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Resumen
Cuando es posible crecer un cristal simple hasta dimensiones
entre 0.2 y 1 mm y con adecuada perfeccion cristaina la
difraccion de rayos-X (DRX) nos proporciona directamente la
estructura cristalina del material, en caso contrario hay que
requerir del conocido método de polvos (policristales) donde
para resolver la estructura hay que combinar datos de DRX
con informacién a priori procedentes de otras técnicas
experimentales. A diferencia del método del cristal simple
donde la estructura puede ser resuelta y refinada en horas o
pocos dias, a partir de policristales resolver una estructura
puede tomar meses, en el caso en que ello sea posible. Fueron
indexadas estructuras cristalinas de Materiales Moleculares en
polvo a partir de datos de difraccion de Rayos-X (DRX) de
cristales pertenecientes a una familia de materiales [lamados
imidazolatos porosos 6 ZIFs (del inglés Zeolitic Imidazolate
Frameworks).
Introduccion
Un objetivo primario en el estudio de un material solido es
poder establecer sus propiedades fisicas y la dependencia de
estas del modo de preparacion, composicion, de las
interacciones con agentes externos, etc. A nivel atdmico las
propiedades fisicas estdn determinadas por € tipo de
interacciones gue se establecen entre &omos vecinos (enlaces)
en el solido y las propiedades de simétricas de la unidad de
construccién o celda elemental de este. Para conocer ese tipo
de interacciones y propiedades de simetria hay que determinar
las coordenadas X, y, z de cada &omo en la celda elemental y
el grupo espacial de simetria propio de una estructura
determinada. En esto consiste lo que se conoce como
resolucion y el refinamiento de la estructura cristalina de un
material dado.
Existen en la literatura diversas formas para efectuar la de
determinacion de estructuras cristalinas a partir de DRX en
polvos, sin embargo, muchos autores convergen en que €l
proceso puede llevarse a cabo mediante los pasos siguientes:
1. Indexado y determinacion de la celda unitaria.
2. Descomposicién del patron de difraccion en intensidades
integradas.
3. Asignacién del grupo espacial.
4. Determinacion del modelo estructural de partida.
5. Refinamiento del modelo estructural.
El primer paso para poder analizar en patrén de difraccion es
siempre el indexado, €l cual, consiste sencillamente en asignar
indices de Miller a los picos de nuestro difractograma en base
a ellos determinar la celda unitaria. Los datos de DRX se

complementaran con informacién procedente de otras técnicas
de caracterizacién que incluyen: espectroscopias IR, Raman,
UV-Vis, Moéssbauer, RMN de solidos; termo-gravimetria, y
microscopia electrénica (SEM TEM), entre otras.
Procedimiento experimental
Tanto el indexado como la determinacién de la posible celda
unitaria se llevo a cabo mediante e uso del programa
DICVOL el cuad se basa en e método de dicotomia
volumeétrica, de ahi su nombre; ya que en este método consiste
en variar los parametros de la celda unitaria dentro de ciertos
limites establecidos por el usuario, hallar una celda cuyos
méximos de difraccion calculados se encuentren cerca de los
experimentales. El éxito de esta etapa es crucial pues depende
fuertemente de |a calidad de los datos tomados.
Resultadosy Andlisis
Las estructuras cristalinas fueron indexadas siguiendo el
procedimiento descrito anteriormente. En todos los casos se
obtuvieron buenas figuras de mérito entre los patrones
experimentales y los calculados. Los resultados encontrados
pueden ser resumidos en la siguiente tabla:

Tabla 1. Resumen de las datas estudiadas.

Data Fase
2-Etim-Zn-DMF100 Monoclinica
Zny(im),-DMA Monoclinica
Zn(im),DMF Monoclinica
Conclusiones

Fueron indexadas tres composiciones de estructuras cristalinas
de imidazolatos porosos a partir de datos de difraccién de
rayos-X mediante la técnica de polvos. En la mayoria de ellas
se observo una coordinacion monoclinica. Queda para trabajo
a futuro el refinamiento de estas estructuras y hacer uso de
técnicas experimentales complementarias, tales como EDS,
TG, espectroscopia IR y espectroscopia Mdsshauer, entre
otras.
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