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PROGRAMA DE COMPUTACION PARA LA IDENTIFICACION
DE MINERALES POR SU DIFRACTOGRAMA

Francisco José Fabregat-Guinchard *

RESUMEN

El programa se refiere a la determinacién de uno o de los varios componentes de
una mezcla de sustancias a partir de su diagrama de polvo logrado por difraccién de rayos X.

SOMMAIRE

Le programme fait référence a la détérmination d'une ou de plusiéres .composantes
d’agrégat de substances a partir de son diagramme de poudres obténu par diffraction des

Rayos X.

INTRODUCCION

El problema de la interpretacién de un dia-

ma de Debye, muy sencillo cuando se refiere al

e una sola sustancia, se complica en el caso de tra-

tarse de una mezcla. La comparacién con las tar-

jetas patrén se hace muy laboriosa ]por el gran nu-

mero de espectros estudiados, y a ella puede ayudar
con mucha eficacia la computadora electrénica.

En vistas a la reduccién de esa labor se han
adoptado algunas reducciones; una de ellas es inde-
pendiente del pro?rama redactado para sus aplica-
ciones més generales, y se refiere al uso restringido
de tarjetas de minerales, cual es el caso de muchos
laboratorios. Otras simplificaciones se explican al
detallar el proceso seguido. '

Ciertamente, ya existen algunos programas si-
milares, como ¢ de Frevel (3 4), &l do Nichols
(9), el de Johnson y Vand (6, 7, 8) empleados en
la ASTM (1, 5, 8) (American Society for Testing
and Materials), y el de Flores-Plancha (2) del Ins-
tituto Mexicano del Petrdleo, entre otros; maés el
actual se propone por tenerlo como mas sencillo y
seguro.

* Departamento de Geoquimica, Instituto de Geologia, UNAM.

DESCRIPCION DEL PROGRAMA (Figura 1)

Se inicia con una tarjeta de control en la que
se indican:

MT el nimero de tarjetas de comparacién
gue se utilicen. Estas se podran reducir a sélo
e minerales, o de sustancias orgdnicas, de
metales, de sales minerales artificiales,
etc.,... segin la indole del problema. En el
ejemplo tratado se hace referencia a sélo
especies minerales, y alin entre éstas, se po-
drian restringir si se tratase del analisis de
rocas segin su naturaleza.

AL la longitud de onda de la radiacién uti-
lizada. Aunque suele emplearse la de Cu, hay
laboratorios que utilizan otras. Hasta hace
?&co tomaban como valores de la radiacién

filtrada los resultantes de (Key + 2Ka.)/
3; mas ahora se prefieren emplear los de Ka.

N ntmero de lineas (méximos) de la mues-
tra. Si se parte del difractograma, se registran
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Figura 1.-Desarrollo del programa
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GO TD 31
32 AL=1.,54051
GO TO 31

l 29 AL=0,70926
‘ 33 AL=1,78892

0183
| 38 AL=1,93597
. _ G0 70 31
| 35 AL=2428962
-, 60 TO 31
31 PRINT 30,AL

PRINT 41,MH

41 FORMAT(/#75X»'FACTOR DE FRROR DE LECTURA=',12)
PRINT42s M7

42 FORMAT(/»75X»*FACTOR DE CALIBRACION DE EQUIPOx',13)
GO TO(23,24)MN

G0 TO 25
| 24 NN=3
25 PRINT 13
| 13 FORMAT(//»1X» *ANALIS1S P DIFRACCION DE LA MUESTRA 1'»//)

— e EEFURABELESPECTRA—PERANALEZAR—

c
‘ READ2,MINs HAN, HONp CFNCT ) » IminN)
1 2 FORMATC3AS,13F5,1,/216F5,1 »/216F5.1)
PRINT 28, MIN,HMAN,MON, (FN(I)s 1=l N)
28 FORMAT(1X»3A5,'= CcON MAXIMOS EN 2 THETA '216F541s/

eolliuss Are oo 7 o 436 48
T I AT LT W7 T T TIAT AT Y 47

poiél=isN
MICI)=FNCI) + 10,
MICIYeMICI)+MZ

16 CONTINUE
PRINT12

¢
¢ LECTURA DF AS TApJETAS DE FINK N DE HANAHALT

¢
|—- 11=0
l DO 7 K=lsNT
" ?g fan =W Y 1isd

LI rreurrTan

| 19 REAné.unn;uEH:HUH,NIHnNAH,NEH,(EN(L),L.i;a),KA,Kn
| 6 FORMATC(O6AS»2X»F6432TF5:3,12215)

| NN=mB

| 60 10 21

READ22,NOHs NEs NUMs NIH2NAMANENS ¢ENCL )2 Lml23y2kArKD

NN=3

| ¢ CONyERSION DE LECTURAS A ANGULOS 2 THETA
e S—

21 K3=0

[ Y.

| ENERENCL)

IFCENE«EQ400) 60 70 15
TE2(L)=2,#wARSIN(AL/(2,+ENE))
TI(L)=(TE2(L)*180,)/3,14159
LACL)= T3(L)*10,

L 0O 45

U LN Tind

Figura 1.-Desarrollo del programa (continuacitn)
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101 CONTINUE
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¢
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¢
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G0-TO 201 — R
210 MIG=MIG+1
2o—CONTINUE
200 CONTINUE
e
DO 37 L=i,8
LAtL) =0 — -—
ENCL)=0

37— CONTHIHE-
{ GO TD (211,212)s MM
211 MAGEMIG+2 —
ao TO 213
212 MaAG=MIG
213 CONTINUE

6D TO ¢206,207) My e
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= w3 13,15 — ——— — ===
GO TO 208
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*'»13515) A
208 PRINT 203,u1G,!x
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IR

A0 FORMAT(//»'#wsvawaDETERMINACION SORRE '»I5,¢ TARJETAS DE PATRONES,

Figura 1.-Desarrollo del programa (continusacién)
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ANALTgIg PaR DIFFACCTon BE LA MUEGTRA 3

MyEsTrA Prucfa = ervt MAXIMOS 1 2 THETA

RADIACIOy DL

FACTOR OC Fapor DE |FCT pAm 3

LAMBDp= 1.78892

FACTNR Dg CAL{BRAC{ON Dp pRUyPO® =y

1303 28:0 2842 2647 2Tel 27,9 30¢9 31e7 33.8 382 36,3 36,9 38.8 40.2 .log 46!9
bARY |

82,7 44,0 67,1

57,5 89,4 50,5 53,2 55,7 5

68

T1s7 T2:2 77,8 78,7

FOSIBLES COWPORENTES o

CAFCITA CB” L[H[AS an GRADUS 2 (M1
' ESPCCTRD cOH ¢ WAXIMOS

cUARZQ €OM LINEAS EW GPADOS 2 TH
FSPE-TRN O0H 9 NAXINOS

YESD CON LINEAS M GRADNS 2 TH
ESPLCTPA €ON 9 MAXIMOS

HalIrs Con L[”EAS 'y ARADPpg 2 tH 3
ESPLCTRG CNN 6 HAXINOS

HALITA ¢ol LIMEAS TH GRADDS 2 TH 1
- ESPE.TPOD ON & HAXTHOS
TRIDIMITA AN LLIMCAS £H GRANOS 2 TH
ESPLCTRO COM & WAXIHOS

CALCITA » coM LIVEAS [N GPADBS 2 TH 3
ESPECTRD NN 8 HAXTIMOS

CUARTO - Can LInEAS Ey GRADnS 2 qH 8
pLF s+ CSPECTRD cON 7 MAXIMOS
YATERITA cGH LINCAS EN GRADOS 2 TH !
ESPECTRO cOR & RAXIMOS

YESD * ¢on LIMEAS EN GRADGS 2 TH 1

EspECTRND ¢DH 9 MAXIMDS

Cuh LIyFag En GPADpg 2 tH !}
ESPECTRO ¢ON

GUTTERMALTTA
6 MAXIHOS

whkderaDETFPUINACTRN STLRE

33.88 £1.58 45.77 50.42 55.53 56,29 T{.55 72,10

EN COINCIDENCIA, SDBRE § COMPARADDS,

23,96 30.78 A2.86 45,98 49,81 58,87 44,34 71,02
EX (OIMCIpENCIA, SOBRE 8. cONPARAQDS,

13,10 23,73 26.98 33,65 35,93 38,89 50,568 55,85
FN COINCIDEMCIAs SNRRE & COMPARADOS,

31475 33454 36485 53482 66,56 78,75

£N COIMCIDFNCIA, SORRE & COMPARADOS,

31,85 36.99 524482 63491 78475 90.45

EN (OIHcIpDEMp1A» SOBRE 6 ¢DMPARADOS.

28,18 25,39 27,01 27.23 35,30 42,90 A2.28 45,77

CH COINCIDTNCIA» SOBRE 8 COMPARADDS.

26,80 34,34 42,10 46,20 50,68 55,85 5T.15 67,98
EX COIMCIDCNCIAs SOBRE B CDMPARADDS.

24,28 31,07 42,83 26,20 58487 71,02 81452 L g ]

EM CDINCIDENCIA, SOBRE 7 COMPARADOS,

28,24 28,94 31.45 38,25 45,56 4729 5147 58.87

EN cOIMcIDEMCIAr SOBRE 8 cOMPARADBDS.

£3.59 20,18 2730 33,99 36.32 38,99 50.94 56,49
En COINCIDEHCIA, SOBRE 8 COMPARADOS.

29,36 30,74 32,57 .11 36406 87,52 50416 58.87

FN COINCIDEMCIA, SORRE 8 COMPARADOS,

100 TARJETAS PE FPATROHES.

Figura 1.-Desarrolle del programa (continuacién)
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todos los maximos que destaquen aun media-
namente del fondo. Cuantos més maximos
se istren, sobre todo tratdndose del ana-
lisis de muestras, tanto més seguridad se
daréd a las determinaciones. Se registran sus
posiciones mediante el éngulo de Bragg 20
con unidades y décimas de irado.

Esta lectura, aunque variable segiin el an-
ticitodo empleado, es méas segura que su
transformacién en d mediante tablas; sin
embargo, la computadora ya efectiia automa-
ticamente estas conversiones. -

MM tipo de tarjetas de comparacién que se

hayan de emplear colocando un 1 para las -

de Fink, con indicacién de las 8 lineas prin-
cipales; 2 para las de Hanawalt, con la po-
sicién de las 3 més importantes.

MH correccién del error de lectura, en dé-
cimas de grado expresadas como entero. Con
ello se tiene seguridad en las apreciaciones
del difractograma, cuya precisién no va més
alla de décimas de grado.

MZ correccién de calibracién del equipo,
también en décimas de grado con su signo:
para favorecer su apreciacién se puede mez-
clar cuarzo a la muestra y leer la correccién
que requiere uno de sus maximos. También
en difractémetros bien calibrados, registrar
exactamente la posiciéon de la plumilla grafi-
cadora en el momento en que fa cronometra-
dora sefiala el grado entero. Por este medio
seré facil deducir la correccién + o - que re-
quiera todo el diagrama.

Las tarjetas de la muestra por analizar, com-
portan una indicacién de referencia y luego las posi-
ciones de los méaximos en el difractograma, hasta 50
para_incluir en dos o tres tarjetas. caso de re-
querir mas, habria que corregir este dato en el
programa (Formato y dimensigg). El espectro ob-
tenido se transforma en un vector de puntos dis-
continuos, 2 entre los 5° y 85° que se tienen como
limites habituales, considerando uno cada décima
de grado. Para ahorrar tiempo de maquina, se cam-
bian sus valores a enteros, multiplicindolos por 10.
Se ajustan con el término MZ.

Se obvian los errores de experimentacién (al
comparar con espectros patrones, al no apreciar
exactamente las posiciones de los méximos, etc.%
programado para que la computadora coloque e
valor MH a izquierda y a derecha del que corres-
ponde a cada punto de difraccién.

El sistema de anélisis trata de buscar qué tarje-
tas tienen maéximos de difraccién que encajen pre-
cisamente con los de la muestra tratada. De tener
ambos espectros algunos puntos comunes, y éstos
bien precisos, la comparacién serfia inmediata; mas
dados los errores fisicos y humanoes de apreciacién,
se requiere de cierta holgura en el encaje para per-
mitir los mejores resultados. Esta se logra con el
ajuste de los factores MZ y MH indicados. Des-
graciadamente, no puede exagerarse este 1ltimo
porque se permitirian encajes de sustancias extra-
iias; sin que por otra parte sea factible restringirlo
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so pena de dificultar los de tarjetas adecuadas.
Nétese que las comparaciones se hacen con valores
24, segun la longitud de onda emgleada, reduciendo
a ellos los valores de espaciados d que hacen habi-
tualmente los espectros estudiados: todo ello se
programa para ser realizado por la calculadora.
Como base de informacion se emplean los da-
tos codificados por la ASTM (American Society for
Testing and Materials), que son de dos clases:

1.—Indices de Fink: valores de los 8 maximos
mas importantes del espectro, general-
mente en orden de d decreciente (que
resultardn en 24 crecientes, luego de la
transformacién).
2.—Indices de Hanawalt: con los valores de po-
sicién de sus tres méximos més impor-
tantes, con arrgglo a sus respectivas in-
tensidades. .
El programa puede utilizar unos u otros, or-
denandolos previamente en funcién de 26 crecientes.
En obsequio al ajuste de informacién, se pue-
den utilizar ambos bloques de indices, primero el de
Hanawalt y luego el de Fink. Claro estd que podria
aumentarse el mimero de miximos de comparacién;
mas ello podria dificultar la seleccién del patrén
correspondiente por no encajar con el de la muestra
analizada. En efecto, si en la lectura de la mues-
tra conviene aumentar los datos hasta leer las ele-
vaciones ain pequefias que se destacan del fondo,
en la lectura de los patrones es preferible restrin-
girse s6lo a maximos bien destacados; con ello se
logra mayor seguridad en el encaje de comparacién.
No se tienen en cuenta en este programa las in-
tensidades, ya que pueden variar por proximidad
de maximos de elementos diferentes, o por super-
posicién de dos de la misma localizacion aunque
propios de sustancias diferentes, o alin de la misma
sustancia por su concentracién relativa en la mues-
tra. Las selecciones se basan tnicamente en posi-
ciones geométricas.

SALIDA DE RESULTADOS

La salida del programa imprime la longitud
de onda empleada y los factores de error de lec-
tura y de calibracién del equipo. A continuacién las
posiciones 20 de los méximos de la muestra, tales
como se ha leido en el diagrama de difraccién, sin
su correccién MZ. A continuacién sigue la relacién
de las tarjetas gatrén seleccionadas como posibles
componentes de la muestra propuesta, indicando su
mimero de coincidencias con relacién al nimero de
valores comparados.

Puede ocasionar extrafieza que el programa
arroje como méximos en coincidencia un nimero
mayor de los que trae la tarjeta patrén: ello se debe
a que no comparando ‘escuetamente las lineas de
valores 20 de la muestra, sino las bandas de ellos
ensanchadas por MH y MZ, pueden solapar. otros
maximos cercanos, por exceso o por defecto, y asi
repetir comparaciones. Claro estd que la seleccién
de componentes obedece a los factores experimentales
previstos y podra haber alguna sustancia fantasma
que se hubiera infiltrado gracias a que sus valores
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cumplan con las condiciones de las legitimas. Este
caso, aunque raro, no tiene solucién y queda al jui-
cio critico del investigador. Sin embargo, se pueden
constrefiir estos errores de apreciacién limitando
el mimero de tarjetas de comparacién, como ya se
ha indicado: si se trata de minerales, de arcillas,
de rocas, de especies metamorficas, . . ., etc. Los re-
sultados terminan con la indicacién del niimero de
tarjetas patrén utilizadas.

NOTA: Es de advertir, para la correcta interpre-
tacién del diagrama de la mezcla de sustancias, que
se ha de tener mucho cuidado en los méximos que
aparezcan con alguna irregularidad para ser medi-
dos correctamente interpretando los pequefios salien-
tes como &erteneciendo a otros vertices menores
adjuntos. Esto es muy de notar, ya que podrian
omitirse al%unos maximos superpuestos, aunque im-
portantes, dificultando la interpretacién de los re-
sultados. Para obviar este inconveniente, sobre todo
en favor de méximos muy cercanos que se solapan
completamente, es ventajoso aumentar algo el fac-
tor de lectura.
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