche en Huanchaco (Figura 3) [3]. Estas pinturas murales, las cuales 

no se encuentran en buen estado de preservación, representan dos guerreros 

ataviados con sus indumentarias y un prisionero desnudo en procesión con 

orientación de Oeste a Este. Los colores que se han podido determinar durante la 

intervención han sido el blanco, rojo, azul, amarillo, negro y marrón.  

Por la importancia de este complejo arqueológico, uno de los grandes retos es 

preservar sus pinturas murales, frisos y pigmentos, para su estudio y puesta en 

valor. Investigadores peruanos y extranjeros han venido desarrollando 

conservación preventiva [1], pero poco se ha hecho para estudiar a un nivel 

arqueométrico la composición de estos materiales e identificar los agentes 

degradantes que afectan las pinturas murales y paredes de barro; sin embargo, ver 

casos recientes [4-10]. 
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Figura 1. Ubicación geográfica del sitio arqueológico Pampa La Cruz [3]. 

 

 

Figura 2. Vista aérea del sitio arqueológico Pampa la Cruz  
(extraído de Google Earth).  
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Figura 3. Pinturas murales del Período Moche en Pampa La Cruz.  
(© Programa Arqueológico Huanchaco) 

 

El objetivo de este trabajo está referido al análisis de los agentes degradantes de la 

policromía del Mural 1 (Figura 4), para lo cual fue investigada la composición 

mineralógica de los pigmentos y enlucidos (capa de barro donde se deposita el 

pigmento) (Figura 5) empleados en la realización de las pinturas murales, de acuerdo 

a un protocolo experimental con técnicas estructurales como la difracción de rayos X 

(DRX) [11, 12]. Las medidas de DRX fueron analizadas a partir del modelamiento de 

la intensidad de los picos de difracción, aplicando el método de Rietveld [13, 14].  
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Figura 4. Ubicación del Mural 1 en el plano del sitio arqueológico  

Pampa La Cruz [3]. 
 

 
Figura 5. Vista transversal parcial del Mural 1, donde se puede distinguir el enlucido 

y el pigmento del mural. (© Programa Arqueológico Huanchaco) 
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En función de este objetivo general, se planteó los siguientes objetivos específicos: 

1. Determinar la composición mineralógica de los pigmentos y enlucidos empleados 

en las pinturas murales, mediante la técnica de Difracción de rayos X. 

2. Determinar el porcentaje en peso de las fases identificadas y sus parámetros 

estructurales, a partir de la evaluación de los perfiles de difracción de rayos X por 

refinamiento estructural mediante el Método de Rietveld. 

3. Determinar la presencia y el tipo de sales que afectan las pinturas murales y los 

enlucidos de barro de la estructura ceremonial Moche, recientemente halladas en 

Huanchaco. 

 

Buscando maximizar la validez y confiabilidad de la información obtenida y para reducir 

los errores en los resultados, se siguió el siguiente procedimiento metodológico: 

1. Muestreo: recolección in situ de las muestras a investigar. 

2. Catalogación: clasificación y catalogación de todas las muestras. 

3. Colecta de pigmentos: separación entre los pigmentos y sus enlucidos. 

4. Preparación de las muestras de pigmentos y enlucidos: mediante pulverizado y 

tamizado para obtener muestras en polvo. 

5. Medidas de DRX: medidas a alto ángulo, según la teoría cinemática de difracción, 

para el análisis de identificación de la composición de las muestras.  

6. Modelamiento de la intensidad de los picos de difracción a partir de las medidas de 

DRX: modelamiento por refinamiento estructural mediante el Método de Rietveld, 

para la determinación cuantitativa de parámetros estructurales y del porcentaje en 

peso de cada fase identificada. 

 

Esta metodología pretende contribuir con la investigación científica de materiales 

arqueológicos, dentro de lo que actualmente constituye la Arqueometría. 
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El presente trabajo es presentado en ocho capítulos, como se detalla a continuación: 

En el Capítulo I se aborda la teoría sobre estructura cristalina de arcillas, componentes 

comúnmente presentes en la materia prima utilizada para la preparación de pigmentos 

y enlucidos.  

En el Capítulo II se presenta la base teórica de la técnica de difracción de rayos X, 

con una breve referencia a la generación de los rayos X.  

En el Capítulo III son explicados los factores que influyen en la intensidad y forma de 

picos de difracción, resaltando la contribución instrumental y su influencia en la 

asimetría de los picos.  

El capítulo IV abarca el desarrollo teórico del análisis cualitativo (Método de Hanawalt) 

y cuantitativo (Método de Rietveld), complementados con métodos computacionales 

para la determinación cualitativa y cuantitativa de la composición mineralógica de los 

materiales. 

En el capítulo V se hace un análisis comparativo de la asimetría producida en las 

medidas de difracción de rayos X, con radiación convencional y con radiación 

sincrotrón, de una muestra de sodalita en polvo. El análisis es realizado por el método 

de Rietveld. 

En el capítulo VI se desarrolla la parte experimental del trabajo. 

En el capítulo VII se presenta los resultados y su discusión.  

El Capítulo VIII presenta las conclusiones y perspectivas del estudio realizado.  

En la sección Anexos se presenta información estructural de las fases investigadas. 

También se incluye información contenida en las Tablas Internacionales de 

Cristalografía, utilizada en este trabajo para el refinamiento estructural por el método 

de Rietveld. Asimismo, se presenta las publicaciones de los resultados obtenidos en 

la presente investigación. 
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refinamiento Rietveld”, dirigido por la Dra. Elvira Leticia Zeballos Velásquez. 

 

 

 

 

  



8 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO I: 

ESTRUCTURA CRISTALINA DE 
ARCILLAS 
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La composición de muchos pigmentos está constituida por minerales y diversas 

arcillas. En general, las arcillas se encuentran en la naturaleza de forma cristalina y 

amorfa. En mineralogía se denomina grupo allofanita a las arcillas que pertenecen al 

tipo amorfo [15]. El presente estudio está enfocado en las arcillas con estructura 

cristalina, cuyas características son descritas a continuación. 

 

1.1 Información estructural de las arcillas 

La estructura base de las arcillas está conformada por hojas tetraédricas (T), 

octaédricas (O) y un espacio o región interlaminar. Las hojas tetraédricas se forman 

por tetraedros compuestos por un catión en el centro (principalmente Si, Al y Fe) y por 

4 oxígenos en los vértices, como se muestra en la Figura 6a. Las hojas octaédricas 

formadas por octaedros consisten de un catión central (usualmente Al, Fe y Mg) 

coordinado por 6 oxígenos en los vértices, como se ilustra en la Figura 6b. Además, 

tanto las hojas tipo T como las de tipo O pueden ser caracterizadas por medio de dos 

direcciones cristalográficas a y b, como se muestra en la Figura 6 [16, 17]. 

 

Figura 6. a) Hoja tetraédrica y b) hoja octaédrica [15]. 
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1.2 Clasificación de las arcillas 

Un criterio de clasificación de las arcillas es según el tipo de lámina; estas son 

generadas a partir del apilamiento de las hojas en la dirección normal al plano que 

forman. El primer tipo de lámina es TO o 1:1 (Figura 7a), el cual se genera a partir de 

una hoja tetraédrica y octaédrica; el segundo tipo es la lámina tipo TOT o 2:1 (Figura 

7b), formada por dos hojas tetraédrica y una octaédrica entre estas. Las estructuras 

que contienen los seis sitios octaedrales ocupados son denominadas como 

trioctaedral. Si solo cuatro de los seis sitios octaedrales son ocupados, la estructura 

es referida como dioctaedral [17,18]. 

Dos características adicionales de la estructura de las arcillas es la distancia 

interlaminar: esta es la distancia mínima entre dos hojas consecutivas del mismo tipo 

(como en el caso que muestra la Figura 7a), más la región o espacio interlaminar 

(como en el caso que muestra la Figura 7b). La región interlaminar es la que existe 

entre dos láminas del mismo tipo, donde pueden alojarse cationes, moléculas de agua 

y, en algunos casos, hojas octaédricas (Figura 8); como consecuencia de ello se 

produce un aumenta de la distancia interlaminar de toda la estructura [19, 20]. 

 

Figura 7. Estructura laminar a) tipo TO: caso de la caolinita; b) tipo TOT: caso de la 

moscovita. (© Koichi Momma y Fujio Izumi, 2006-2019) 
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1.3 Carga laminar 

Una propiedad de las estructuras laminares es su densidad de carga laminar X. En el 

caso de las arcillas tipo TOT, el valor de X está en el rango de 0.2-2 y la de tipo TO 

son cercanas a cero [21-23]. Esto es debido a la formación de láminas, donde se 

juntan hojas octaédricas y tetraédricas; la estructura resultante puede ser 

eléctricamente neutra o de carga negativa. El resultado de la carga negativa es 

balanceado primariamente por la presencia de metales como Na, K, Ca y Mg en la 

región interlaminar, también por moléculas de agua y hojas octaedrales (Figura 8) [17, 

18].  

Debido a esta propiedad, las arcillas pueden clasificarse como expansivas y no 

expansivas. Dentro de las arcillas no expansivas tenemos, por ejemplo, a la caolinita, 

halloysita y nacrita; en el grupo de las arcillas expansivas encontramos a la 

montmorillonita [19, 20] 

 

Figura 8. Estructura laminar de: a) montmorillonita; b) clorita. (© Koichi Momma y Fujio 

Izumi, 2006-2019) 
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1.4 Minerales asociados  

Las muestras de arcillas normalmente contienen minerales accesorios, como los 

carbonatos (dolomita, calcita, etc.), feldespatos (albita, andesina, ortoclasa, etc.), 

óxidos o hidróxidos (hematita, magnetita, goethita) y anfíboles (hornblenda) [24]. En 

las muestras de pigmento analizadas en este trabajo se han encontrado minerales 

asociados, los cuales guardan relación con estudios anteriores [4-10]. 
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CAPÍTULO II: 

DIFRACCIÓN DE RAYOS X 
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Las longitudes de onda de los rayos X están en el rango de 0.1 a 100 Å. Para la 

investigación en cristalografía, el rango usado está aproximadamente entre 0.4 y 2.5 

Å, en correspondencia con el orden de magnitud de las distancias interplanares 

observadas en materiales cristalinos [25]. Este tipo de radiación puede ser generada 

a partir de fuentes convencionales y de fuentes sincrotrón; una breve descripción 

sobre estos generadores es abordada seguidamente. 

2.1 Generación de rayos X convencional 

En este trabajo, el término “rayos X convencionales” está referido a los rayos X 

generados en tubos sellados a alto vacío (Figura 9a), los cuales son pieza fundamental 

de los difractómetros de laboratorio. Dentro de los tubos, los rayos X son generados 

por el impacto de electrones de alta energía sobre un metal ánodo (Figura 9b). El 

exceso de calor producido por las colisiones de los electrones con el metal ánodo es 

disipado por medio de un sistema de circulación de agua [26]. 

 

Figura 9. a) Tubo de rayos X sellado a alto vacío; b) partes internas principales de 

un tubo de rayos X.  
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El espectro característico generado (Figura 10), consiste de líneas espectrales 

características del metal ánodo, superpuestas sobre un background conocido como 

radiación blanca o Bremsstrahlung. La parte continua del espectro es producida por 

los electrones que desaceleran rápidamente luego del impacto con el metal ánodo; la 

distribución de las longitudes de onda depende del voltaje de aceleración. Las líneas 

características están asociadas a las capas electrónicas K, L y M del elemento del 

metal ánodo. Los rayos X generados son dirigidos hacia la muestra a través de 

ventanas de Berilio [25-27]. 

 

Figura 10. Espectro característico generado por un metal ánodo dentro de un tubo 

de rayos X. 

2.2 Generación de rayos X sincrotrón 

Los laboratorios de luz sincrotrón, como el que se muestra en la Figura 11, disponen 

de estructuras y tecnología capaces de producir radiación electromagnética muy 

estrecha, paralela y con alta intensidad (superior a la producida por generadores 

convencionales); estas propiedades pueden ser expresadas como el brillo o brillantez 

de la radiación [26].  
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Figura 11. Laboratorio de Luz Sincrotrón SIRIUS ubicado en Campinas, Sao Paulo-

Brasil. 

 

Una estructura sincrotrón consiste de cinco componentes principales (Figura 12): 

1. Una fuente de electrones, generada en un cañón de electrones por emisión 

termoiónica desde un filamento caliente. Los electrones son eyectados hacia un 

acelerador lineal, conocido como LINAC, donde son acelerados hasta alcanzar una 

energía de alrededor de 100 MeV. Es requerido un suministro regular de electrones, 

debido a que están siendo perdidos por las colisiones con las partículas residuales de 

gas en el anillo de almacenamiento [28]. 

2. Un acelerador cíclico, dentro del cual los electrones eyectados provenientes del 

LINAC son acelerados aún más. Los electrones son periódicamente inyectados al 

anillo de almacenamiento para que la corriente específica del anillo de 

almacenamiento sea mantenida.  

3. El anillo de almacenamiento, el cual contiene los electrones y los mantiene en una 

trayectoria cerrada mediante una red de imanes del anillo. Los imanes más comunes 

son de tres tipos: dipolos o imanes de curvatura, los cuales causan al electrón un 

cambio en su trayectoria para que mantenga una trayectoria cerrada; imanes 

cuadripolares, usados para enfocar el haz de electrones y compensar la repulsión de 

coulomb entre los electrones; imanes sextupolares, los cuales corrigen la aberración 

cromática que surge del enfoque de los cuadripolares. La energía de los electrones 
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está en el rango de GeV y sus velocidades son altamente relativistas. La estructura 

consiste de secciones arqueadas que contienen los anillos de curvatura, y secciones 

rectas usadas para dispositivos de inserción (wiggler y ondulador), los cuales generan 

radiación mucho más intensa [28, 29].  

4. La energía que pierden los electrones debido a la emisión de radiación sincrotrón. 

Esta es restablecida por los suministros de Radio Frecuencia (RF), lo cual brinda a los 

electrones la cantidad correcta de energía extra cada vez que estos pasan [29]. 

5. La radiación sincrotrón, emitida tangencial al anillo de almacenamiento, a lo largo 

de los ejes de los dispositivos de inserción, y tangencial al imán de curvatura. La 

primera parte de una línea de luz, denominado como “interface”, tiene varias funciones 
y características de seguridad. El haz es luego enfocado y/o monocromado en el 

cobertizo óptico, antes de entrar al cobertizo experimental [28-30]. 

 

Figura 12. Estructura de un generador de radiación sincrotrón: 1) cañón de 

electrones; 2) Acelerador Lineal; 3) Acelerador cíclico; 4) Anillo de 

almacenamiento; 5) Línea de luz. 
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2.3 Interacción de los rayos X con la materia 

 

Una descripción teórica de la intensidad del haz dispersado por una red cristalina, 

donde el arreglo de átomos puede ser descrito por los 230 grupos espaciales [31], 

puede ser mediante la densidad de dispersión dada por la siguiente relación [25]:  

𝜌(𝒓) = 1𝑉𝑐 ∑ 𝐹𝐺(𝒉)𝑒2𝜋𝑖𝐺∙𝑟𝐺  
 

(1) 

donde  𝐹𝐺 : Factor de estructura 𝑟 : Posición de los átomos dentro de la celda unitaria 𝐺 : Vectores de la red recíproca 

 

La transformada de Fourier de la función (1) es: 

𝐹(𝒉) = 1𝑉𝑐 ∫ 𝜌(𝒓)𝑒2𝜋𝑖𝐺∙𝑟𝑑𝒓𝑉  
 

(2) 

 

La intensidad de dispersión es determinada por: 

𝐼(𝒉) = 1𝑉𝑐 ∬ 𝜌(𝒓𝒊)𝜌(𝒓𝒋)𝑒2𝜋𝑖𝐺∙𝑟𝑖 𝑒2𝜋𝑖𝐺∙𝑟𝑗𝑑𝒓𝒊𝑑𝒓𝒋𝑟𝑖𝑟𝑗  

 
(3) 

𝐼(𝒉) = 1𝑉𝑐 𝐹(𝒉)𝐹∗(𝒉)  

(4) 

𝐼(𝒉) ≈ |𝐹(𝒉)|2 (5) 

Solo la magnitud del factor de estructura puede ser inferida desde una medida de la 

intensidad de dispersión; sin embargo, la información de la fase se pierde. 

 

Hasta el momento solo se ha descrito la dispersión de los rayos X por una estructura 

cristalina. Experimentalmente existen otros factores que influyen en la intensidad, 

como los factores instrumentales y factores de la muestra [32, 33], los cuales serán 

desarrollados en el Capítulo III.  
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2.4 Difracción de rayos X. Generalidades. 

 

Consideremos una red unidimensional de parámetro de red b, sobre la cual se hace 

incidir rayos X, como se muestra en la Figura 13, donde 𝒔′ es el vector de onda del 

haz incidente y 𝒔𝟎 del haz dispersado [34, 35]. 

 

 

Figura 13. Dispersión de rayos X por una red unidimensional. 

 

La diferencia de camino óptico de los haces debe ser igual a un número entero de la 

longitud de onda: 𝑏 (cos 𝜓2 − 𝑐𝑜𝑠𝜙2) = 𝑘𝜆 (6) 

𝒃 ∙ (𝒔′ − 𝒔𝟎)𝜆 = 𝒃 ∙ 𝑺 = 𝑘 
(7) 

 

Generalizando para una red tridimensional, se obtiene las ecuaciones de Laue: 𝒂 ∙ 𝑺 = ℎ 𝒃 ∙ 𝑺 = 𝑘 𝒄 ∙ 𝑺 = 𝑙 
 

(8) 

donde h, k y l son enteros. Para que un arreglo periódico de átomos tenga una 

amplitud de dispersión no nula, el vector de dispersión no puede tomar cualquier valor, 

sino solamente aquellos que permitan la interferencia constructiva entre las ondas 

dispersadas; es decir, debe cumplirse las ecuaciones de Laue [36, 37] que constituyen 
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la condición de difracción. Esta condición de difracción puede ser expresada mediante 

la Ley de Bragg que es representada gráficamente en la Figura 14, donde 𝒔′ es el 

vector de onda del haz incidente y 𝒔𝟎 del haz dispersado. 

 

 

Figura 14. Ilustración de la geometría de difracción de Bragg. 

 

De la Figura 14 podemos ver que: 𝒔′ − 𝒔𝟎 = 𝑺 = 𝑮ℎ𝑘𝑙 = 𝟐𝝅(𝒉𝒂 + 𝒌𝒃 + 𝒍𝒄) (9) 

donde el módulo de 𝒔′ y 𝒔𝟎 es 2𝜋/𝜆, por lo tanto: 

|𝑺| = 𝟐(𝟐𝝅/𝝀)𝑠𝑒𝑛𝜃 = 𝑛 2𝜋𝑑ℎ𝑘𝑙 (10) 

𝒏𝝀 = 𝟐𝒅𝒉𝒌𝒍𝒔𝒆𝒏𝜽 (11) 

Esta última ecuación es conocida como la Ley de Bragg que expresa la condición 

para que una familia de planos hkl difracte un haz de rayos X [35]. 
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CAPÍTULO III: 

FACTORES QUE INFLUYEN EN 

LA FORMA Y EN LA  

INTENSIDAD DE LOS PICOS DE 

DIFRACCIÓN DE RAYOS X  
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3.1  Forma de los picos de difracción de rayos X 

En el análisis de la intensidad de los picos de difracción es importante tener en cuenta 

la forma de los picos, particularmente para su modelamiento mediante el Método de 

Rietveld. Una descripción al respecto considera como herramienta matemática el 

principio de convolución (Anexo 2). La función que modela la forma de pico  𝜙(2𝜃) es 

el resultado de la convolución de la función de ensanchamiento de la muestra 𝐵(2𝜃) 
(donde se encuentra la información del tamaño de grano cristalino y 

microdeformaciones de la red) con la función del efecto instrumental 𝐾(2𝜃) [38-41]. 

𝜙(2𝜃) = ∫ 𝐾(2𝜃 − 2𝜑)𝐵(2𝜑)𝑑2𝜑 = 𝐾(2𝜃)⨂𝐵(2𝜃)∞
−∞  

 

(12) 

Para la geometría de Bragg-Brentano (Figura 15), se considera los siguientes factores 

instrumentales: 

 Fuente de rayos X 𝐽1. 

 Rendija de recepción 𝐽2 . 

 Transparencia de muestra 𝐽3 

 Error de muestra plana 𝐽4 

 Divergencia axial 𝐽5 

 Difractómetro desenfocado 𝐽6 

La función 𝐾(2𝜃) será el resultado de la convolución de los factores arriba 

mencionados: 𝐾(2𝜃) = 𝐽1⨂𝐽2⨂𝐽3⨂𝐽4⨂𝐽5⨂𝐽6 (13) 

 

Figura 15. Geometría Bragg-Brentano para la difracción de rayos X en un 

difractómetro convencional [40]. 
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A continuación, se describe cada término de la contribución instrumental, donde la 

variable 2𝜑 se refiere a la variable angular continua medida en un difractómetro, 

mientras que 2𝜃 ó 2𝜃𝐵 se refieren al ángulo de Bragg para un pico de difracción. El 

término 𝜀 se refiere a la diferencia entre el ángulo medido 2𝜑 y 2𝜃. 𝜀 = 2𝜑 − 2𝜃 (14) 

 

3.1.1 Fuente de rayos X 

La fuente de rayos X puede ser modelada por una función de intensidad 

Gaussiana de la forma [38]: 𝐽1 = exp(−𝑘2𝜀2) (15) 

donde:  𝑘 = 1.67 𝑤1, siendo 𝑤1 el ancho de pico a media altura. 

 

3.1.2 Rendija de recepción 

En difractómetros de haz divergente, la rendija de recepción está localizada en 

el foco del haz difractado y para un enfoque perfecto debería tener un ancho 

infinitamente pequeño. Debido a las muchas aberraciones presentes, el 

enfoque nunca es perfecto y la razón de conteo incidente en la ranura de 

recepción tiende a aumentar a medida que aumenta el ancho de la rendija, pero 

a expensas de la resolución [39]. 

La función de aberración para una rendija de recepción perfectamente alineada 

es una función impulso (Figura 16) con ancho ∆2𝜃𝑟 rad: 

𝐽2(2𝜃) = 𝑤𝑟𝑅  (16) 

donde 𝑤𝑟 es el ancho de la rendija de recepción.  
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Figura 16. Función de modelamiento instrumental de la rendija de recepción [39]. 

 

3.1.3 Error de muestra plana 

La óptica ideal del difractómetro de polvo de enfoque configurado para 

difracción simétrica se muestra en la Figura 17. Los rayos X inciden con un 

ángulo θ sobre un espécimen ideal policristalino que tiene un radio de curvatura 

de superficie ρ. Para la difracción desde un particular plano hkl, la propiedad 

común de todos los rayos difractados desde el espécimen es que todos ellos 

desvían con el mismo ángulo 2θ. Por simple geometría se puede mostrar que 
todos los rayos difractados convergen para un foco en un círculo, el cual tiene 

la misma curvatura que la superficie de la muestra. El foco de los rayos 

difractados define la posición de la rendija de recepción. En difractómetros 

comerciales la muestra es invariablemente plana y el haz difractado no se 

enfoca perfectamente. Sin embargo, se pueden mantener buenas 

características de enfoque escogiendo apropiadamente rendijas para limitar la 

divergencia ecuatorial y un radio del difractómetro R suficientemente largo para 

reducir el error de desenfoque a un aceptable nivel, sin perder mucha 

intensidad. 
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Figura 17. Enfoque en un difractómetro de rayos X de polvo [40]. 

Para un haz incidente con una divergencia ecuatorial 𝛼 centrado en el eje del 

difractómetro (Figura 18), la forma que modela el error de muestra plana es 

asimétrica y es descrita mediante la siguiente ecuación: 

𝐽3(𝜀) = 12√𝜀𝜀𝑀 
 

(17) 

donde  

𝜀𝑀 = 𝛼2 𝑐𝑜𝑡𝜃 (18) 

𝛼 = 2𝑞𝑠𝑒𝑛𝜃𝑅  
(19) 
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Figura 18. Difracción de una muestra plana. 

 

3.1.4 Transparencia de muestra 

El efecto de transparencia de la muestra contribuye con la asimetría y 

ensanchamiento de la función del perfil instrumental. Para un perfecto enfoque 

toda la difracción debería ocurrir en el círculo de enfoque, pero cuando el haz 

penetra la superficie, la difracción ocurrirá en un rango de profundidades dentro 

de la muestra. La función de aberración para una muestra infinitamente delgada 

es dada por [40]: 

𝐽4(𝜀) = exp (𝜀𝛿)𝛿      

(20) 

donde: 

𝛿 = ( 2𝜇𝑅) 𝑠𝑒𝑛2𝜃 
 

(21) 

µ es el coeficiente de atenuación lineal  

 

3.1.5 Divergencia Axial 

En un difractómetro convencional, solo una pequeña fracción de fotones que 

forman el haz incidente emerge de la fuente de rayos X paralelo al plano 

ecuatorial. Asimismo, la mayoría de los rayos X que alcanzan la rendija del 

detector después de la difracción de la muestra están en ángulo con el plano 
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ecuatorial. Bajo estas circunstancias, un difractómetro registrará cuentas de 

rayos X en un rango de ángulos 2𝜑 distintos al verdadero ángulo de difracción 

2θ. Los únicos rayos X para los cuales 2𝜑=2θ serán los que se propagan 

paralelamente al plano ecuatorial e inciden en el eje del difractómetro. En la 

práctica, la divergencia axial se reconoce más fácilmente por la asimetría que 

provoca en los picos de difracción a bajo ángulo (2θ < 30°) [39-41]. 

Para difractómetros convencionales, donde la longitud axial iluminada del 

espécimen es más larga con respecto a la longitud de la ventana de la fuente y 

de la rendija de recepción, la función que modela la divergencia axial es de la 

forma: 𝐽5(𝜀) = |2𝜀𝑐𝑜𝑡𝜃|−1/2 (22) 

 

3.1.6 Difractómetro desenfocado 

El desenfoque, aberración que produce el ensanchamiento de los picos de 

difracción, ocurre cuando la rendija de recepción no está posicionada en el foco 

del haz difractado (Figura 19). Las causas comunes de desenfoque son: 

 Configuración incorrecta del ángulo de haz incidente ω que no cumple la 

condición simétrica ω=θ, como en la difracción asimétrica. 

 Posicionamiento incorrecto de la rendija de recepción, donde la distancia 

de la rendija a la muestra es mayor o menor que el radio nominal R del 

difractómetro.  
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Figura 19. Focalización del fenómeno de difracción [39] 

 

La forma de esta aberración es una función impulso de ancho angular ∆DF=D/R 

(rad) = α|R2/R-1| donde D es el ancho del haz desenfocado respecto a la rendija 

de recepción y α es la divergencia ecuatorial [25]. Asumiendo que α es pequeña 
(2° o menos), R2 y R se relacionan por la ecuación: 

𝑅2 = 𝑅 𝑠𝑒𝑛(2𝜃 − 𝜔)𝑠𝑒𝑛 𝜔  
(23) 

Considerando esta última relación, el ancho angular ∆DF del perfil de la 

aberración es: 

∆𝐷𝐹= 𝛼 |1 − 𝑠𝑒𝑛(2𝜃 − 𝜔)𝑠𝑒𝑛 𝜔 | (24) 

En general, graficando cada uno de las contribuciones instrumentales a la forma de 

pico (Figura 20), podemos ver que en promedio estos factores contribuyen a la 

asimetría de los picos de difracción. Por lo tanto, en este trabajo, esta corrección se 

ha tomado en cuenta en el refinamiento estructural por el método de Rietveld. En el 

caso de desenfoque del difractómetro, esto se puede resolver calibrando el equipo 

con una muestra patrón; en este trabajo fue usada una muestra patrón de polvo de Si 

(código NIST SRM 640e) del National Institute of Standards and Technology (NIST) 

[27, 42]. 
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Figura 20. Curvas de contribución instrumental a la forma del pico de difracción [41]. 
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3.2 Intensidad del haz de rayos X 

 

La intensidad de los picos de difracción es afectada por diversos factores, de tal 

manera que su valor es determinado por la siguiente relación [27]: 

𝐼𝐶𝑖 = 𝐼𝑏𝑖 + 𝑆𝑖 ∑ 𝑚ℎ𝑘𝑙 𝐿𝑃 𝐴 𝑇ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙)ℎ𝑘𝑙  |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 (25) 

donde  𝐼𝑏𝑖 : Intensidad del background en el paso i 𝑆𝑖 : factor de escala de la fase i 𝑚ℎ𝑘𝑙 : factor de multiplicidad 𝐿𝑃 : factor de Lorentz-Polarización 𝐴 : factor de absorción 𝑇ℎ𝑘𝑙 : factor de orientación preferencial 𝜙(Δ𝜃) : función de forma de pico |𝐹ℎ𝑘𝑙| : factor de estructura 

 

A continuación, se describe cada uno de estos factores, los cuales son fundamentales 

para la elaboración del modelo teórico estructural y su refinamiento por el método de 

Rietveld.  
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3.2.1 Background 

Existen diferentes polinomios con los cuales se puede calcular el background. 

Sin embargo, en este trabajo se utilizó el polinomio de Chebyshev [43] 

𝐼𝑏 = ∑ 𝐵𝑖 𝑇𝑖−1 (𝑥)𝑁
𝑖=1  

 

(26) 

donde  𝑁  : número de términos del polinomio 𝐵𝑖  : parámetro refinable 𝑇𝑖−1 (𝑥) : polinomio de Chebyshev de orden 𝑖 − 1 

El parámetro x depende del ángulo y está dado por la relación: 

𝑥 = 2(2𝜃 − 2𝜃𝑚𝑖𝑛  )2𝜃𝑚𝑎𝑥 − 2𝜃𝑚𝑖𝑛 − 1 
 

(27) 

El polinomio de Chebyshev se define como: 𝑇0(𝑥) = 1 (28) 𝑇1(𝑥) = 𝑥 (29) 𝑇2(𝑥) = 2𝑥2 − 1 (30) 

La relación de recurrencia de los siguientes polinomios es de la forma: 𝑇𝑛+1(𝑥) = 2𝑥𝑇𝑛(𝑛) − 𝑇𝑛−1(𝑥) (31) 
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3.2.2 Factor de estructura 

El factor de estructura es el módulo de la amplitud de estructura, la cual se 

define como la amplitud de las ondas dispersadas por los átomos de una celda 

unitaria. La amplitud de estructura tiene la forma: 

𝐹ℎ𝑘𝑙 = ∑ 𝑔𝑗𝑡𝑗(𝑠𝑒𝑛𝜃ℎ𝑘𝑙/𝜆)𝑓𝑗(𝑠𝑒𝑛𝜃ℎ𝑘𝑙/𝜆)exp (2𝜋𝑖(ℎ𝑥𝑗 + 𝑘𝑦𝑗 + 𝑙𝑧𝑗))𝑛
𝑗=1  

 

(32) 

donde 𝐹ℎ𝑘𝑙 : amplitud de estructura para la reflexión de Bragg con índices hkl 𝑛 : número total de átomos en la celda unitaria 𝑔𝑗 : factor de ocupancia del átomo j 𝑡𝑗 : factor de temperatura 𝑓𝑗 : factor de dispersión atómico 𝑥𝑗 , 𝑦𝑗 , 𝑧𝑗: coordenadas de posiciones atómicas 

Una descripción de cada uno de estos factores se dará a continuación. 

 

3.2.3 Factor de ocupancia 

El factor de ocupancia representa el promedio de la contribución de un átomo 

en una posición dentro de la celda unitaria, donde los valores de la ocupancia 

van desde 0 a 1. Cuando la posición atómica es ocupada por un átomo el valor 

de la ocupancia es 1, en algunos casos en que el valor de la ocupancia es 

menor que 1 puede ser debido a defectos de la red o que el átomo este ubicado 

en las posiciones especiales (Anexo 3), donde el valor de la ocupancia va a 

depender de la multiplicidad del elemento de simetría [27]. 

 

3.2.4 Factor de temperatura 

También se conoce como el factor de desplazamiento atómico, debido a que 

representa la combinación total de varios efectos además de los causados por 

el movimiento térmico. Para temperaturas mayores al cero absoluto los átomos 

están en continuo movimiento de oscilación respecto a su posición de equilibrio 

[25].  
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El factor de temperatura del átomo j se representa como: 

𝑡𝑗 = exp (−𝐵𝑗 𝑠𝑒𝑛2𝜃ℎ𝑘𝑙𝜆2 ) 
(33) 

donde  𝐵𝑗 : parámetro de desplazamiento del átomo j o factor de Debye-Waller 𝜃ℎ𝑘𝑙 : ángulo de Bragg para la reflexión hkl 𝜆 : longitud de onda 

Según una aproximación isotrópica, donde los átomos son considerados como 

esferas difusas y se asume una igual probabilidad de que un átomo oscile en 

cualquier dirección: 𝐵 = 8𝜋2𝑈 (34) 

donde 𝑈 significa la desviación cuadrática en Å2 del átomo j sobre su posición 

de equilibrio en una dirección normal al plano de reflexión.  

En general, el valor de B para materiales isotrópicos es positivo; sin embargo, 

este parámetro absorbe otros efectos como la porosidad, absorción y efectos 

instrumentales o de muestra, en consecuencia, los valores de B pueden ser 

negativos [45].  

Una aproximación que considera la anisotropía del movimiento térmico en una 

aproximación harmónica, se da cuando el parámetro del desplazamiento 

anisotrópico 𝐵𝑖𝑗 es considerado como un tensor, el cual es una matriz cuadrada 

simétrica con respecto a su diagonal principal: 

 

𝐵𝑖𝑗 = (𝐵11 𝐵12 𝐵13𝐵12 𝐵22 𝐵23𝐵13 𝐵23 𝐵33) 

 

(35) 
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3.2.5 Factor de dispersión atómico 

La capacidad de un átomo de dispersar radiación se denomina factor de 

dispersión atómico. En rayos X, la capacidad de dispersar de varios átomos es 

proporcional al número de electrones y está dada por la ecuación [27]: 

𝑓𝑗(𝑠𝑒𝑛𝜃/𝜆) = 𝑐0 + ∑ 𝑎𝑗𝑖 𝑒𝑥𝑝(−𝑏𝑗𝑖𝑠𝑒𝑛𝜃/𝜆)4
𝑖=0  

 

(36) 

donde las nueve constantes 𝑎𝑗𝑖, 𝑏𝑗𝑖  y 𝑐0 son llamadas los coeficientes de 

Cromer-Mann [44]. Cuando el ángulo es cero, el valor del factor de dispersión 

es igual al número de electrones. 

Muchos átomos tienden a dispersar anómalamente y estos factores de 

corrección son directamente proporcionales a la longitud de onda e 

inversamente proporcional al número de electrones. Generalmente la magnitud 

de estos factores de dispersión anómala son de menor orden que la dispersión 

convencional; sin embargo, estos valores crecen cuando la longitud de onda 

está cerca del borde de absorción del átomo del cristal en estudio. Este efecto 

es usado para discriminar átomos que tienen factores de dispersión similares. 

Por lo tanto, el factor de dispersión es modificado y asume la forma [45]: 𝑓𝑗 = 𝑓𝑗0 + Δ𝑓𝑗′ + 𝑖Δ𝑓𝑗′′ (37) 

donde 𝑓𝑗0  : factor de dispersión convencional Δ𝑓𝑗′ − 𝑖Δ𝑓𝑗′′ : componente imaginaria y real del factor de dispersión anómalo 

Los electrones también dispersan radiación por efecto Compton; sin embargo, 

estos rayos X dispersados contribuyen al background. 

 

3.2.6 Factor de multiplicidad  

Consideremos la relación del factor de estructura para dos puntos de la red 

recíproca centrosimétrica: (ℎ𝑘𝑙) y (ℎ̅�̅�𝑙)̅,  conocidos como par de Friedel. 

Cuando la estructura de un cristal es centrosimétrica o no, en ausencia de 

dispersión anómala, podemos expresar la ley de Friedel como [35]: |𝐹(𝒉)| = |𝐹(�̅�)| (38) 
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por lo tanto, 𝐼(𝒉) = 𝐼(�̅�) (39) 

El valor de la intensidad respecto a dos índices de Miller con signo opuesto es 

el mismo. En el caso de la difracción de rayos X por el método de polvo, muchos 

planos (hkl) son absorbidos por sus correspondientes pares de Friedel, y el 

número de estos planos equivalentes dependerá de la simetría del cristal. Por 

ello, el factor de multiplicidad es definido como el número de planos 

equivalentes (hkl). En consecuencia, la intensidad dispersada por un plano (hkl) 

debe ser multiplicada por el factor de multiplicidad para obtener la intensidad 

total difractada en el ángulo de Bragg 𝜃ℎ𝑘𝑙. 
 

3.2.7 Factor de Lorentz 

Este factor considera dos efectos geométricos, el primero es el tamaño finito 

de los puntos de la red recíproca y el espesor finito de la esfera de Ewald, y el 

segundo es debido al radio variable de los anillos de Debye, siendo ambos 

funciones del ángulo de interacción entre los rayos X y la muestra. En el caso 

de difracción de rayos X por el método de polvo, la contribución del primer 

efecto es proporcional a 1/senθ. La segunda componente toma en cuenta la 
longitud de la rendija de recepción, siendo así proporcional a 1/sen2θ. 
Combinando ambas contribuciones, el factor de Lorentz toma la forma [38, 49]: 𝐿𝜃 ∝ 1𝑠𝑒𝑛𝜃 𝑠𝑒𝑛2𝜃 = 1𝑐𝑜𝑠𝜃 𝑠𝑒𝑛2𝜃 

(40) 

ignorando todas las constantes, debido a que son absorbidas por el factor de 

escala. 

3.2.8 Factor de polarización 

Surge como consecuencia de la polarización de la onda electromagnética 

posterior a la interacción con la muestra. En el caso que se emplee un 

monocromador, este factor toma la forma [38, 49]: 

 𝑃𝜃 ∝ 1 − 𝐾 + 𝐾 𝑐𝑜𝑠22𝜃 𝑐𝑜𝑠22𝜃𝑀 2  
(41) 

donde 2𝜃𝑀 es el ángulo de Bragg para la reflexión del monocromador, y 𝐾 es 

la fracción polarizada del haz.  
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3.2.9 Factor de absorción 

Este efecto de absorción en difracción de rayos X por el método de polvo es 

dependiente de la geometría y del método de enfoque de la radiación. El 

coeficiente de absorción lineal para cualquier material es calculado de la forma 

[27]: 𝜇 = 𝜌𝑚 ∑ 𝑤𝑖 (𝜇𝜌)𝑛
𝑖=1 𝑖 

 

(42) 

donde  𝑤𝑖 : fracción de masa del elemento químico en el material (𝜇𝜌)𝑖 : coeficiente de absorción  𝜌𝑚 : densidad del material 

 

En este caso nos enfocaremos en la geometría Bragg-Brentano por reflexión, 

teniendo en cuenta las siguientes consideraciones: 

- Cuando el material tiene un alto coeficiente de absorción, o es suficientemente 

grueso para que la trasmisión del haz incidente sea despreciable. En este caso 

el factor de absorción será una constante, de la forma: 𝐴 = 𝜇𝑒𝑓2  (43) 

donde 𝜇𝑒𝑓 es el coeficiente de absorción lineal para materiales con baja 

densidad. 

 

- En el caso que el material tenga baja absorción lineal, o la muestra es delgada 

de tal forma que el haz incidente es capaz de penetrar la muestra. En este caso, 

el factor de absorción toma la forma: 𝐴 = 1 − exp (2𝜇𝑒𝑓𝑡/𝑠𝑒𝑛𝜃) (44) 

donde 𝑡 es el espesor de la muestra. 

 

El coeficiente de absorción lineal 𝜇 puede calcularse cuando se conoce las 

dimensiones de la celda unitaria y su contenido, mediante la ecuación (42). 

Cuando la muestra es pulverizada, 𝜇𝑒𝑓 debe ser determinado mediante el 
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refinamiento por el método de Rietveld [25, 27]. Los valores del factor de 

absorción usualmente son considerados constantes para la geometría Bragg-

Brentano, como se puede ver en la ecuación (43). En las muestras 

policristalinas estudiadas en este trabajo se considera que la muestra es 

suficientemente gruesa para que la trasmisión del haz incidente sea 

despreciable, por lo que su valor será una constante; como consecuencia, el 

modelamiento de este factor es incorporado dentro del factor de escala [45]. 

 

3.2.10 Orientación preferencial  

Para la difracción de rayos X por el método de polvo, se considera una 

distribución aleatoria de las orientaciones de la cantidad infinita de cristalitos de 

la muestra en polvo. Experimentalmente se logra obtener un número de 

cristales muy grande mediante la pulverización (106-107 cristalitos); un tamaño 

homogéneo de los cristalitos se obtiene mediante un tamizado de la muestra.  

 

Además de la cantidad, la forma externa de los cristalitos es importante para 

producir aleatoriedad en las orientaciones [27]. Se considera dos formas de 

partículas de anisotropía limitantes: de lámina y de aguja. Las láminas, cuando 

se realiza el montaje en un portamuestra plano, tienden a alinearse entre sí con 

la superficie del portamuestra, en una dirección específica que es perpendicular 

al lado plano de los cristalitos y es llamado eje de orientación preferencial. Este 

coincide con el vector de la red recíproca 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇  que es normal al lado plano de 

cada cristalito. Por lo tanto, la intensidad de las reflexiones paralelos a 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇  son 

mayores que otras producidas por algún otro plano de reflexión. El eje de la 

orientación preferencial es perpendicular a la superficie del espécimen laminar; 

para el caso de las arcillas como la moscovita, illita y caolinita será 𝒅001∗𝑇 . 

 

En el caso de los cristalitos en forma de aguja, cuando son empaquetados en 

un portamuestra plano, también tienden a alinearse paralelo a la superficie. Sin 

embargo, el eje de orientación preferencial, el cual en este caso coincide con 

el eje alargado de la aguja, es paralelo a la superficie del portamuestra. Por 

ejemplo, en el caso de la hornblenda (mineral miembro de la familia de los 

anfíboles), el eje de las agujas coincide con el vector 𝒅110∗𝑇 . Entonces las 
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reflexiones desde los puntos de la red recíproca con vector paralelo a 𝒅110∗𝑇  son 

suprimidos en mayor medida y las reflexiones de los puntos de la red recíproca 

con vector perpendicular a 𝒅110∗𝑇  son incrementados fuertemente. 

 

En los casos descritos, el efecto es mayor para la intensidad de los picos de 

Bragg que corresponden a los puntos de la red recíproca paralelos o 

perpendiculares a 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇 . Por lo tanto, el efecto de la orientación preferencial en 

la intensidad puede ser descrito como una función radial del ángulo 𝜑ℎ𝑘𝑙 entre 

el vector 𝒅ℎ𝑘𝑙∗  correspondiente y la dirección de la orientación preferencial 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇 . 

El ángulo 𝜑ℎ𝑘𝑙  puede ser calculado por la relación: 

𝑐𝑜𝑠𝜑ℎ𝑘𝑙 = 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇 ∙ 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑑ℎ𝑘𝑙∗𝑇 ∙ 𝑑ℎ𝑘𝑙∗  
 

(45) 

donde 𝒅ℎ𝑘𝑙∗  es el vector recíproco correspondiente a un pico de Bragg hkl y 𝒅ℎ𝑘𝑙∗𝑇  

es el vector de la red recíproca paralelo al eje de la orientación preferencial. 

En el presente trabajo, el refinamiento Rietveld de este parámetro fue realizado 

con la función de March-Dollase dada por la relación [50]: 

𝑇ℎ𝑘𝑙 = 1𝑁 ∑ (𝜏2 cos2 𝜑ℎ𝑘𝑙𝑖 + 1𝜏 𝑠𝑒𝑛2𝜑ℎ𝑘𝑙𝑖 )−3/2 𝑁
𝑖=1  

 

(46) 

El multiplicador 𝑇ℎ𝑘𝑙  es calculado como una suma sobre todos los N puntos de 

la red recíproca simétricamente equivalentes, y 𝜏 es el parámetro de orientación 

preferencial refinado.  La magnitud del parámetro de la orientación preferencial 

se define como 𝑇⊥/𝑇∥, donde 𝑇⊥ y 𝑇∥  son factores para picos de Bragg con 

vectores de la red reciproca perpendicular y paralelo al eje de la orientación 

preferencial, respectivamente. La magnitud de la orientación preferencial 𝜏9/2 

para agujas y su inverso 𝜏−9/2 es para láminas. 

En el caso de las partículas con forma laminar, la función es extendida sobre 𝑇∥, mientras que en el caso de las agujas, esto se extiende sobre 𝑇⊥. 

El valor de 𝜏 < 1 describre la orientación preferencial de las láminas y 𝜏 > 1 

describe la orientación preferencial de las agujas. Para 𝜏 = 1, la distribución de 

las partículas es completamente aleatoria. 
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3.2.11 Función de la forma de pico 

En el cálculo de la intensidad, esta función tiene una contribución importante 

en la forma y ancho del pico de difracción, pues involucra factores 

instrumentales y de la muestra (fuente de rayos X, tamaño de grano de la 

muestra, microdeformaciones, etc.). Seguidamente se describe las principales 

funciones asociadas a la forma de pico. 

- Funciones Gaussiana (G) y Lorentziana (L) [46]: 

𝐺 = 𝐶01/2𝐻ℎ𝑘𝑙 𝜋1/2  exp (−𝐶0(2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙)2/𝐻ℎ𝑘𝑙2 )  
(47) 

𝐿 = 𝐶11/2𝐻ℎ𝑘𝑙 𝜋 [1 + 𝐶1 (2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙)2𝐻ℎ𝑘𝑙2 ]−1
 

 
(48) 

donde  𝐻ℎ𝑘𝑙 : ancho de pico a media altura para el pico de Bragg hkl. 𝐶0 = 4 𝑙𝑛2 𝐶1 = 4 

- Función Pseudo-Voigt modificada de Thompson-Cox-Hastings (TCHZ) [46-

48], utilizada en el presente trabajo, la cual tiene la forma: 𝑇𝐶𝐻𝑍 = 𝜂𝐿 + (1 − 𝜂)𝐺 (49) 

donde  𝜂 = 1.36606𝑞 − 0.47719𝑞2 + 0.1116𝑞3 

𝑞 = Γ𝐿Γ  

Γ = (Γ𝐺5 + 𝐴 Γ𝐺3 Γ𝐿2 + 𝐶 ΓG2 ΓL3 + D ΓG ΓL4 + ΓL5 )0.2 = 𝐻ℎ𝑘𝑙 A = 2.69269 B = 2.42843 C = 4.47163 D = 0.07842 
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ΓG = (𝑈𝑡𝑎𝑛2𝜃 + 𝑉𝑡𝑎𝑛𝜃 + 𝑊 + 𝑍cos2 𝜃)1/2
 

ΓL = 𝑋𝑡𝑎𝑛𝜃 + 𝑌/𝑐𝑜𝑠𝜃 

En el refinamiento, los parámetros refinables son X, Y, U, V, W y Z. 

Más adelante se describe el efecto de la asimetría en el pico de difracción, 

generada por los factores instrumentales, tales como la divergencia axial. 
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4.1 Identificación de fases cristalinas 

Cada fase cristalina contenida en una muestra de polvo presenta un conjunto de picos 

característicos en el perfil de difracción de dicha muestra. Estos pueden ser 

comparados con una base de datos de perfiles de difracción conocida o con patrones 

calculados de difracción de monocristal. El método de Hanawalt [51] es uno de los 

métodos más aplicados para la identificación de fases cristalinas; consiste en 

seleccionar la distancia interplanar (d) de los tres picos con mayor intensidad del perfil 

de difracción experimental y compararlos con una base de datos de perfiles de 

difracción conocidos. La base de datos PDF-4 + 2020 del International Centre for 

Difracción Data (ICDD), usada para la identificación de las fases cristalinas en este 

trabajo, cuenta con la información de la estructura cristalina (parámetros de la celda, 

posiciones atómicas, etc), la cual fue usada para el refinamiento estructural por el 

Método de Rietveld en el presente trabajo. 

 

4.2 Método de Rietveld 

Consiste en el refinamiento de estructuras cristalinas a partir de perfiles de difracción 

de rayos X de polvo. Para ello debe formularse un modelo teórico con la información 

cristalográfica de las fases identificadas previamente (parámetros de la celda, 

posiciones atómicas, etc.) y la información instrumental (longitud de onda, factor de 

Lorentz-Polarización, etc.) [46, 47]. Este modelo teórico es ajustado y comparado con 

las intensidades del perfil de difracción experimental. El ajuste es realizado por 

mínimos cuadrados, donde la cantidad minimizada es el residuo expresado por la 

siguiente relación:  

𝑆𝑦 = ∑ 𝑤𝑖(𝐼𝑜𝑖 − 𝐼𝑐𝑖)2𝑖  (50) 

donde 

𝑤𝑖 = 1𝐼𝑜𝑖  𝐼𝑜𝑖  : Intensidad observada 𝐼𝑐𝑖 : Intensidad calculada o teórica 
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La intensidad calculada o teórica es: 

𝐼𝐶𝑖 = 𝐼𝑏𝑖 + 𝑆𝑖 ∑ 𝑚ℎ𝑘𝑙 𝐿𝑃 𝐴 𝑇ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙)ℎ𝑘𝑙  |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 (51) 

donde  𝐼𝑏𝑖 : Intensidad del background en el paso i 𝑆𝑖 : factor de escala de la fase i 𝑚ℎ𝑘𝑙 : factor de multiplicidad 𝐿𝑃 : factor de Lorentz-Polarización 𝐴 : factor de absorción 𝑇ℎ𝑘𝑙 : factor de orientación preferencial 𝜙(Δ𝜃) : función de forma de pico |𝐹ℎ𝑘𝑙| : factor de estructura 

 

4.2.1 Factores de calidad de refinamiento 

En el proceso del refinamiento estructural intervienen factores estadísticos (R) 

que brindan un panorama sobre la dirección del refinamiento y su calidad; estos 

factores están expresados por las siguientes relaciones [52, 53]: 

𝑅𝑝 = ∑ 𝐼𝑜𝑖 − 𝐼𝑐𝑖𝑖 ∑ 𝐼𝑜𝑖𝑖  
 

(52) 

𝑅𝑤𝑝 = [∑ 𝑤𝑖(𝐼𝑜𝑖 − 𝐼𝑐𝑖)2𝑖 ∑ 𝑤𝑖(𝐼𝑜𝑖)2𝑖 ]1/2
 

 
(53) 

𝑅𝑒 = [𝑁𝑜𝑏𝑠 − 𝑁𝑝𝑎𝑟∑ 𝑤𝑖(𝐼𝑜𝑖)2𝑖 ]12
 

 
(54) 

𝐺𝑜𝑓 = 𝜒2 = ∑ 𝑤𝑖(𝐼𝑜𝑖 − 𝐼𝑐𝑖)2𝑖𝑁𝑜𝑏𝑠 − 𝑁𝑝𝑎𝑟 = 𝑅𝑤𝑝𝑅𝑒  
 

(55) 
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donde 𝑅𝑝 : factor residual o confiabilidad del perfil 𝑅𝑤𝑝 : factor residual ponderado del perfil 𝑅𝑒 : factor residual esperado del perfil 𝐺𝑜𝑓 : bondad de ajuste 𝑁𝑜𝑏𝑠 : número de datos recolectados  𝑁𝑝𝑎𝑟 : número de parámetros a refinar  𝐼𝑜𝑖  : valor de la intensidad observada a un ángulo 2θi 𝐼𝑐𝑖 : valor de la intensidad calculada a un ángulo 2θi 

El factor residual ponderado del perfil (𝑅𝑤𝑝) está asociado a la minimización del 

residuo, por esta razón, es el factor que mejor refleja el progreso del 

refinamiento.  

Realizando un análisis de cada factor y su influencia en obtener el mejor ajuste, 

hay ciertas consideraciones que debemos tomar en cuenta. Notemos que estos 

índices (𝜒2, 𝑅𝑤𝑝 y  𝑅𝑒) no solo miden la calidad del ajuste del perfil del pico 

calculado con las intensidades del pico de difracción experimental, sino también 

del background, por lo tanto, se puede tener pequeños 𝜒2 o 𝑅𝑤𝑝 cuando se 

modela el background, sin tener un modelo estructural válido. Otra observación 

es que siempre se puede obtener menores valores de 𝜒2 cuando se tiene 

medidas experimentales de baja calidad (paso de medida muy grande o un 

tiempo por paso pequeño). Sin embargo, cuando se aumenta la precisión 

estadística en una medida de difracción (paso pequeño o un tiempo por paso 

grande), el número de cuentas por pico de difracción experimental aumenta, 

por tanto 𝑅𝑒 decrece. Paradójicamente, cuando aumenta la cantidad de 

cuentas, generalmente incrementa la diferencia entre 𝑅𝑤𝑝   y 𝑅𝑒 , haciendo que 𝜒2 empeore a pesar que el modelo mejore cualitativamente. Cuando se obtiene 

medidas de difracción con valores de cuentas muy altas, pequeñas 

imperfecciones en los picos o posiciones de picos hacen imposible obtener 

pequeños valores de 𝜒2 o 𝑅𝑤𝑝 [52-55]. 
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4.3  Análisis cuantitativo en el Método de Rietveld 

Es importante entender cuáles son los factores que contribuyen en el cálculo del 

porcentaje en peso de cada fase en una muestra policristalina, y cómo este resultado 

es obtenido en el refinamiento por el método de Rietveld. Por lo tanto, a continuación 

se realizará una descripción de cómo se calcula el porcentaje en peso en el método 

de Rietveld. 

Como se ha visto en la ecuación (25), la intensidad es proporcional al factor de escala. 

Sin embargo, para una muestra policristalina se debe tener ciertas consideraciones 

adicionales que son explicadas en la relación de la intensidad integrada dada por la 

siguiente ecuación [25]: 

𝐼(ℎ𝑘𝑙)𝑖 = 𝐼𝑏𝑖 + 𝑆𝑖 ∑  𝑚ℎ𝑘𝑙 𝐿𝑃 𝐴 𝑇ℎ𝑘𝑙 ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙) |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 (56) 

donde cada término ha sido descrito en capítulos anteriores. Podemos reescribir la 

ecuación (56) de la siguiente forma: 𝐼′(ℎ𝑘𝑙)𝑖 = 𝑆𝑖  𝑅(ℎ𝑘𝑙)𝑖 (57) 

donde 𝐼′(ℎ𝑘𝑙)𝑖 = 𝐼(ℎ𝑘𝑙)𝑖 − 𝐼𝑏𝑖  𝑅(ℎ𝑘𝑙)𝑖 = ∑  𝑚ℎ𝑘𝑙 𝐿𝑃 𝐴 𝑇ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃𝑖 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙)ℎ𝑘𝑙  |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 

𝑆𝑖 : factor de escala de la fase i 
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Consideremos la intensidad integrada para una muestra con una sola fase [56-58]; 

reemplazando en la ecuación (56) algunos factores ya descritos anteriormente como 

el factor de Lorentz-Polarización y el factor de absorción: 

𝐼′(ℎ𝑘𝑙) = [ 𝐼0𝜆332𝜋𝑟  𝑒4𝑚𝑒2𝑐4   ] [ 12𝑉2] 𝑚ℎ𝑘𝑙  𝐿𝑃 ( 12𝜇)𝑇ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙) |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 
 

(58) 

donde  𝐼0: intensidad del haz incidente 𝑒: carga de un electrón 𝑚𝑒: masa de un electrón 𝑟: distancia entre el detector y la muestra 𝑐: velocidad de la luz 𝜆: longitud de onda del haz incidente 𝑉: volumen de la celda unitaria 

La ecuación (58) podemos reescribirla como:  𝐼′(ℎ𝑘𝑙) = 𝐾 (1/2𝜇 )𝑅′(ℎ𝑘𝑙) (59) 

donde 

𝐾 = [ 𝐼0𝜆332𝜋𝑟  𝑒4𝑚𝑒2𝑐4   ] [ 12𝑉2] 
𝑅′(ℎ𝑘𝑙) = 𝑚ℎ𝑘𝑙 𝐿𝑃 𝑇ℎ𝑘𝑙 𝜙(2𝜃 − 2𝜃ℎ𝑘𝑙) |𝐹ℎ𝑘𝑙|2 

𝐿𝑃 = (1 + cos2 2𝜃 cos2 2𝜃𝑚𝑠𝑒𝑛2𝜃 𝑐𝑜𝑠 ) 

En una mezcla, la intensidad de la reflexión hkl de la fase 𝛼 es dada por: 𝐼′(ℎ𝑘𝑙)𝛼 = 𝐶𝛼  𝐾 (1/2𝜇𝑚 )𝑅′(ℎ𝑘𝑙)𝛼 (60) 

donde 𝜇𝑚 es el coeficiente de absorción lineal de la muestra policristalina y 𝐶𝛼 es la 

fracción de volumen de la fase 𝛼.  
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Es conveniente reemplazar la fracción de volumen 𝐶𝛼 por la fracción de peso, por lo 

tanto en la ecuación (60): 

𝐼′(ℎ𝑘𝑙)𝛼 = 𝑊𝛼𝜌𝛼  𝐾 (1/2𝜇𝑚  )𝑅′(ℎ𝑘𝑙)𝛼 
(61) 

donde 𝜌𝛼: densidad de fase 

Comparando la ecuación (61) con (57), e igualando subíndices, obtenemos: 

𝑆𝑖 = 𝑊𝑖𝜌𝑖  𝐾 12𝜇𝑚 
(62) 

La densidad de fase puede ser calculada a partir de la relación: 

𝜌𝑖 =  𝑍𝑀𝑖𝑉𝑖  
(63) 

donde 𝑍 es el número de unidad fórmula (fórmula química que indica el número de 

átomos de cada uno de los elementos que la conforman) en la celda unitaria, 𝑉𝑖 es el 

volumen de la celda unitaria de la fase i y 𝑀𝑖 es la masa molecular de la unidad 

fórmula.  

Reemplazando la ecuación (63) en (62) y despejando la fracción de peso: 

𝑊𝑖 = 𝑆𝑖(𝑍𝑀𝑉)𝛼𝜇𝑚𝐾  
(64) 

donde 𝐾 es un factor que absorbe las constantes. 

El parámetro  𝐾 de la ecuación 64 depende sólo de condiciones instrumentales, es 

independiente de la fase individual y de los parámetros relativos a la muestra [59]. 

Usando la medida de una muestra patrón podemos calcular 𝐾 o 𝜇𝑚. 

Aplicando el método de Chung [59-60], la fracción de peso de la fase 𝑖 en una mezcla 

de n fases puede ser descrita mediante la relación: 

𝑊𝑖 = 𝑆𝑖(𝑍𝑀𝑉)𝑖∑ 𝑆𝑘(𝑍𝑀𝑉)𝑘𝑛𝑘=1   (65) 



48 

 

 

 

 

CAPITULO V: 

REFINAMIENTO DE LAS 

INTENSIDADES DE LOS PICOS 

DE DIFRACCIÓN  

CONSIDERANDO EL EFECTO DE 

ASIMETRÍA 

  



49 

 

La asimetría del pico de difracción es un efecto instrumental, debido principalmente a 

la divergencia axial [40] expresada por la siguiente ecuación [61-65]: 

𝐷(𝜏) = 𝐿24 𝐻 𝑆 ℎ(𝜏) cos(2𝜃𝑖 − 𝜏) 𝑊(𝜏) 
(66) 

donde L es la distancia entre el detector y la muestra, H es el ancho de la apertura del 

detector, S es el tamaño de la muestra,  𝜏 es la posición del detector (el ángulo en el 

cual la medida está siendo realizada) y 2θ es la posición angular del pico. Las 

funciones ℎ(𝜏) y 𝑊(𝜏) están dadas por las relaciones: 

ℎ(𝜏) = 𝐿√cos2(2𝜃𝑖 − 𝜏)cos2 2𝜃𝑖 − 1 
(67) 

para 𝜏𝑖𝑛𝑓 ≤ 𝜏 ≤ 𝜏𝑚𝑖𝑛 𝑊(𝜏) = 𝐻 + 𝑆 − ℎ(𝜏) (68) 

para 0 ≤ 𝜏 ≤ 𝜏𝑖𝑛𝑓  𝑊(𝜏) = 2 min (𝐻, 𝑆) (69) 𝑊(𝜏) = 0 para cualquier otro valor de 𝜏. 

En las regiones medias (para ángulos 2θ° menores de 50°), se puede ver que: 

𝜏𝑖𝑛𝑓 = 2𝜃𝑖 − 𝑎𝑟𝑐𝑜𝑠 [𝑐𝑜𝑠2𝜃𝑖√(𝐻 − 𝑆𝐿 )2 + 1]  
(70) 

𝜏𝑚𝑖𝑛 = 2𝜃𝑖 − 𝑎𝑟𝑐𝑜𝑠 [𝑐𝑜𝑠2𝜃𝑖√(𝐻 + 𝑆𝐿 )2 + 1]  
(71) 

donde H/L y S/L son parámetros adimensionales refinables. 

Como la contribución instrumental en el efecto de asimetría del pico de difracción 

depende del equipo de medida, a modo de ilustración seguidamente presentamos un 

análisis comparativo de las medidas de una muestra de sodalita en polvo, utilizando 

radiación convencional y radiación sincrotrón. 
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La medida con radiación convencional fue realizada con un difractómetro Bruker, 

modelo D8 Focus, con geometría θ - 2θ y radiación de Cu (K) de longitud de onda λ= 

1.5406 Å. El equipo cuenta con un detector LYNXEYE XE que filtra la radiación de 

fluorescencia y Kβ. Se usó un voltaje de 40 kV y corriente de 40 mA. La medida se 

realizó a temperatura ambiente, en un rango angular 2θ de 2.7° a 65°, con paso 

angular de 0.02° (2θ) y 2 segundos por paso. La Figura 21a presenta el difractograma 

obtenido. 

La medida con radiación sincrotrón fue obtenida con la línea de luz 11-BM del 

Advanced Photon Source (APS 11-BM) del Argonne National Laboratory (USA). La 

medida se realizó a temperatura ambiente, con radiación de longitud de onda incidente 

de 0.414523 Å. La muestra fue empacada en capilares de poliamida de 0.8 mm de 

diámetro y se le hizo girar a 10 Hz durante la medida. Los datos fueron recolectados 

a través de doce cristales analizadores de Si (111) de la línea de luz, junto a doce 

detectores centelladores Oxford-Danfysik LaCl3, dentro de un rango 2θ de 0.5 a 20 

grados, con paso angular de 0.001° (2θ) y 0.1 s por paso. La Figura 21b presenta el 

difractograma obtenido. 
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En la Figura 22 se presenta una ampliación de la Figura 21, para el pico más intenso 

de la sodalita: (a) con difractómetro Bruker D8-Focus; (b) con la línea de luz 11-BM 

del APS. 

 

 

Figura 22. Pico más intenso de la sodalita: (a) usando difractómetro Bruker D8-

Focus; (b) usando la línea de luz 11-BM del APS. 

 

Cualitativamente, de la Figura 22 puede verse claramente la asimetría que presenta 

el pico con medida convencional (a), mientras que el pico con medida sincrotrón (b) 

resulta simétrico. Esta diferencia es esperada dada la superior calidad de la radiación 

sincrotrón que minimiza el efecto instrumental en la medida. 

La cuantificación del efecto de asimetría (por divergencia axial) para ambas medidas 

fue realizada por modelamiento de las intensidades de los picos de DRX, según el 

método de Rietveld y mediante el programa TOPAS [66-68]. Fue usada la función 

Pseudo-Voigt modificada de Thompson-Cox-Hastings (TCHZ) para el modelamiento 

de la forma de pico. En las Figuras 23 y 24 presentamos los resultados del 

refinamiento y en la Tabla 1 los valores S/L y H/L correspondientes a los parámetros 

asociados a la asimetría debido a la divergencia axial. 
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TABLA 1. Parámetros S/L y H/L de asimetría por divergencia axial. 

 

INSTRUMENTO S/L H/L 

Bruker D8-Focus 4.36191 4.320765 

APS 11-BM 0.07657 0.076305 

 

De la Tabla 1 podemos ver que en el caso de la medida con el difractómetro Bruker 

D8-Focus, los valores S/L y H/L están en el rango de unidades, mientras que la medida 

con la APS 11-BM da valores del orden de centésimos, mostrando una drástica 

disminución del efecto de asimetría. Por lo tanto, es de particular importancia tener en 

cuenta este efecto en las medidas con difractómetros convencionales, lo cual debe 

ser considerado en el análisis por refinamiento Rietveld. En general, la información 

sobre este efecto instrumental se obtiene a partir de la medida de una muestra patrón 

con el difractómetro que va a ser usado en la investigación; para el presente trabajo 

fue usada la muestra SRM640e (polvo de silicio). El detalle de este procedimiento es 

descrito en el siguiente capítulo. 
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CAPITULO VI: 

PROCESO EXPERIMENTAL 
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Preparación de la muestra 

6.1.1 Muestreo  

Luego de las excavaciones sobre el Montículo 1 del sitio arqueológico Pampa La 

Cruz, las pinturas murales, con capas muy finas de pigmentos, quedaron 

expuestas al medio ambiente por 6 meses para evaluar el efecto de agentes 

contaminantes (sales). Fueron realizados muestreos semanales para tener un 

conjunto de muestras, a fin de determinar y evaluar cualitativa y cuantitativamente 

su composición, en particular el contenido de sales. Luego de este muestreo, las 

muestras fueron clasificadas y catalogadas. Los pigmentos investigados en el 

presente trabajo provienen del Mural 1; este mural tiene aproximadamente tres 

metros de largo por cuarenta centímetros de altura, donde se puede apreciar 

pigmentos de color rojo, negro y blanco (Figura 25).  

 

 

Figura 25. Pigmentos de color rojo, negro y blanco sobre el Mural 1 
(© Programa Arqueológico Huanchaco). 

 

 

 

 



58 

Debido a los fuertes vientos de la zona por su proximidad al mar y para evitar la 

dispersión del pigmento, fueron extraídos pequeños fragmentos del mural que 

contenían los pigmentos adheridos a enlucidos; asimismo, fueron retiradas 

cuidadosamente muestras sobre la piedra que forma parte de la estructura del 

mural (Figura 26). Cabe precisar que los fragmentos fueron recolectados de las 

zonas propensas a desprendimiento, facilitando su recolección y priorizando el 

estado de conservación del mural (Figura 27). 

 
Figura 26. Detalle de los pigmentos depositados directamente sobre piedra.  

 
 

Figura 27. Extracción de los fragmentos de mural. 
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Posteriormente a la recolección, las muestras fueron empaquetadas con papel de 

aluminio y almacenadas dentro de recipientes de plástico (Figuras 28 y 29) para 

su trasladado al Laboratorio de Cristalografía de la Universidad Nacional Mayor 

de San Marcos, en Lima, donde las muestras siguieron un protocolo experimental 

de preparación y caracterización. 

 
Figura 28. Empaquetamiento de los fragmentos de mural en papel de aluminio. 

 
Figura 29. Almacenamiento de las muestras en recipientes de plástico. 

 

6.1.2 Extracción de los pigmentos y enlucidos, pulverizado y tamizado 

En el Laboratorio de Cristalografía, siguiendo un protocolo adecuado, las 

muestras fueron preparadas para las medidas de DRX. En primer lugar, se hizo 

una limpieza cuidadosa de la superficie de los fragmentos para retirar restos de 

arena. Luego, en ambiente cerrado, de cada fragmento de mural fueron extraídas 

las capas de pigmento y los enlucidos, proceso que se realizó también muy 

cuidadosamente dado lo fino de las capas y la fragilidad de los fragmentos; todas 
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estas muestras fueron almacenadas en tubos de vidrio, clasificadas y 

catalogadas. 

Del conjunto de muestras recolectadas, en el presente trabajo arqueométrico nos 

ocupamos del estudio de pigmentos blancos y sus enlucidos asociados (Tabla 2). 

La tabla presenta la relación de las muestras de fragmentos de mural (según las 

semanas de muestreo), la codificación de las muestras de pigmento y de los 

enlucidos. En la Figura 30 se presenta los fragmentos de mural con pigmento 

blanco, correspondientes a la muestra M12. 

TABLA 2.  Relación de los pigmentos blancos y enlucidos estudiados en este 

trabajo. 

N° Muestra de 

fragmento 

(Semana) 

Código del 

pigmento 

Código del 

enlucido 

01 Muestra 12 

(Semana 3) 

PB-12 PB-12-E 

02 Muestra 21 

(Semana 6) 

PB-21 PB-21-E 

03 Muestra 22 

(Semana 6) 

PB-22 PB-22-E 

04 Muestra 45 

(Semana 12) 

PB-45 PB-45-E 

05 Muestra 46 

(Semana 12) 

PB-46 PB-46-E 
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Figura 30. Muestras de fragmento de mural recolectadas para la extracción 

de pigmentos y enlucidos. 

 

Todas las muestras (pigmentos y enlucidos) fueron pulverizadas y tamizadas 

previamente a las medidas de DRX. La pulverización fue hecha manualmente 

usando un mortero de ágata (Figura 31); las muestras en polvo fueron tamizadas 

usando una malla de 400 mesh. 

 

Figura 31. Pulverización de las muestras usando mortero de ágata. 
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6.1 Medidas de difracción de rayos X convencional 

Las medidas de difracción fueron realizadas con difractómetro convencional, según el 

método de polvo y a temperatura ambiente. Fue usado un equipo SHIMADZU XRD-

7000, con geometría Bragg-Brentano (Figura 32).  

 
Figura 32. Difractómetro SHIMADZU XRD-7000.  

 

6.2.1 Medidas de difracción de rayos X de la muestra patrón 

Previamente a las medidas de los pigmentos y enlucidos, fue medida una muestra 

patrón polvo de silicio (SRM 640e) para recoger información sobre el efecto 

instrumental, particularmente respecto a la asimetría (por divergencia axial) de los 

picos de difracción. Las condiciones de medida de DRX son dadas en la Tabla 3. 

La medida fue realizada en un rango angular 2θ de 25° a 130°, paso angular de 

0.02° y un tiempo de 2 segundos por paso. La información sobre el efecto 

instrumental fue obtenida por refinamiento Rietveld de la intensidad de los picos 

de difracción del difractograma obtenido (Figura 33). Los valores respecto al 

efecto de asimetría (H/L y S/L) son presentados en la Tabla 4. 
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TABLA 3. Condiciones de medida de DRX. 

Tipo de ánodo Cu 

Longitud de onda 𝐾𝛼1(Å)  1.5406  

Voltaje (kV) 40  

Amperaje (mA) 30  

Tipo de detector Puntual de Centelleo NaI(Tl) 

Monocromador Grafito 

Goniómetro primario (mm) 200 

Goniómetro secundario (mm) 200 

Rendija de divergencia (°) 1.000 

Rendija de dispersión (°) 1.000 

Rendija de recepción (mm) 0.300 

Tipo de barrido Tiempo fijo 
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TABLA 4. Parámetros S/L y H/L de asimetría por divergencia axial correspondientes 

a la muestra patrón SRM 640e. 

INSTRUMENTO S/L H/L 

XRD-7000 13.854 13.859 

 

 

6.2.2 Medidas de difracción de rayos X de las muestras de pigmento y 

enlucido  

Las medidas fueron realizadas con iguales condiciones a las usadas para la 

muestra patrón (Tabla 3) y en un rango angular 2θ de 2.7° a 65°, con paso angular 

de 0.02° y un tiempo de 2 segundos por paso. 
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CAPÍTULO VII: 

 RESULTADOS Y DISCUSIÓN   

  



67 

 

7.1 Identificación de las fases cristalinas 

La identificación de las fases se realizó usando la metodología descrita en la 

sección (3.1) y la base de datos PDF (Powder Diffraction File) en su versión PDF-

4+ 2020. En todas las muestras fueron identificados fases de arcilla y otros 

minerales. En la Figura 34 se presenta este proceso para el caso del pigmento 

PB-12 y en la Figura 35 para el caso del enlucido asociado PB-12-E. 
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En las Tablas 5, 6 y 7 se presenta las fases identificadas en todas las muestras, 

con sus respectivos códigos PDF. Información estructural de las fases 

identificadas, según la base de datos PDF-4+2020, es presentada en el Anexo4. 

 

TABLA 5. Fases identificadas en las muestras PB-12, PB-12-E, PB-21 y PB-21-E. 

N° FASES 

CRISTALINAS 

CÓDIGO PDF DE IDENTIFICACIÓN 

PB-12 PB-12-E PB-21 PB-21-E 

01 Cuarzo 00-046-1045 00-046-1045 00-046-1045 00-046-1045 

02 Calcita 00-066-0867 00-066-0867 00-066-0867 00-066-0867 

03 Albita 00-009-0466 00-009-0466 00-009-0466 00-009-0466 

04 Andalucita 04-009-8493 04-009-8493 04-009-8493 04-009-8493 

05 Halita 01-080-3939 01-080-3939 01-080-3939 01-080-3939 

06 Caolinita 04-013-2815 04-013-2815 04-013-2815 04-013-2815 

07 Yeso 01-086-8063 01-086-8063 01-086-8063 01-086-8063 

08 Clorita 04-013-2805 04-013-2805 04-013-2805 04-013-2805 

09 Moscovita 04-012-1905 04-012-1905 04-012-1905 04-012-1905 

10 Ortoclasa 01-089-6915 01-089-6915 01-089-6915 01-089-6915 

11 Andesina 05-001-0869 05-001-0869 05-001-0869 05-001-0869 

12 Hornblenda 01-085-2157 01-085-2157 01-085-2157 01-085-2157 

13 Illita - - - 00-026-0911 
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TABLA 6. Fases identificadas en las muestras PB-22, PB-22-E, PB-45 y PB-45-E. 

 

N° FASES 

CRISTALINAS 

CÓDIGO PDF DE IDENTIFICACIÓN 

PB-22 PB-22-E PB-45 PB-45-E 

01 Cuarzo 00-046-1045 00-046-1045 00-046-1045 00-046-1045 

02 Calcita 00-066-0867 00-066-0867 00-066-0867 00-066-0867 

03 Albita 00-009-0466 00-009-0466 00-009-0466 00-009-0466 

04 Andalucita 04-009-8493 04-009-8493 04-009-8493 - 

05 Halita 01-080-3939 01-080-3939 01-080-3939 01-080-3939 

06 Caolinita 04-013-2815 04-013-2815 04-013-2815 04-013-2815 

07 Yeso 01-086-8063 01-086-8063 01-086-8063 - 

08 Clorita 04-013-2805 04-013-2805 04-013-2805 04-013-2805 

09 Moscovita 04-012-1905 04-012-1905 04-012-1905 04-012-1905 

10 Ortoclasa 01-089-6915 01-089-6915 01-089-6915 01-089-6915 

11 Andesina 05-001-0869 05-001-0869 05-001-0869 05-001-0869 

12 Hornblenda 01-085-2157 01-085-2157 01-085-2157 01-085-2157 
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TABLA 7. Fases identificadas en las muestras PB-46 y PB-46-E. 

N° FASES 

CRISTALINAS 

CÓDIGO PDF DE IDENTIFICACIÓN 

PB-46 PB-46-E 

01 Cuarzo 00-046-1045 00-046-1045 

02 Calcita 00-066-0867 00-066-0867 

03 Albita 00-009-0466 00-009-0466 

04 Andalucita 04-009-8493 04-009-8493 

05 Caolinita 04-013-2815 04-013-2815 

06 Yeso 01-086-8063 - 

07 Clorita 04-013-2805 04-013-2805 

08 Moscovita 04-012-1905 04-012-1905 

09 Ortoclasa 01-089-6915 01-089-6915 

10 Andesina 05-001-0869 05-001-0869 

11 Hornblenda 01-085-2157 01-085-2157 

 

Como presentan las Tablas 5, 6 y 7, en todas las muestras de pigmentos y 

enlucidos fueron identificadas fases de cuarzo y diversas arcillas; asimismo, fue 

identificada fase de halita (sal), con excepción del pigmento PB-46 y su enlucido 

asociado PB-46-E. Resultados cuantitativos sobre estas fases son presentados 

en la sección 7.2. 
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7.2 Refinamiento estructural por el Método de Rietveld 

El refinamiento Rietveld de los parámetros estructurales se realizó con el programa 

TOPAS [66-68]. Para el modelamiento de la forma del pico se aplicó la función 

Pseudo-Voigt Thompson-Cox-Hastings (PV-TCHZ); para el modelamiento de la 

orientación preferencial (en las medidas que presentaron este efecto) se usó la función 

de Dollase [50]. En el modelamiento de las intensidades de difracción fue considerado 

el efecto de asimetría por divergencia axial (descrito en el Capítulo V), utilizando la 

función de Finger [63]. Como se mencionó en la sección 6.2.1, la información sobre el 

efecto instrumental fue obtenida a partir del refinamiento de las intensidades de 

difracción de la muestra patrón SRM640e, información utilizada en el refinamiento de 

las intensidades para el caso de todas las muestras, tanto pigmentos como enlucidos. 

Previamente, y a modo de ilustración, se presenta el refinamiento estructural para la 

medida de la muestra PB-12 y de su enlucido asociado PB-12-E, considerando dos 

casos: (1) sin incluir el efecto de asimetría (SIEA) y (2) incluyendo este efecto (IEA). 

Para el primer caso (SIEA), en la Figura 36 se presenta los resultados del refinamiento 

Rietveld; la Tabla 8 presenta el porcentaje en peso de cada fase cristalina identificada 

en la muestra. En la tabla 9 se presenta los resultados de los índices de calidad de 

ajuste para este refinamiento.   
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TABLA 8. Porcentaje en peso de las fases identificadas. 

N° FASES 

CRISTALINAS 

PORCENTAJE EN PESO (%) 

PB-12 

(SIEA) 

PB-12-E 

(SIEA) 

01 Cuarzo 39.88 53.90 

02 Calcita 17.43 2.42 

03 Albita 10.46 7.18 

04 Andalucita 3.26 1.99 

05 Halita 2.00 1.35 

06 Caolinita 4.17 1.61 

07 Yeso 0.64 0.92 

08 Clorita 2.62 2.76 

09 Moscovita 10.06 5.88 

10 Ortoclasa 2.87 5.03 

11 Andesina 5.44 14.57 

12 Hornblenda 1.17 2.39 

 

TABLA 9. Criterios de calidad del refinamiento. 

MUESTRAS Rwp Rp Re 𝑮𝒐𝒇 

PB-12 16.2898 12.5634 10.3410 1.5753 

PB-12-E 18.1501 13.8913 10.1084 1.7955 
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Para el segundo caso (IEA), en la Figura 37 se presenta los resultados del 

refinamiento Rietveld; la Tabla 10 presenta el porcentaje en peso de cada fase 

cristalina identificada en la muestra. En la Tabla 11 se presenta los resultados de los 

índices de calidad de ajuste para este refinamiento.   
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TABLA 10. Porcentaje en peso de las fases identificadas. 

N° FASES CRISTALINAS PB-12 
(IEA) 

PB-12-E 
(IEA)  

1 Cuarzo 40.11 46.94 

2 Calcita 17.14 2.54 

3 Albita 10.12 11.55 

4 Andesina 7.98 12.70 

5 Moscovita 6.14 6.82 

6 Ortoclasa 5.41 6.12 

7 Andalucita 3.05 2.20 

8 Clorita 4.02 3.60 

9 Halita 2.13 1.38 

10 Hornblenda 1.73 3.00 

11 Caolinita 1.62 2.15 

12 Yeso 0.55 1.00 

 

TABLA 11. Criterios de calidad del refinamiento. 

MUESTRAS Rwp Rp Re 𝑮𝒐𝒇 

PB-12 15.7312 11.8586 10.3610 1.5183 

PB-12-E  15.4597 11.5012 10.1231 1.5271 
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Para efectos de un análisis comparativo, en la Tabla 12 presentamos los resultados 

del porcentaje en peso para ambos casos (SIEA, IEA), obtenidos por refinamiento. 

 

TABLA 12. Cuadro comparativo de los porcentajes en peso de las muestras PB-12 y 

PB-12-E, para ambos casos (SIEA, IEA), obtenidas por refinamiento. 

N° FASES 
CRISTALINAS 

PB-12  

(SIEA) 

PB-12 

(IEA) 

PB-12-E 

(SIEA) 

PB-12-E 

(IEA) 

1 Cuarzo 39.88 40.11 53.90 46.94 

2 Calcita 17.43 17.14 2.42 2.54 

3 Albita 11.55 10.12 7.18 11.55 

4 Andesina 5.44 7.98 14.57 12.70 

5 Moscovita 10.06 6.14 5.88 6.82 

6 Ortoclasa 2.87 5.41 5.03 6.12 

7 Andalucita 3.26 3.05 1.99 2.20 

8 Clorita 2.62 4.02 2.76 3.60 

9 Halita 2.00 2.13 1.35 1.38 

10 Hornblenda 1.17 1.73 2.39 3.00 

11 Caolinita 4.17 1.62 1.61 2.15 

12 Yeso 0.64 0.55 0.92 1.00 
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Como el efecto de asimetría altera la intensidad integrada de los picos de difracción 

y, a su vez, el porcentaje en peso de las fases es calculado a partir de esta intensidad, 

en consecuencia, en la Tabla 12 puede verse que, en todas las muestras, los 

resultados del porcentaje en peso IEA respecto de los SIEA son diferentes, puesto 

que este porcentaje depende de la intensidad de los picos. En consecuencia, por su 

importancia, el efecto de asimetría por divergencia axial fue considerado en el 

refinamiento Rietveld para todas las muestras investigadas (pigmentos y enlucidos), 

cuyos resultados son presentados en las Figuras 38 y 39. Las Tablas 13 y 14 

contienen la información del porcentaje en peso de cada fase cristalina, obtenida por 

refinamiento. En la Tabla 15 se presenta los criterios de calidad del refinamiento. 
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Figura 38. Resultados del refinamiento Rietveld respecto a las muestras de pigmento, 
considerando el efecto de asimetría. 
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Figura 39. Resultados del refinamiento Rietveld respecto a las muestras de enlucido, 
considerando el efecto de asimetría. 
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TABLA 13. Porcentaje en peso de las fases identificadas en los pigmentos. 

N° FASES 

CRISTALINAS 

PORCENTAJE EN PESO (%) 

PB-12 

(Semana 3) 

PB-21 

(Semana 6) 

PB-22 

(Semana 6) 

PB-45 

(Semana 12) 

PB-46 

(Semana 12) 

01 Cuarzo 40.11 37.90 39.74 35.82 40.94 

02 Calcita 17.14 15.83 14.13 6.37 9.32 

03 Albita 10.12 4.40 3.26 7.68 6.01 

04 Andesina 7.98 11.78 16.91 16.77 19.74 

05 Moscovita 6.14 6.84 8.34 15.43 4.35 

06 Ortoclasa 5.41 6.12 6.00 3.97 6.70 

07 Andalucita 3.05 2.25 1.94 2.42 2.37 

08 Clorita 4.02 5.83 4.07 5.32 4.58 

09 Halita 2.13 2.49 0.40 0.78 - 

10 Hornblenda 1.73 2.31 3.05 1.68 4.01 

11 Caolinita 1.62 1.34 1.02 0.85 1.26 

12 Yeso 0.55 2.91 1.14 2.91 0.72 
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TABLA 14. Porcentaje en peso de las fases identificadas en los enlucidos. 

N° FASES 

CRISTALINAS 

PORCENTAJE EN PESO (%) 

PB-12-E 

(Semana 3) 

PB-21-E 

(Semana 6) 

PB-22-E 

(Semana 6)  

PB-45-E 

(Semana 12) 

PB-46-E 

(Semana 12)  

01 Cuarzo 46.94 43.15 51.06 36.04 37.01 

02 Andesina 12.70 11.44 10.94 10.96 4.80 

03 Albita 11.55 14.28 8.51 11.65 17.71 

04 Moscovita 6.82 2.50 8.38 24.44 24.66 

05 Ortoclasa 6.12 10.03 5.75 5.50 4.63 

06 Clorita 3.6 6.36 6.76 6.63 2.05 

07 Hornblenda 3.00 1.85 2.83 1.91 1.73 

08 Calcita 2.54 2.94 1.15 1.27 2.11 

09 Andalucita 2.20 2.13 2.71 - 0.14 

10 Caolinita 2.15 1.22 0.93 0.87 5.16 

11 Halita 1.38 1.17 0.40 0.73 - 

12 Yeso 1.00 0.59 0.58 - - 

13 Illita - 2.34  - - 

 

 

 

 



85 

TABLA 15. Criterios de calidad de refinamiento. 

MUESTRAS Rwp Rp Re 𝑮𝒐𝒇 

PB-12 15.7312 11.8586 10.3610 1.5183 

PB-12-E  15.4597 11.5012 10.1231 1.5271 

PB-21 16.5784 12.6996 10.5638 1.5694 

PB-21-E  17.1823 12.7341 10.0134 1.7159 

PB-22 15.0894 11.2345 10.1337 1.4890 

PB-22-E  17.2056 12.9208 10.0063 1.7195 

PB-45 14.0305 10.4278 10.0153 1.4001 

PB-45-E  14.1049 10.7698 10.2028 1.3825 

PB-46 16.0155 12.0276 10.1688 1.5750 

PB-46-E  16.6841 12.4424 9.8769 1.6892 

 

 

El refinamiento Rietveld confirmó las fases identificadas previamente en todas las 

muestras de pigmento, como vemos en la Tabla 13. Estas fases son comunes a todas 

las muestras, con excepción de la halita que no fue identificada en la muestra PB-46. 

Se observa la presencia de cuarzo, con un alto porcentaje, y diversas arcillas con 

porcentajes menores. La presencia de calcita, andesina y yeso podrían ser las fases 

responsables del color, dada la proporción importante en la que están presentes en 

las muestras, particularmente las dos primeras. Como vemos, la fase de halita está 

presente en pequeño porcentaje ( 3%); la presencia de esta sal probablemente se 

deba a la brisa marina, debido a la cercanía del sitio arqueológico al mar. Por otro 

lado, no se observó aumento porcentual de halita en los pigmentos expuestos mayor 

tiempo a la intemperie (muestras PB-21 y PB-22 de la semana 6; muestras PB-45 y 
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PB-46 de la semana 12); esto podría deberse a que los intervalos de tiempo del 

muestreo fueron muy cortos y no significativos estadísticamente.  

En cuanto a los enlucidos asociados a los pigmentos (Tabla 14), su composición 

mineralógica es muy similar de una muestra para otra. Esta composición contiene un 

alto porcentaje de cuarzo y diversas arcillas en porcentajes menores.  

En las Tablas 16, 17 y 18 se presentan un comparativo de los resultados obtenidos 

para los pigmentos y para su respectivo enlucido. 
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TABLA 16. Cuadro comparativo de los porcentajes en peso de las fases de los 

pigmentos de mural con los de su respectivo enlucido. 

N° FASES 
CRISTALINAS 

PB-12 PB-12-E  PB-21 PB-21-E  

1 Cuarzo 40.11 46.94 37.90 43.15 

2 Calcita 17.14 2.54 15.83 2.94 

3 Albita 10.12 11.55 4.40 14.28 

4 Andesina 7.98 12.70 11.78 11.44 

5 Moscovita 6.14 6.82 6.84 2.50 

6 Ortoclasa 5.41 6.12 6.12 10.03 

7 Andalucita 3.05 2.20 2.25 2.13 

8 Clorita 4.02 3.60 5.83 6.36 

9 Halita 2.13 1.38 2.49 1.17 

10 Hornblenda 1.73 3.00 2.31 1.85 

11 Caolinita 1.62 2.15 1.34 1.22 

12 Yeso 0.55 1.00 2.91 0.59 

13 Illita - - - 2.34 
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TABLA 17. Cuadro comparativo de los porcentajes en peso de las fases de los 

pigmentos de mural con los de su respectivo enlucido. 

 

N° FASES 
CRISTALINAS 

PB-22 PB-22-E  PB-45 
 

PB-45-E  

1 Cuarzo 39.74 51.06 35.82 36.04 

2 Calcita 14.13 1.15 6.37 1.27 

3 Albita 3.26 8.51 7.68 11.65 

4 Andesina 16.91 10.94 16.77 10.96 

5 Moscovita 8.34 8.38 15.43 24.44 

6 Ortoclasa 6.00 5.75 3.97 5.50 

7 Andalucita 1.94 2.71 2.42 - 

8 Clorita 4.07 6.76 5.32 6.63 

9 Halita 0.40 0.40 0.78 0.73 

10 Hornblenda 3.05 2.83 1.68 1.91 

11 Caolinita 1.02 0.93 0.85 0.87 

12 Yeso 1.14 0.58 2.91 - 
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TABLA 18. Cuadro comparativo de los porcentajes en peso de las fases del pigmento 

de mural con los de su respectivo enlucido. 

N° FASES 
CRISTALINAS 

PB-46 
 

PB-46-E  

1 Cuarzo 40.94 37.01 

2 Calcita 9.32 2.11 

3 Albita 6.01 17.71 

4 Andesina 19.74 4.80 

5 Moscovita 4.35 24.66 

6 Ortoclasa 6.70 4.63 

7 Andalucita 2.37 0.14 

8 Clorita 4.58 2.05 

9 Hornblenda 4.01 1.73 

10 Caolinita 1.26 5.16 

11 Yeso 0.72 - 

 

Del comparativo de las Tablas 16, 17 y 18 se confirma que las fases responsables del 

color de los pigmentos están en mayor proporción en el pigmento y en mucha menor 

proporción en el enlucido asociado; esto último, como mencionamos arriba, sería 

debido al material residual presente en la interface pigmento-enlucido, afectando la 

composición del enlucido. En los enlucidos también se identificó fase de halita, aunque 

en menor proporción ( 2%) que en los pigmentos; esto reforzaría la hipótesis de que 

esta sal actúa sobre el mural como agente externo, depositándose en su superficie y 

disminuyendo su proporción a mayores profundidades en el mural. 
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Los resultados obtenidos en este trabajo sobre la composición de los pigmentos 

blancos difieren de los obtenidos en investigación anterior respecto al pigmento blanco 

del sitio Huaca de La Luna [9]. Asimismo, difieren cualitativa y cuantitativamente de 

nuestros resultados obtenidos en investigación anterior para este pigmento [10], los 

cuales mostramos en la Tabla 19. 

 

Tabla 19. Resultados del porcentaje en peso de fases identificadas en pigmento 

blanco del sitio arqueológico Huaca de La Luna, obtenidos en estudio anterior [10]. 

 

Puede observarse que la composición mineralógica de los pigmentos blancos 

procedentes de Huaca de La Luna contiene mucho menor cantidad de fases (seis) 

que la de los pigmentos del sitio Pampa La Cruz (doce), además de diferir en algunas 

fases como la brushita y tobermorita presentes sólo en los primeros. 

 

Los resultados obtenidos en este trabajo sobre la composición mineralógica de los 

enlucidos son similares a aquellos de muestras geológicas investigadas en trabajo 

anterior (Tabla 20) [74], provenientes de los valles de Virú, Río Seco y Moche. Esta 

similitud se presenta particularmente en relación a las fases de cuarzo, albita, caolinita 

y ortoclasa. Esto induciría a concluir que la materia prima más importante en la 

composición de estos enlucidos procedería de las zonas bajas de estos valles y no de 

otras regiones como la sierra o valles más distantes. 

 

  

 

 

 

 

 

Muestra 

Porcentaje en peso de fases (%) 

Cuarzo Illita Albita Brushita Caolinita Tobermorita 

L-4 (blanco) 70,50 9,23 3,94 4,57 6,21 5,56 
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Tabla 20: Resultados del porcentaje en peso de las fases identificadas en muestras 
geológicas provenientes de los valles de Virú, Río Seco y Moche, obtenidos en estudio 
anterior [74] por refinamiento Rietveld. 

  

MUESTRAS 

GEOLÓGICAS 

PORCENTAJE EN PESO DE LAS FASES IDENTIFICADAS  (%) 

Albita Cuarzo Anortita Riebeckita Illita Hematita Ortoclasa Montmorillonita Caolinita 

RÍO VIRÚ          

VI-1 21,31 34,38 9,48 1,81 22,48  4,96 0,75 4,83 

VI-2 19,46 19,06 13,41 0,83 42,91   3,89 0,43 

VI-3 14,83 29,72 20,21 0,65 28,20  6,39   

RÍO SECO          

RS-1 7,96 37,70 16,21 0,96 36,01 1,17    

RS-2 6,00 34,02 27,69 0,65 29,02   0,11 2,52 

RS-3 9,46 27,32 9,27  39,67   1,91 12,38 

RÍO MOCHE          

MO-1 9,29 28,73 15,54 0,96 29,15  4,43 0,92 10,98 

MO-2 5,35 31,97 12,92 1,19 37,01   0,82 10,74 
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CAPÍTULO VIII:  

CONCLUSIONES Y 

PERSPECTIVAS 
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Conclusiones 

 

 La asimetría del pico de difracción producida en una medida con radiación 

sincrotrón (generada por un acelerador de partículas) es casi nula, 

comparada con la producida por una radiación convencional (generada en 

un tubo de rayos X). 

 La asimetría de los picos de difracción debido al efecto instrumental genera 

una variación en las intensidades de los picos de difracción; en 

consecuencia, los porcentajes en peso de las fases de la muestra analizada 

son afectados, por lo que es importante considerar este efecto en el análisis 

cuantitativo por el método de Rietveld. 

 En los pigmentos fueron identificadas fases comunes de: cuarzo, calcita, 

albita, andesina, moscovita, ortoclasa, andalucita, clorita, halita, hornblenda, 

caolinita, yeso. 

 En los enlucidos fueron identificadas fases comunes de: illita, yeso, cuarzo 

calcita, andesina, albita, moscovita, ortoclasa, andalucita, clorita, halita, 

hornblenda, caolinita. 

 La coloración blanca de los pigmentos investigados se debería a la presencia 

de calcita, andesina y yeso. 

 La presencia de halita tanto en pigmentos como en enlucidos (en mayor 

porcentaje en los primeros que en los segundos) se debería a que la sal 

actúa como un factor externo de contaminación, debido a la ubicación del 

sitio arqueológico muy próximo al mar. Se presume que la brisa marina 

transporta las partículas de sal, las cuales primero se depositan en la 

superficie del mural (pigmento) y por efecto de filtración penetran en la parte 

interna (enlucido). 

 El corto período de tiempo de muestreo no permite visualizar acumulación 

de halita en el pigmento; esto se debería a que este período de tiempo no 

resulta significativo estadísticamente. 
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 Los resultados obtenidos en este trabajo sobre la composición de los 

pigmentos blancos difieren de los obtenidos respecto al pigmento blanco del 

sitio Huaca de La Luna. Asimismo, difieren cualitativa y cuantitativamente de 

nuestros resultados obtenidos en investigación anterior para este pigmento. 

 La composición mineralógica de los enlucidos es similar a aquella de 

muestras geológicas provenientes de los valles de Virú, Río Seco y Moche, 

particularmente en relación a las fases de cuarzo, albita, caolinita y ortoclasa. 

Esto induciría a concluir que la materia prima de estos enlucidos procedería 

de las zonas bajas de estos valles y no de otras regiones como la sierra o 

valles más distantes. 

 

 

Perspectivas 

 Se sugiere que los períodos de tiempo de muestreo en los murales sean 

ampliados (por ejemplo, muestreos con intervalos de 6 meses) para el estudio 

de la degradación debido a contaminantes externos como las sales. 

 

 Asimismo, se sugiere reevaluar los resultados de las muestras investigadas en 

este trabajo, utilizando radiación sincrotrón. Los beneficios de esta radiación, 

como su alta intensidad y la poca cantidad de muestra requerida, permitiría 

obtener medidas con más alta precisión. 
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ANEXO 2 

CONVOLUCIÓN 

La convolución es un operador matemático que expresa la superposición de una 

función 𝑔 cuando se desplaza sobre otra función 𝑓. Se define según la siguiente 

integral [69]: 

ℎ(𝑡) = 𝑓(𝑡)⨂𝑔(𝑡) = ∫ 𝑓(𝜏)𝑔(𝑡 − 𝜏)𝑑𝜏    𝑝𝑎𝑟𝑎 𝑡 > 0𝑡
0  

 
(A.1) 

La variable de integración es 𝜏. Se puede usar cualquier símbolo que se desee para 

la variable de integración. 

Propiedades de la convolución 

Linealidad 

La convolución es lineal. Esto es, para funciones 𝑓1, 𝑓2, 𝑔 y constantes 𝑐1, 𝑐2 se tendrá: (𝑐1𝑓1 + 𝑐2𝑓2)⨂𝑔 = 𝑐1(𝑓1⨂𝑔) + 𝑐2(𝑓2⨂𝑔) (A.2) 

Esta propiedad se cumple también en la integración.  

Conmutatividad 𝑓(𝑡)⨂𝑔(𝑡) = 𝑔(𝑡)⨂𝑓(𝑡) (A.3) 

Asociatividad 𝑓(𝑡)⨂(𝑔(𝑡)⨂ℎ(𝑡)) = (𝑓(𝑡)⨂𝑔(𝑡))⨂ℎ(𝑡) (A.4) 

Delta de Dirac 𝛿(𝑡)⨂𝑓(𝑡) = 𝑓(𝑡) o 𝛿(𝑡 − 𝑎)⨂𝑓(𝑡) = 𝑓(𝑡 − 𝑎) (A.5) 

Debido a estas propiedades, se puede referir a la convolución como un tipo de 

multiplicación. 
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ANEXO 3 

Tabla Internacional de Cristalografía (Volumen A) 

La información que se presenta seguidamente, recogida de la Tabla Internacional de 

Cristalografía [31,70-73], es una descripción del grupo espacial del sistema 

monoclínico, según las secciones que se muestra en la Figura A.1. Esta información 

es útil para entender el contenido de las fichas PDF utilizadas en el presente trabajo: 

(1) Nomenclatura del grupo espacial. 

(2) Diagramas para los elementos de simetría y la posición general. 

(3) Origen. 

(4) Unidad asimétrica. 

(5) Operaciones de simetría. 

(6) Generadores. 

(7) Posiciones de Wyckoff y condiciones de reflexión. 
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Figura A.1: Descripción del grupo espacial del sistema monoclínico. 
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(1) Nomenclatura del grupo espacial. 

La Figura A.2 presenta la nomenclatura utilizada para referirse al grupo espacial 

correspondiente al sistema monoclínico. 

 

Figura A.2: Nomenclatura del grupo espacial 

 

(a) Nomenclatura Hermann-Mauguin del grupo espacial. 

(b) Nomenclatura Schoenflies del grupo espacial. 

(c) Nomenclatura del grupo puntual relacionado con el grupo espacial. 

(d) Nombre del sistema cristalino. 

(e) Número secuencial del grupo espacial. 

(f) Nomenclatura en extenso del grupo espacial. 

(g) Simetría de Patterson. 

(h) Elemento de simetría, celda seleccionada. 

Los sistemas monoclínicos solo tienen una dirección de simetría. 

Convencionalmente, la dirección de simetría es etiquetada como “b” o “c”. A fin de 

distinguir entre los diferentes ajustes, el símbolo completo de Hermann-Mauguin 

contiene dos entradas extra “1”. Estos indican sus dos direcciones axiales que no son 
direcciones simétricas de la red. Para describir la estructura de los sistemas 

monoclínicos, depende de dos opciones: 

(i) La celda unitaria escogida, denominada “cell choice” 
(ii) El etiquetado de los bordes de la celda, especialmente de la dirección de la 

simetría monoclínica (“unique axis”), llamada “setting”. 

Cell choices 

Un borde del cristal, es decir un eje del cristal, es siempre escogido a lo largo de la 

dirección de simetría monoclínica. Los otros bordes son localizados en el plano 
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perpendicular a esta dirección y coincide con los vectores de traslación en este plano 

monoclínico.  

Setting 

El término ajuste o “setting” de una celda o de un grupo espacial se refiere a la 
asignación de las etiquetas (a, b, c) y direcciones de los bordes de una celda unitaria 

dada, resultando en un conjunto de vectores bases a, b, c. En los grupos espaciales 

monoclínicos, la dirección de simetría es única. Su etiquetado debe ser escogido 

primero, y dependiendo de lo que se escoja, se puede definir “unique axis b”, “unique 
axis c” o “unique axis a”. 

(2) Diagramas de los grupos espaciales 

Son proyecciones ortogonales, es decir, la dirección de la proyección es perpendicular 

al plano de la figura, y sirven para dos propósitos: 

(i) Mostrar las locaciones relativas y orientación de los elementos de simetría. 

(ii) Ilustrar el arreglo del conjunto simétricamente equivalente de las posiciones 

generales. 

Cuando los ejes son perpendiculares entre sí, las proyecciones son en direcciones a 

los ejes. Si algún eje no es paralelo al plano de la figura, estos son indicados bajo el 

subíndice p, como por ejemplo ap, bp y cp. Esto aplica para los grupos espaciales 

monoclínicos o triclínicos. Todos los símbolos gráficos para los elementos de simetría 

se encuentran en el Capítulo 4 de la Tabla Internacional de Cristalografía [31]. 

(3) Origen 

La determinación y descripción de la estructura cristalina son facilitadas enormemente 

por la correcta elección del origen de la celda unitaria. Este origen ha sido escogido 

de acuerdo a las siguientes convenciones: 

(i) Todos los grupos espaciales centrosimétricos son descritos con un centro de 

inversión como origen. Una descripción más profunda es dada si un grupo 

espacial centrosimétrico contiene un punto de alta simetría de sitio que no 

coincide con el centro de simetría. 

(ii) Para grupos espaciales no centrosimétricos, el origen es para un punto de alta 

simetría de sitio. Si la simetría de sitio no es mayor que 1, el origen es localizado 
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en un eje tornillo, o un plano de deslizamiento, o en la intersección de varios 

elementos de simetría. 

(4) Unidad asimétrica 

La unidad asimétrica de un grupo espacial es una parte cerrada más pequeña del 

espacio desde el cual, mediante la aplicación de todas las operaciones de simetría del 

grupo espacial, se llena todo el espacio. Esto implica que los planos de reflexión y los 

ejes de rotación deben formar planos límites y bordes límites de la unidad asimétrica. 

Una unidad asimétrica contiene toda la información necesaria para la completa 

descripción de la estructura del cristal.  

En los casos donde la unidad asimétrica no es únicamente determinada por simetría, 

su elección puede depender del propósito de su aplicación. Para todos los grupos 

espaciales triclínicos, monoclínicos y ortorrómbicos., la unidad asimétrica es escogida 

como un paralelepípedo con un vértice en el origen de la celda y con planos de 

contorno paralelos a las caras de la celda. Su notación es dada por la notación: 0 ≤ 𝑥𝑖 ≤ 𝑙𝑖𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑚á𝑥𝑖𝑚𝑜 𝑑𝑒 𝑥𝑖 
donde 𝑥𝑖 toma los valores de x, y o z. 

Para grupos espaciales con alta simetría, en los casos donde el origen no coincide 

con el vértice de la unidad asimétrica o donde todos los planos del contorno de la 

unida asimétrica son paralelos a la celda, el paralelepípedo será: 𝑙í𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑚í𝑛𝑖𝑚𝑜 𝑑𝑒 𝑥𝑖 ≤ 𝑥𝑖 ≤ 𝑙𝑖𝑚𝑖𝑡𝑒 𝑚á𝑥𝑖𝑚𝑜 𝑑𝑒 𝑥𝑖 
(5) Operaciones de simetría 

Una operación de simetría de un objeto dado en el espacio de puntos En es un 

movimiento de En, el cual mapea este objeto (punto, conjunto de puntos, patrón del 

cristal) en sí mismo. Cabe resaltar que cualquier movimiento puede ser una operación 

de simetría, porque para cualquier movimiento uno puede construir un objeto el cual 

es mapeado en sí mismo por este movimiento. 

Los tripletes de coordenadas de la posición general, como es dada en la tabla del 

grupo espacial, pueden ser tomados como una notación reducida para las 
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operaciones de simetría del grupo espacial. Cada triplete de coordenada �̃�, �̃�, �̃�  corresponde a la operación de simetría que mapea un punto con coordenadas 𝑥, 𝑦, 𝑧 en un punto con coordenadas �̃�, �̃�, �̃�. El mapeo de 𝑥, 𝑦, 𝑧 en �̃�, �̃�, �̃� es dado por 

las ecuaciones: �̃� = 𝑊11𝑥 + 𝑊12𝑦 + 𝑊13𝑧 + 𝑤1 �̃� = 𝑊21𝑥 + 𝑊22𝑦 + 𝑊23𝑧 + 𝑤2  �̃� = 𝑊31𝑥 + 𝑊32𝑦 + 𝑊33𝑧 + 𝑤3 

Las operaciones de simetría pueden ser representadas por una notación matricial que 

consiste de una matriz 𝐖 de (3x3) y una matriz columna 𝐰 de (3x1), de modo que: �̃� = (𝐖, 𝐰)𝒙 = 𝐖𝒙 + 𝐰 

con  

𝒙 = ( 𝑥𝑦𝑧 ),           �̃�  =  ( �̃��̃��̃� ), 
𝐰 = (𝑤1𝑤2𝑤3) ,         𝐖 = (𝑊11 𝑊12 𝑊13 𝑊21 𝑊22 𝑊23𝑊31 𝑊32 𝑊33 )  

donde 𝐖  es la parte de rotacional y 𝐰 = wg + wl  es la parte traslacional; w  es la 

suma de la parte traslacional intrínseca wg (parte deslizamiento y tornillo) y la parte 

de la locación wl  (debido a la locación del elemento de simetría) de la operación de 

simetría. 

El esquema de numeración (1)…(p)… de las entradas en los bloques de operación de 

simetría y posición general son lo mismo. Cada triplete de coordenada de la posición 

general es precedido por un número entre paréntesis (p). El mismo número (p) 

precede a su correspondiente operación de simetría. Para grupos espaciales con 

celda primitiva, ambas listas contienen el mismo número de entradas. El esquema de 

numeración de la posición general es aplicado para cada uno de estos bloques.  

 La información requerida para describir una operación de simetría por una única 

notación depende del tipo de operación (Tabla A.1).  
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TABLA A.1: Información necesaria y simbología para describir las operaciones de 

simetría. 

TIPO DE OPERACIÓN 

DE SIMETRÍA 

INFORMACIÓN NECESARIA SIMBOLOGÍA 

Traslación Vector de traslación t, seguido por el vector 

entre paréntesis 

Rotación Locación de los ejes de 

rotación, ángulos y sentido 

de la rotación 

n, con el superíndice + 

o -, seguido por la 

ubicación del eje 

Rotación de tornillo Como para la rotación, más 

el vector tornillo 

Similar a la rotación, 

más el vector tornillo 

entre paréntesis 

Reflexión Locación del plano de 

reflexión 

m, seguido por la 

ubicación del plano 

espejo 

Reflexión de 

deslizamiento 

Como para la reflexión, más 

el vector de deslizamiento 

g, más la parte de 

deslizamiento entre 

paréntesis 

Inversión Ubicación del centro de 

inversión 

1̅, seguido por la 

locación del centro de 

inversión  

Rotoinversión Como para la rotación, más 

la locación del punto de 

inversión 

�̅�, con el superíndice + 

o -, seguido por la 

ubicación del eje 

 

(6) Generadores 

En teoría de grupos, un conjunto de generadores de un grupo es un conjunto de 

elementos de grupo tal que cada elemento de grupo puede ser obtenido como un 

producto ordenado de los generadores. Para los grupos espaciales, los generadores 

pueden siempre ser obtenidos y ordenados de tal forma que cada operación de 
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simetría W puede ser escrita como un producto de h generadores Gj (j=1,2,…,h). Por 
lo tanto: 𝑊 = 𝐺ℎ𝑘ℎ ∗ 𝐺ℎ−1𝑘ℎ−1 ∗ … ∗ 𝐺3𝑘3 ∗ 𝐺2𝑘2 ∗ 𝐺1𝑘1 
donde 𝑘𝑗 son números enteros. 

Los generadores seleccionados (Generators selected) establecen la operación de 

simetría y su secuencia, para generar todos los puntos simétricamente equivalentes 

de las posiciones generales desde un punto coordenado x, y, z. Las traslaciones 

generadoras son listadas como t(1,0,0), t(0,1,0), t(0,0,1); igualmente para traslaciones 

de centrado adicionales. Las otras operaciones de simetría son dadas como números 

(p) que refieren al correspondiente triplete de coordinada de la posición general y su 

correspondiente entrada bajo operaciones de simetría. 

Para todos los grupos espaciales, la operación identidad es dada por (1), y es 

seleccionada como el primer generador. Esta es seguida por los generadores t(1,0,0), 

t(0,1,0), t(0,0,1) de la traslación de la red integral y, si es necesario, por las traslaciones 

de centrado, por ejemplo t(1/2,1/2,0) para una red tipo C. De esta manera, el punto x, 

y, z y todos sus puntos equivalentes de traslación son generados. 

Los grupos espaciales de la misma clase cristalina son generados en la misma forma 

(Tabla A.2). 
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TABLA A.2. Secuencia de los generadores para las clases cristalinas 
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(7) Posiciones de Wyckoff y condiciones de reflexión 

Las posiciones de Wyckoff comprenden posiciones generales y posiciones especiales. 

La siguiente es una descripción de cada término que se muestra en la Figura A.3: 

(i) Multiplicidad M de la posición de Wyckoff: es el número de puntos equivalentes 

por celda unitaria. Para celdas primitivas, la multiplicidad de la posición general 

es igual al orden del grupo puntual del grupo espacial; para celdas centradas, 

M es un producto del orden del grupo puntual y el número (2, 3 ó 4) de puntos 

de red por celda. La multiplicidad de la posición especial siempre es divisor de 

la multiplicidad de la posición general. 

(ii) Letra de Wyckoff: es un código para las posiciones de Wyckoff, comenzando 

con a para la posición inferior y sube en orden alfabético.  

(iii) Simetría de sitio: son operaciones de simetría que dejan invariante la posición 

de Wyckoff. 

(iv) Coordenadas: la secuencia de los tripletes de coordenadas están basados en 

los generadores.  

(v) Condiciones de reflexión. 

 

Figura A.3: Posiciones de Wyckoff. 
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Las posiciones generales son un conjunto de puntos simétricamente equivalentes, es 

decir, una órbita cristalográfica. Se dice que está en “posición general” si cada uno de 
sus puntos es dejado invariante solo por la operación identidad, pero no por otra 

operación de simetría del grupo espacial. 

Las posiciones especiales son un conjunto de puntos simétricamente equivalentes, es 

decir, si sus puntos son mapeados sobre sí mismos por la identidad y al menos por 

otra operación de simetría del grupo espacial. El número de posiciones especiales en 

un grupo espacial depende del número y tipos de operaciones de simetría que mapean 

en sí mismos. Esto implica que algunas restricciones específicas son impuestas en 

las coordenadas de cada punto de la posición especial.  

El conjunto de todas las operaciones de simetría que mapean un punto en sí mismo 

forman un grupo, el cual es conocido como grupo de simetría de sitio de ese punto. 

Las posiciones generales siempre tienen simetría de sitio 1, mientras que la posición 

especial tiene simetría de sitio mayor, la cual puede diferir entre una y otra posición 

especial. Los símbolos de simetría de sitio muestran la misma secuencia de dirección 

de simetría que el símbolo del grupo espacial. Los conjuntos de direcciones de 

simetría equivalentes que no aportan ningún elemento al grupo de simetría de sitio se 

representan mediante un punto. 

Las condiciones de reflexión sistemática para difracción de cristales por radiación son: 

(i) Condiciones generales. Estas se aplican para todas las posiciones de Wyckoff 

de un grupo espacial, independientemente de la posición de Wyckoff ocupada 

por los átomos en una estructura cristalina particular. 

(ii) Condiciones especiales. Aplican solo a las posiciones especiales de Wyckoff y 

ocurren siempre en adición a la condición general del grupo espacial. 
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ANEXO 4 

INFORMACIÓN CRISTALOGRÁFICA DE LAS FASES CRISTALINAS  

La visualización de los modelos estructurales fue realizada con el programa libre 

VESTA [Copyright (C) 2006-2019, Koichi Momma and Fujio Izumi]. 

PDF N° 00-066-0867 

Nombre del mineral Calcita Sistema cristalino Trigonal 

Grupo espacial (GE) R-3c N° de GE 167 

Fórmula química CaCO3 

PARÁMETROS DE LA CELDA UNIDAD  

a=4.988 Å, b=4.988 Å, c=17.061 Å α=90.00°, =90.00°, γ=120.00° 

POSICIONES ATÓMICAS  

N° Átomo X Y Z Ocupancia B 

1 Ca  0.0000 0.0000 0.0000 1.0000 1.03433 

2 C  0.0000 0.0000 0.2500 1.0000 0.96327 

3 O  0.2575 0.0000 0.2500 1.0000 1.38964 
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PDF N° 04-013-2815 

Nombre del mineral Caolinita Sistema cristalino Triclínico 

Grupo espacial (GE) C 1 N° de GE 1 

Fórmula química Al2 Si2 O5 (OH)4 

PARÁMETROS DE LA CELDA UNIDAD 

a=5.1554 Å; b=8.9448 Å; c=7.4048 Å α=91.70° ; =104.862° ; γ=89.822° 

POSICIONES ATÓMICAS 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Si  0.99420 0.33930 0.09090 1.000 0.006 

2 Si  0.50640 0.16650 0.09130 1.000 0.006 

3 Al  0.29710 0.49570 0.47210 1.000 0.010 

4 Al  0.79260 0.3300 0.46990 1.000 0.010 

5 O  0.05010 0.35390 0.31700 1.000 0.009 

6 O  0.12140 0.66040 0.31750 1.000 0.009 

7 O  0.0000 0.5000 0.0000 1.000 0.009 

8 O  0.20850 0.23050 0.02470 1.000 0.009 

9 O  0.20120 0.76570 0.00320 1.000 0.009 

10 O  0.50100 0.96980 0.32200 1.000 0.011 

11 O  0.96490 0.16650 0.60510 1.000 0.011 

12 O  0.3480 0.47690 0.60800 1.000 0.011 

13 O  0.03340 0.85700 0.60940 1.000 0.011 
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PDF N° 01-083-6915 

Nombre del mineral Ortoclasa Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C2/m N° de GE 12 

Fórmula química K (Al Si3 O8) 

PARÁMETROS DE LA CELDA UNIDAD 

a=5.5739 Å; b=12.9874 Å; c=7.2018 Å α=90.000° ; =116.042° ; γ=90.000° 

POSICIONES ATÓMICAS 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Si  0.0090 0.1842 0.2226 0.750 0.002 

2 Al  0.0090 0.1842 0.2226 0.250 0.002 

3 Si  0.7078 0.1185 0.3395 0.750 0.002 

4 Al  0.7078 0.1185 0.3395 0.250 0.002 

5 O  0.0000 0.1487 0.0000 1.000 0.012 

6 O  0.6328 0.0000 0.2782 1.000 0.012 

7 O  0.8307 0.1466 0.2218 1.000 0.012 

8 O  0.0364 0.3126 0.2546 1.000 0.012 

9 O  0.1821 0.1254 0.4063 1.000 0.012 

10 K  0.2832 0.0000 0.1358 1.000 0.006 
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PDF N° 00-009-0466 

Nombre del mineral Albita Sistema cristalino Triclínico 

Grupo espacial (GE) C-1 N° de GE 2 

Fórmula química Na (Al Si3 O8) 

Parámetros de la celda unidad 

a=8.141 Å; b=12.795 Å; c=7.145 Å α=94.04° ; =116.56° ; γ=87.98° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia B 

1 Si  0.0088 0.1690 0.2090 0.090 0.720 

2 Al  0.0088 0.1690 0.2090 0.910 0.720 

3 Si  0.0039 0.8200 0.2366 0.960 0.650 

4 Al  0.0039 0.8200 0.2366 0.040 0.650 

5 Si  0.6921 0.1104 0.3159 0.980 0.700 

6 Al  0.6921 0.1104 0.3159 0.020 0.700 

7 Si  0.6825 0.8816 0.3600 0.970 0.690 

8 Al  0.6825 0.8816 0.3600 0.030 0.690 

9 O  0.0048 0.1320 0.9681 1.000 1.150 

10 O  0.5935 0.9971 0.2807 1.000 0.880 

11 O  0.8134 0.1108 0.1911 1.000 1.230 

12 O  0.8205 0.8513 0.2573 1.000 1.440 

13 O  0.0142 0.3017 0.2705 1.000 1.080 

14 O  0.0240 0.6933 0.2296 1.000 1.070 

15 O  0.2059 0.1094 0.3885 1.000 1.150 

16 O  0.1833 0.8684 0.4345 1.000 1.300 

17 Na  0.2691 0.9898 0.1460 1.000 3.080 
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PDF N° 04-009-8493 

Nombre del mineral Andalucita Sistema cristalino Ortorrómbico 

Grupo espacial (GE) P n n m N° de GE 58 

Fórmula química Al2 (Si O4) O 

Parámetros de la celda unidad 

a=7.7992 Å; b=7.9050 Å; c=5.5591 Å α=90.000°; =90.000°; γ=90.000° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Si  0.24606 0.25217 0.0000 1.000 0.004 

2 Al  0.0000 0.00000 0.24196 1.000 0.005 

3 Al  0.37054 0.13900 0.5000 1.000 0.004 

4 O  0.42326 0.36293 0.5000 1.000 0.005 

5 O  0.42438 0.36293 0.0000 1.000 0.005 

6 O  0.10280 0.40022 0.0000 1.000 0.007 

7 O  0.23064 0.13397 0.23948 1.000 0.006 
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PDF N° 00-046-1045 

Nombre del mineral Cuarzo Sistema cristalino Hexagonal 

Grupo espacial (GE) P 322 N° de GE 154 

Fórmula química SiO2 

Parámetros de la celda unidad 

a=4.91427 Å; b=4.91427 Å; c=5.40580Å α=90.000°; =90.000°; γ=120.000° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Si  0.47230 0.00000 0.66667 1.000 0.008 

2 O  0.41600 0.26580 0.78810 1.000 0.017 
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PDF N° 01-086-8063 

Nombre del mineral Yeso Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C 2/c N° de GE 15 

Fórmula química Ca (SO4) (H2O)2 

Parámetros de la celda unidad 

a=6.277 Å; b=15.181 Å; c=5.672 Å α=90.00°; =114.11°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 S  0.0000 0.32727 0.75000 1.000 0.010 

2 Ca  0.0000 0.17050 0.2500 1.000 0.012 

3 O  0.08319 0.27218 0.59103 1.000 0.017 

4 O  0.19997 0.38195 0.91298 1.000 0.017 

5 O  -0.20823 0.6826 -0.07831 1.000 0.024 

6 H  -0.25800 0.08700 -0.2340 1.000 0.033 

7 H  -0.24400 0.02000 -0.0770 1.000 0.044 
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PDF N° 01-013-2805 

Nombre del mineral Clorita Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C 2/m N° de GE 12 

Fórmula química Mg2.8 Fe1.75 Al2.7 i2.65 O10 (OH)8 

Parámetros de la celda unidad 

a=5.3363 Å; b=9.2400 Å; c=14.3700 Å α=90.00°; =96.930°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Mg  0.0000 0.0000 0.0000 0.764 0.007 

2 Fe  0.0000 0.0000 0.0000 0.085 0.007 

3 Al  0.0000 0.0000 0.0000 0.151 0.007 

4 Mg  0.0000 0.33269 0.0000 0.764 0.007 

5 Fe  0.0000 0.33269 0.0000 0.085 0.007 

6 Al  0.0000 0.33269 0.0000 0.151 0.007 

7 Mg  0.0000 0.16654 0.5000 0.764 0.008 

8 Fe  0.0000 0.16654 0.5000 0.085 0.008 

9 Al  0.0000 0.16654 0.5000 0.151 0.008 

10 Mg  0.0000 0.5000 0.5000 0.764 0.006 

11 Fe  0.0000 0.5000 0.5000 0.085 0.006 

12 Al  0.0000 0.5000 0.5000 0.151 0.006 

13 Si  0.22844 0.16673 0.19152 0.794 0.007 

14 Al  0.22844 0.16673 0.19152 0.206 0.007 

15 O  0.19140 0.1666 0.07678 1.000 0.009 

16 O  0.2100 0.0000 0.2328 1.000 0.016 

17 O  0.5070 0.23440 0.23270 1.000 0.016 

18 O  0.19010 0.5000 0.07340 1.000 0.010 

19 O  0.15170 0.000 0.43070 1.000 0.015 

20 O  0.1407 0.33680 0.43040 1.000 0.016 
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PDF N° 04-012-1905 

Nombre del mineral Moscovita Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C 2/c N° de GE 15 

Fórmula química K0.8 Na0.2 Al2.95 Si3.1 O10 (OH)2 

Parámetros de la celda unidad 

a=5.191 Å; b=9.006 Å; c=20.06800 Å α=90.00°; =95.77°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia B 

1 Si  0.4650 0.9298 0.13540 0.770 0.900 

2 Al  0.4650 0.9298 0.13540 0.230 0.900 

3 Si  0.4513 0.2585 0.1355 0.770 0.910 

4 Al  0.4513 0.2585 0.1355 0.230 0.910 

5 Al  0.2502 0.0834 0.0001 0.985 0.810 

6 Fe  0.2502 0.0834 0.0001 0.015 0.810 

7 K  0.0000 0.0989 0.2500 0.820 1.860 

8 Na  0.0000 0.0989 0.2500 0.180 1.860 

9 O  0.4146 0.0932 0.1685 1.000 1.380 

10 O  0.2519 0.8096 0.1573 1.000 1.500 

11 O  0.2515 0.3716 0.1689 1.000 1.390 

12 O  0.4623 0.9442 0.0535 1.000 1.010 

13 O  0.3835 0.2515 0.5340 1.000 1.010 

14 O  0.4577 0.5614 0.0500 1.000 1.100 

15 H  0.3710 0.6270 0.0500 1.000 6.300 
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PDF N° 00-026-0911 

Nombre del mineral Illita Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C 2/c N° de GE 15 

Fórmula química (K, OH3) Al2 Si3 Al O10 (OH)2 

Parámetros de la celda unidad 

a=5.1890 Å; b=8.9960 Å; c=20.0960 Å α=90.00°; =95.18°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia B 

1 Al  0.2484 0.08710 0.0016 1.000 0.300 

2 O  0.4650 0.9450 0.0527 1.000 1.500 

3 O  0.4250 0.2600 0.0520 1.000 1.500 

4 O  0.4530 0.5580 0.0520 1.000 1.500 

5 Al  0.4625 0.9242 0.1372 0.500 0.300 

6 Si  0.4625 0.9242 0.1372 0.500 0.300 

7 Si  0.4593 0.2550 0.1365 1.000 0.300 

8 O  0.4080 0.0960 0.1680 1.000 1.500 

9 O  0.2450 0.8020 0.1620 1.000 1.500 

10 O  0.2629 0.3713 0.01674 1.000 1.500 

11 K  0.0000 0.1016 0.2500 1.000 0.400 
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PDF N° 01-080-3939 

Nombre del mineral Halita Sistema cristalino Cúbico 

Grupo espacial (GE) F m -3 m N° de GE 225 

Fórmula química NaCl 

Parámetros de la celda unidad 

a=6.64020 Å; b=5.64020 Å; c=5.64020Å α=90.000°; =90.000°; γ=90.000° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 Na  0.0000 0.0000 0.0000 1.0000 1.000 

2 Cl  0.5000 0.5000 0.5000 1.000 1.000 
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PDF N° 01-085-2157 

Nombre del mineral Hornblenda Sistema cristalino Monoclínico 

Grupo espacial (GE) C 2/m N° de GE 12 

Fórmula química (Na0.11K0.01) (Ca1.68Na0.04Fe0.28) (Mg3.65Fe1.14Al0.21) 

(Si7.38Al0.62O22) (OH)2 

Parámetros de la celda unidad 

a=9.8100 Å; b=18.0910 Å; c=5.29400 Å α=90.00°; =104.580°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia B 

1 O  0.10990 0.08780 0.21490 1.0000 0.76192 

2 O  0.12020 0.17270 0.72790 1.0000 0.68472 

3 O  0.11040 0.00000 0.71320 1.0000 0.85364 

4 O  0.36720 0.24830 0.79010 1.0000 0.96626 

5 O  0.34760 0.13600 0.10020 1.0000 0.91876 

6 O  0.34370 0.11850 0.59190 1.0000 0.94522 

7 O  0.33680 0.00000 0.28780 1.0000 0.10111 

8 Al  0.28080 0.08460 0.29640 0.155 0.41745 

9 Si  0.28080 0.08460 0.29640 0.845 0.51745 

10 Si  0.29000 0.17710 0.0000 1.000 0.60429 

11 Mg  0.00000 0.08860 0.50000 0.780 0.61566 

12 Fe  0.00000 0.08860 0.50000 0.220 0.61566 

13 Mg  0.00000 0.17710 0.00000 0.710 0.5566 

14 Al  0.00000 0.17710 0.00000 0.080 0.5566 

15 Fe  0.00000 0.17710 0.00000 0.210 0.5566 

16 Mg  0.00000 0.00000 0.00000 0.670 0.66336 

17 Al  0.00000 0.00000 0.00000 0.050 0.6800 

18 Fe  0.00000 0.00000 0.00000 0.280 0.66336 

19 Na  0.00000 0.27780 0.50000 0.020 0.88786 

20 Ca  0.00000 0.27780 0.50000 0.750 0.88786 

21 Fe  0.00000 0.27780 0.50000 0.120 0.88786 

22 Ca  0.00000 0.25280 0.50000 0.090 2.4800 

23 Fe  0.00000 0.25280 0.50000 0.020 2.48 
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24 Na  0.00000 0.50000 0.00000 0.090 1.82 

25 K  0.02820 0.50000 0.05730 0.020 2.52 

26 Na  0.00000 0.48070 0.0000 0.010 2.5 

27 H  0.20130 0.0000 0.7459 1.000 0.8 
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PDF N° 05-001-0869 

Nombre del mineral Andesina Sistema cristalino Triclínico 

Grupo espacial (GE) P 1 N° de GE 1 

Fórmula química Ca0.49 Na0.51 Si2.51 Al1.49 O8 

Parámetros de la celda unidad 

a=9.8100 Å; b=18.0910 Å; c=5.29400 Å α=90.00°; =104.580°; γ=90.00° 

Posiciones atómicas 

N° Átomo X Y Z Ocupancia U 

1 O  0.68988 0.36687 0.21624 1.0000 0.016 

2 O  0.58030 -0.00760 0.13875 1.0000 0.011 

3 O  0.30090 0.39270 0.30826 1.0000 0.014 

4 O  0.49744 0.37119 0.01133 1.0000 0.016 

5 O  0.31610 0.35230 0.12272 1.0000 0.019 

6 O  0.81212 0.10411 0.09412 1.0000 0.014 

7 O  0.51468 0.18853 0.10704 1.0000 0.015 

8 O  0.48741 0.20847 -0.13993 1.0000 0.014 

9 Na  0.26694 -0.01310 0.08090 0.510 0.026 

10 Ca  0.26694 -0.01310 0.08090 0.124 0.026 

11 Ca  0.27129 0.02957 0.04822 0.366 0.018 

12 Si  0.49368 0.33622 -0.10682 0.416 0.008 

13 Si  0.50304 0.31733 0.10594 0.703 0.008 

14 Si  0.68538 0.10870 0.15790 0.720 0.008 

15 Si  0.18069 0.37913 0.17682 0.671 0.008 

16 Al  0.49368 0.33622 -0.10682 0.584 0.008 

17 Al  0.50304 0.31733 0.11594 0.297 0.008 

18 Al  0.68538 0.10870 0.15790 0.280 0.008 

19 Al  0.18069 0.37913 0.17862 0.329 0.008 
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