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Los parámetros reticulares deducidos en el presente trabajo 
se comparan con los obtenidos por Strock (1'938). Se observan 
diferencias en el valor del parámetro a y en el grupo 
espacial. 

El diagrama. de polvo ha sido interpretado usando 10s 
datos de los diagramas de cristal único, y los parámetras 
definitivos han sido calculados por interpolación gráfica. 

The structural constants deducted in the present wark 
haw been compiired with the ones abtained by Strock (1933). 
The differ,mces are the length of a and the spatial group. 

The X-ray pawder diagram has been interprekd and final 
lattice parameters calculated by graphical interpolation. 

Los cristales de [ C O C O ~ ( N H ~ ) ~ ] ,  SO4.3Hz0 fue- 
ron descritos por JAEGER (1904) como pertenecien- 
tes al sistema rómbico. Posteriormente STROCK (1933) 
después del estudio de varios cristales llegó a la con- 
clusión de que eran monoclínicos. E n  la tabla 1 se 
comparan las relaciones paramétricas obtenidas por 
JAEGER mediante medidas goniométricas con las ob- 
tenidas por STROCK y por nosotros a partir de me- 
diciones goiiiométricas y roentgenográficas. 

-- 

Jaeger Strock Presente trabajo 

Rómbico Monoclínico Monoclínico 
a :  b :  C =  a :  b :  c =  a :  b :  c =  
2.2212 : 1 : 1.8003 1.1132 : 1 : 0.7030 2.2254 : 1 :0.7028 

p 9%' 39' j?? = 98.6" 

* De~artamento de Geoloaía. Universidad de Bilbao. 
'" Secci6n de Cristalografía, Instituto "Jaime Almera" C. S. 1. C. 

Barcelona y Departamento de Cristalografía y Mineralogía, Univer- 
sidad de Barcelona. 

2.1. Preparación del comple jo 

El  compuesto fue preparado siguiendo el método 
del "inorganic synthesis" (1960). Los cristales obte- 
nidos son de color rojo y hábito prismático. 

2.2. Determinación de las constantes cristalográficas 

Se han realizado diagramas oscilantes y Weissen- 
berg, obteniéndose ecuador y tres niveles según 001, 
mediante una cámara Weissenberg de integración, 
modelo Nonius, de 57,3 mm de diámetro. 

Los diagramas de polvo del complejo se han rea- 
lizado utilizando un difractómetro Philips, modelo 
PW 1010. Las condiciones de trabajo del difractó- 
metro han sido: ranura receptora 0,1 mm, divergen- 
cia de ranura 1/4O desde 20 = 4" hasta 28 = So, 1/2" 
desde 2 0 = 8" hasta 28 = lSO, y lo desde 20 = lgO 
hasta 20 = 7P ,  RM 8 y 16, TC 4 y velocidad de 
lo/minuto. 

Los diagramas han sido realizados con radiación 
K,, Fe, h = 1,9370 A. 

2.3. Difractómetro automático de cristal único 

Utilizando cristales de 0,50 X 0,l X 0,2 mm, se 
obtuvieron de nuevo por medio de un difractómetro 
automático de cristal único SYNTEX, modelo P1, 
las constantes cristalográficas. 

Las constantes estructurales deducidas en el pre- 
sente trabajo se comparan con las dadas por STROCK 
en la tabla 11. Se observan diferencias en el valor 
del parán~etro a y en el grupo espacial. 

TABLA 11 

a b c  p Grupo espacial Z -- 
Strock 1 l.&) 10.60 Z4i2 A !XP 39' Pm, P%/m o P21 2 
Presente trab. 23.59 10.60 7.45 @@U PB/a 4 



E1 valor del parámetro a encontrado por nosotros 
es el doble del obtenido por STROCK; esto concuerda 
con el grupo espacial del compuesto, que tiene un 
plano de deslizamiento con traslación a lo largo de a. 
STROCIC sugiere dos grupos espaciales sin plano de 
deslizamiento debido a que los diagramas oscilantes 
realizados por él, no le permitieron establecer la exis- 
tencia de dicho plano de deslizamiento. La caracte- 
rización del grupo espacial P2 Ja viene dada por las 
extinciones características de las "International Ta- 
bles for X-Ray Crystallography" (tabla 111). 

hkl: sin condiciones . . h01: h = 2 n 
hOO: h = 2  n . . . . OkO: k = 2 n  

En la tabla V se encuentran los resultados obte- 
nidos utilizando los parámetros Weissenberg afina- 
dos por medio del diagrama de polvo, y los paráme- 
tros calculados en el difractómetro automático. Am- 
bos resultados concuerdan perfectamente dentro de 
las limitaciones de las técnicas utilizadas. 

A) Weissenberg refinados por diagrama de polvo. 
B) Difractórnetro automático. 

El diagrama de polvo ha sido interpretado usan- 
do los datos de los diagramas de cristal único. El 
refinamiento de los parámetros se ha hecho por inter- 
polación gráfica y aproximaciones sucesivas. 

TABLA IV - 
Dotas experimentales 1 - I r  - hk l - Datos calculados 6( 

STROCK cita la existencia de una prodigiosa macla 
("prodigious twinning"), que provoca una pseudo- 
sinletría entre (001) y (101) presentando el mismo 
ángulo que existe entre (001) y (100). 

Después del estudio de diversos ejemplares tanto 
desde el punto de vista óptico como roentgenográfico 
no se ha encontrado en nuestros cristales ninguna evi- 
dencia de la macla citada por STROCK, lo que confir- 
ma el grupo espacial y el valor del parámetro a dado 
en el presente trabajo. Finalmente, y como compro- 
bación se ha utilizado el programa .o "test" del "Soft- 
ware" básico del difractómetro P1 " SYNTEX" 
para comprobar la posible existencia de una macla; 
dicho "test" de probada eficacia ha confirmado todo 
lo expuesto anteriormente. 

La evidencia de la macla descrita por STROCK es 
únicamente morfolbgica, no presentando otros argu- 
mentos que lo demuestren ; pudiéndose pues, concluir 
que en los cristales estudiados por nosotros no se en- 
cuentra dicha macla. 

Los autores del presente trabajo agradecen al pro- 
fesor CORONAS y al doctor GARCÍA GONZALEZ del De- 
partamento de Química Inorgánica de la Universi- 
dad de Barcelona por facilitarnos los cristales del 
complejo estudiado. 
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