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RESUMEN

Particulas nanoscopicas de un mineral de U-Ta-Nb-O fueron analizadas por
microscopia electrénica de transmisiéon (MET) y de barrido (MEB). Se midi6 la
composicion de los nano mono cristales por espectroscopia dispersiva en energia
(EDS) vy las distancias interplanares fueron calculadas de los patrones de difraccion

de electrones.
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INTRODUCCION

El mineral estudiado, encontrado en 1974 en Tanti provincia de Cérdoba, Republica
Argentina, fue reconocido como U-Nb-O y su importancia esta asociada con
aplicaciones de tipo nucleares, [1], en ese trabajo se calcularon los parametros de
red a partir de los patrones de difraccion de Debye-Scherrer (DRX) proponiéndose
que este mineral podria tener una simetria ortorrombica [2,3]. Otras muestras
provenientes de San Ignacio y Cumbre de los Pinos, en la frontera entre Catamarca
y Tucuman de la Republica Argentina, fueron también estudiadas [4], en éstas se
encontraron pequefias diferencias con las primeras, [5] bservandose la existencia
de mayor cantidad de Ta respecto al Nb, lo cual contradijo la primer referencia [1]
donde las cantidades de Nb fueron mayores que las de Ta, ya que este elemento se
encontré como minoritario. Un mineral similar fue estudiado y reportado en la
bibliografia, [6]. EI mineral que se estudia en este trabajo figura en la tarjeta 29-
1373 de la base Mineral Powder Diffraction File, 1993, [7]. Con el propoésito de
determinar su estructura cristalina presentamos un estudio realizado por
microscopia electrénica de transmisiéon y barrido con la idea de poder dar
informacién que ayude en este propoésito.

MATERIAL Y METODOS

El mineral fue molido en un mortero de agata para obtener un polvo fino de
dimensiones tales que pudieran ser observados por MET. Se cubrieron unas grillas
de Cu con una capa de carbén, por otra parte el mineral molido fue mezclado con
etanol y separado por ultrasonido. Luego se tomé una gota de la mezcla del
mineral. a mitad de altura para obtener particulas de densidad media y finalmente
ser depositadas sobre la grilla.

Las muestras (MET) fueron observadas en un equipo Philips CM 200 con un
analizador dispersivo en energia (EDS) a 200 kV. ElI material no molido fue
observado por microscopia electrénica de barrido (MEB) en un equipo Philips PS EM
500 y analizadas por EDS.
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RESULTADOS

La Fig. 1 muestra un conjunto de particulas de forma acicular, en la Fig. 2 se
observa un patrén de difracciéon de electrones con anillos correspondientes a una
muestra de pocos cristales difractantes, las coronas circulares que acompafan a las
circunferencias provienen de la folia amorfa de C que sirve de soporte del polvo.
Las Figs.3 y 4 son los correspondientes campos oscuro y claro obtenidos de un
sector perteneciente al primer anillo de la Fig. 2. De los patrones de difraccion de
electrones se midieron los diametros de los anillos y calcularon las distancias
interplanares, ver Tabla 1 donde ademas se incluyeron los espaciados calculados
por DRX. La constante de camara fue verificada con una folia de Au. Los datos
mostrados en la Tabla 2 muestran la composicibn nanoscoépica del material,
adquiridos por EDS en el MET en tres posiciones de las agujas: en ambos extremos
y a mitad de su largo. También se midié la composiciéon entre agujas. En el EDS,
no mostrado en este trabajo, se observarian los picos de Nb, Ta y U acomparfiados
por loa elementos minoritarios: Si, Fe y Al presentes en este mineral. La imagen
obtenida por MEB, Fig. 5 exhibe la forma microscépica acicular de las particulas no
molidas.

DISCUSION

El cristal microscépico reportado en la referencia [6] tiene la misma forma acicular
que las particulas vistas en nuestras observaciones MEB y MET de este trabajo.
Después de moler al mineral en el mortero las particulas mantuvieron la forma de
agujas de dimensiones nanoscopicas. El largo de las nano agujas varia de 50 nm a
150 nm y su ancho es de aproximadamente 15 nm a 50 nm, manteniendo una
relacién entre el largo y el ancho de las agujas de 3. Las cristalitas observadas en
campo oscuro, Fig. 3, son coincidentes con las mismas particulas por lo que se
puede afirmar que las particulas son monocristalinas. La composicion
semicuantitativa proporcionada por EDS de las agujas es bastante uniforme. Las
composiciones entre agujas es diferente probablemente por la forma de
preparacion de la muestra.

CONCLUSIONES

Se ha podido observar por MET nano cristales de este mineral de UNbTaO y hemos
visto que conservan la forma de dimensiones microscopicas observadas por MEB.
Las distancias interplanares presentadas en este trabajo son similares a las
calculadas en [2,3] y [5] Yy la composicién contiene mayor cantidad de Ta que Nb.
Las nano particulas molidas son mono cristalinas. Trabajo adicional de difraccion de
rayos X esta siendo realizado para determinar con mayor seguridad su estructura
cristalina.
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ANEXOS

Figura 1 Morfologia acicular de los cristales, la barra indica 200 nm
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Figura 2 Patron de difraccion de electrones

Figura 3 Campo oscuro de cristalitas. Barra: 50 nm
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Figura 4 Campo claro correspondiente a Fig. 3, Barra: 50 nm
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Figura 5 Micrografia MEB de los cristales. Barra
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Tabla | Distancias interplanares obtenidas por DRX y patrones de electrones.

Calculados Calculados
por MET por DRX
A) A)

1.05131 1.082
1.53144 1.528
1.87012 1.88
2.02597 2.03
2.11405 2.14
2.26154 2.27
3.47309 3.45
4.42029 4.44
452309

6.94617 7.08

Tabla 2 Composiciones obtenidas por EDS en at %.

Posicion de (@) Al Si U Nb Ta Ti Fe Ca
observacion.

EXtrem 609 | 06 | 90 | 65 | 2.2 | 19 06 |1.2
Aguja 1 | Medio 617 | 05 | 93 | 6.4 | 2.2 | 188 06 |05

EXtrem 583 | 09 | 101 | 65 | 2.7 | 19.4| 0.4 | 0.9 | 0.7
Aguja 2 al medio | 52.6 |06 |99 |76 |24 |244 |01 |07 |1.3
Aguja 3, al medio | 57.5 | 0.9 10.5 [ 6.4 2.1 20.7 | 0.5 0.8 0.6
Aguja 4, al medio | 54.9 |05 |11.2 |9.1 |23 |193 |0.4 |0.8 |1.4
Aguja 5, al medio | 50.8 | 0.7 |59 |37 |27 |341 |09 |06 |04
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