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ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS X DE ROCAS PROVENI ENTES DE REGION
ESMERALDIFERA

X-ray Diffraction Analysis on Rocks from Emerald Mining Region

RESUMEN

DIANA BETANCOU RTH G.

La explotacion de las esmeraldas colombianas g diesde tiempo atrds, uno Tecndloga eléctric

de los renglones principales de exportacion, dehitibalta calidad y belleza de Estudiante de Ingenieria Fis

las piedras colombianas. En este trabajo presestamanétodo de analisis de Universidad Tecnol6gica de Pereira
rocas, para la determinacién de la presencia débbgrupo al cual pertenecen dianab@utp.edu.:

las esmeraldas. Se realiz6 un andlisis por media déraccion de rayos X, para

15 muestras en polvo, de rocas provenientes un#@nregsmeraldifera JOSE FERNANDO GOMEZ C.

colombiana.
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ABSTRACT
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The operation of Colombian emeralds has been, domg time ago, one of the

main lines of export, due to the high quality amcity of Colombian stones. In JULIO CESAR MOSQUERA
this work we presented a method of rock analysistife determination of the Fisico, Ph.C

presence of the beryl, group to which belongs etdsra@n analysis by means of Profesor auxilie

the X-ray diffraction was realized, for 15 powdemwples, extracted from the Universidad del Quind

Colombian region of emerald mines.
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1. INTRODUCCION

En Colombia, la mineria es uno de los renglonesade
economia nacional que ha tenido un crecimiento
significativo en la ultima década, principalment [a
explotacion del carbon térmico y, en menor esdala,
explotacion de minerales, como el ferro-niquel, &y d
metales y piedras preciosas como el oro, el platifes
esmeraldas. En particular, las esmeraldas colombian
estan posicionadas en el mercado mundial por su alt
calidad y belleza.

El adecuado desarrollo del sector minero convartri
Colombia en uno de los paises mas competitivos en
Latinoamérica, a la par con Brasil, Chile y Pendieges
lideran la produccién de minerales en la regiénespu
Colombia posee un vasto potencial minero, con la
existencia de diversos ambientes geolégicos quenhac
posible la explotacion de minerales y metales dm gr
interés econdmico. La implementacibn de nuevas
tecnologias en este sector, es una de las estatpgia
alcanzar una mayor competitividad.

En el pais aun existen grandes regiones que sergnan
inexploradas, y es asi como este trabajo pretesidans
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apoyo en la identificacién y caracterizacion dertasas
encontradas en los yacimientos del departamento de
Cundinamarca, particularmente en la bUsqueda de
esmeraldas.

En el presente trabajo presentamos el andlisis de
difraccion de rayos X, por el método de polvos,apar
diferentes rocas extraidas de la zona esmeraldifera
Colombia.

2. DIFRACCION DE RAYOS X

La técnica de difraccion de rayos X ha sido amptiaia
utilizada en la caracterizacion de materiales,aunplen

con la condicién de tener una estructura cristafoca
definida, pues la informacion obtenida de la irtei@n
entre los rayos X y los cristales se basa en ladiion
producida por un conjunto de atomos en un arreglo
ordenado.

La difraccidn de los rayos X por materiales criatz es,
esencialmente, un proceso de dispersion cohergfe [
Esta radiaciércoherente se origina por el choque de los
fotones incidentes contra los electrones firmemente
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ligados a los atomos. Cada atomo irradiado del nahte
dispersa de manera individual en todas las diraesio
Dado que un material esta formado por muchos atgmos
cada uno de ellos es una fuente de radiacién auteere
ocurren fendmenos de interferencia constructiva o
destructiva entre los rayos X dispersados. En
determinadas direcciones del espacio, los raygedies
estdn en fase y producen interferencia construativa
ondas [3], y es en estas direcciones en dondess\ain
maximos de intensidad en la difraccion. Una desidip
simple del proceso de difraccion de rayos X seaogr
mediante la ley de Bragg. La coincidencia en la fas
requiere que la diferencia del camino recorrido losr
haces que interfieren constructivamente, sea umipial
entero de la longitud de onda de la radiacion ettel
[4], y ésta se conoce como la condicion o ley degBy
descrita por la expresiéon

nA = 2d Ser¢ 6N
En la ec. 1, el factor n es el orden de reflexigpugde
tomar cualquier valor entero compatible con el walo
Serg, 101 es el angulo formado entre la superficie de la
muestra y la radiacién incidentedysu longitud de onda;
d es la distancia interplanar de la familia de ptaque
producen la interferencia constructiva.

Es asi como por medio del analisis de materiales po
difraccion de rayos X es posible identificar lagesturas
cristalograficas presentes en las muestras, yvaédrde
éstas, la composicién quimica.

3. PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES
3.1. Equipo de DRX

Para las mediciones de difraccién de rayos X ptades

en este trabajo utilizamos un difractémetro Bruke&
ADVANCE [5], con gonidmetro vertical, tubo con
filamento de tungsteno y anodo de cobre (Cu) cuya
emisién mas intensa es la conocida como linea lka
radiacion K [6], de menor intensidad que la anterior, se
elimina mediante un filtro de niquel (Ni). Como
accesorio adicional se cuenta con un monocromadtmor a
entrada del detector, para eliminar la parte dadacion

Kp que no ha sido eliminada por el filtro dé.Ni

No obstante la radiacion detectada correspondesa la
lineas Ki; y Ka, del Cu, en los difractogramas estan
claramente resueltos en un doblete, para angutos. al
Para ilustrar lo anterior, en la Fig. 1 se presdata
difraccion debida a una misma familia de planod)(hk
para las dos longitudes de onda, en una muestra
comercial de AlO;. El valor de d obtenido con los dos
valores de longitud de onda (1.54059 y 1.54441 A)

" Kp=1.39225 A; el borde de absorcion del Ni esta e840 A,
presentando diferencia con la radiacign ¢fenerada por el tubo de Cu,
lo que significaria contribucién al difractograma.
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difiere en menos de 3 x f0Para realizar los célculos de
distancias interplanares, se utiliza el pico mésniso del
doblete (K,). En caso de no estar bien resueltos, el pico
debido a la linea &, se puede eliminar por software.

d=1,73975+0,00003
Ka N
d
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7]
g Ka2
()
>
(@]
Al 203
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Figura 1 Difractograma de un patrén de calibradénAl,Os.
La distancia interplanar fue calculada de acuerda ey de
Bragg utilizando, para el pico de bajos angulodotayitud de
onda de K, y para el pico de dngulos altosyK

El sistema D8 permite diferentes configuracioneslas

que se puede tener acoplado el angulo de incidgroa
deteccion (configuracién Bragg- Brentafo26), que

fue la utilizada para medir las muestras en polvo.
También se puede mover de manera independiente la
posicion de la muestra con respecto al haz incid@ot
permaneciendo fijo el detectord?2), o fijar wy mover

26. Las muestras rotan alrededor del eje perpendieula

la superficie, obteniéndose un mejor muestreo y una
sefial con mayor intensidad.

El valor del voltaje aplicado para acelerar lostmes y
producir la emisién de rayos X fue, en todos Ieosade
35 kV, y la corriente de 30 mA. Los difractogramas
tomados a las muestras bajo estudio se realizarame
rango de 20° a 80°, en pasos de 0.02° y una duraeo
1.5 s por paso.

3.2. Preparacion de las muestras

El arranqué de las muestras ha sido generalmente con
magquinaria y explosivos, ya que en la mayoria de la
ocasiones es necesario romper la roca en trozos lo
suficientemente pequefios como para facilitar los
procesos de caray transporte [7]. Es asi como las
muestras seleccionadas para este estudio llegaron e
forma de bloque, las cuales fueron pulverizadasanssl

un mortero vibrador de &gata. Se buscé alcanzar una
textura tipo talco para disminuir la rugosidad en |

" Entiéndase por arranque, el conjunto de operagioeeesarias para
separar la roca del macizo rocoso donde se enaventr

" Entiéndase por carga, la recogida de la roca@adandel suelo y su
traslado hasta un medio de transporte.
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superficie de la muestra montada. La cantidad destrau
utilizada para cada medida fue suficiente para icubr
completamente el area en la cual incide el hazaglesr
X.

En la figura 2 se presentan las fotos de los grufsos
piedras mas representativos, los cuales fueron

organizados por color, en cuatro grupos. Dentroatta
grupo se observaron diferentes texturas y vetagu®
evidencia la presencia de diferentes componentes.

%. DORADAS

Figura 2. Fotografias de las muestras tal comeabieron de
la mina.

En la figura 3 se presentan las muestras, ya nzolda
montadas en los portamuestras del DRX, en donde se
observa claramente la division por colores de las
muestras.

Figura 3. Fotografia de cuatro muestras de coldifesentes,
en el porta muestras del DRX.

4. RESULTADOS Y DISCUSION

De todas las muestras extraidas de la mina en fdema
piedra, se tomaron 15 rocas, que fueron clasificada
enumeradas para su posterior identificacion. Efaate
nos referiremos a cada una por el nUmero asignado.
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En la figura 4 presentamos el difractograma expamtal

de una muestra clasificada en el grupo de rocaegri
(M-9), identificada claramente como berilo, como se
muestra en la gréfica, en donde para efectos de
comparacion, se incluye la gréfica de la ficha rgua
para este mineral. Asi mismo, en la figura 5 seqima el
difractograma de una muestra, aparentemente sienlkar
anterior (grupo de rocas grises) en donde se digt@rm
mediante el andlisis de DRX la diferencia en su
composicion.

En la Tabla 1. se presenta el resultado de lossande

los difractogramas para las 15 muestras estudiaas,
donde se sefialan los compuestos quimicos encostrado
en cada una de ellas. La identificacion es cladirgcta
para la mayoria de los méaximos de difraccién pitesen
en los difractogramas, aunque en las muestras M-,

y M-6 se observan unos pocos picos, de baja imtadsi
que aun no han sido identificados.

Muestre|  Composiciél | Férmula Quimic
COLOR: doradas
1] calcopirita | CuFeS
COLOR: blanca
3 cuarzo SiQ
calcite CaCG
cuarzo SiQ
4 illita o .
hidromoscovit | (<H20)AIzSEAIO1(OH),
6 dolomita CaMg (CQ)
11 hidrtl)lmisocovit‘ (KH30)AIzSisAI01o(OH),
cuarzo SiQ
15 calcite CaCG
COLOR: grises
2 calcita CaCQ
dolomita CaMg(CQ
5-7-10 calcita CaCo
9 berilo Al,B€;SigO1e
cuarzo SiQ
12 i@ e 0)ALSBAIO(OH)
hidromoscovit SE/T2oTI I 2
pirita FeS
13 pirita Fe$
14 cuarzo SiQ
berilo AlLBe;SigO1g
COLOR: negras
carbon C
CUgFeSiS‘4
8 gupeiita FeSi
espinela MgGz#0,
dolomita CaMg (CQ
cuarzo SiQ

Tabla 1. Resultados obtenidos de los andlisis de lo
difractogramas de rayos X, para las 15 muestrassas;
separadas por grupo de colores

Vemos como el cuarzo es un comun denominador en la
mayoria de las piedras, para las muestras deupsgde
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color negro, gris y blanco. Se observa también la dado que algunas muestras evidencian la preseetia d

presencia de Fe, Ca, C y Mg, principalmente, fodoan berilo, cuya férmula quimica coincide con la de la
diferentes compuestos con elementos como el S, &a y esmeralda, habitualmente reportada comgABESIOs)e
Cu, en menor cantidad. Pero sélo las muestras MA9 y [8].
14, en el grupo de color gris, presentan en su Este procedimiento de analisis permite determinar n
composicion el Be, indispensable para la formadiéma s6lo la presencia de los elementos quimicos quedior
esmeralda. Los difractogramas obtenidos para estsis la esmeralda, si no también se constata que estos
muestras exhiben la estructura cristalina del degitupo elementos estén asociados de acuerdo a la es&ructur
al cual pertenece la esmeralda. cristalografica deseada.
La difraccion de rayos X es una técnica alterngpiaea
M-9 la identificacion de minerales, presentando vesta@bre
. las técnicas de analisis quimico, tanto a nivel de
g simplicidad para la preparacion de las muestrasooem
= la mayor informacion suministrada. Los analisis
s l l J | guimicos requieren de utilizacion de disolvefites
@ W B LT T B ensayos piragnéstichanientras que el método de polvos
L Berilo (PDF: 01-073-1918) DRX requiere solo de la pulverizacion de la muestra
5. BIBLIOGRAFIA
‘ ‘ ] I ] ] L i [1] C. Kittel, Introduccién al estado sélida’th ed. New
A el 1] UL fhtleot ) ool st York: Wiley, 1996, pp. 27-50.
°o® o w w0 [2] R. L. Snyder and R. Jenkinkytroduction to X-ray
28 Powder DiffractometryNew York: Wiley, 1996, pp
Figura 4. Difractograma de rayos X tomado a unastae 48-170.
rocosa (M-9), y la ficha reportada para el berdn,donde se [3] B. D. Cullity, Elements of X- RAY diffractip@nd,

observa una excelente coincidencia. Massachuses: Addison-Wesley, 1978, pp 5-96.

[4] P. P Ewald editor50 years of X-Ray Diffractign

Glasgow, Scotland: International Union of
M-13 Crystallography by A. Oosthoek's Uitgeversmii, pp
< 57-113.
E) [5] D8 X-ray Diffractometer Introductory User Marua
= A J{ Bruker AXS Gmb H Germany Order no. DOC-M88-
2 \ ol il ZXX045 V8, May. 2005.
S - [6] V. K. Pecharsky and P. Y. Zavalfundamentals of
E Pirita (PDF: 01-071-1680 Powder Diffraction and Structural Characterization
of Materials New York Springer, 2005. pp 102-150.
[7] E.B. Alcala, A. B.Alfonso y A.FloresManual de
entrenamiento minero SERGEOTECMI: Servicio
‘ 11 ] ' 1 Nacional de Geologia y Técnico de Minas, Bolivia.
S Junio 1996. [Online] Disponible en: www.sergeomin
20 .gov.bo/ Documentos/
Figura 5. Difractograma de rayos X tomado a unastnae [8] E. Ga_a_vrilenko “Esmeralda_s’en los rurales d.eiRL.J,
rocosa (M-13), y la ficha reportada para la piréa,donde se Condiciones de formacion y caracterizacion
observa una excelente coincidencia. comparativa con las esmeraldas de otros origenes”
Ph. D disertacién. Escuela técnica superior de
3. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES ingenieros de minas. Univ. Politécnica de Madrid,
2003.
El método de difraccion por rayos X — método de/psi
y su paquete DIFFRAR®, permite encontrar un conjunto
de todos los maximos de difraccion que constituya u
huella de identificacion de cada material, logramnaha
identificacion completa de los materiales de lagstnas
extraidas de la mina.
Se observa que la posibilidad de encontrar esnerad " Los disolventes pueden ser acidos o bases.

la mina de donde fueron extraidas estas rocasltas a Ensayos que se realizan por la accion mas o menos
directa del fuego.



