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tizaci6n dei laboratorio los sistemas de rayos X
aceptan la entrada de muestras por medio de cin-
tas transportadoras o robots.

En general. en los analisis por rayos X. todas las
muestras voluminosas deben ser molidas. EI ta-
mano de grano aconsejable debe ser menor de 50
micras. Cuanto mas pequeno y semejante sea el
tamano de grano mas homogenea sera la mues-
tra. Presiones de 10 a 20 toneladas con tiempos
de presi6n de aproximadamente 10 segundos son
suficientes para la preparaci6n en portamuestas
de aluminio. anillos de acero o directamente con
o sin agentes ligantes. En los casos donde se pre-
ven efectos provocados por muestras heteroge-
neas o por el tamano de grano se utilizan perlas
para aumentar la precisi6n dei analisis por FRX.
principalmente en el control de calidad dei pro-
ducto acabado. Las muestras Ifquidas O pulveru-
lentas son analizadas directamente en capsulas.

Introducci6n

EI analisis por rayos X es un metodo completa-
mente aceptado para el control de proceso y cali-
dad en la industria ceramica. La Difracci6n de Ra-
yos X (DRX) distingue las fases presentes y su es-
tructura y la Fluorescencia de Rayos X (FRX) la
composici6n eiemental. Las ventajas de los mo-
dernos sistemas analrticos de rayos X son nume-
rosas: mrnima preparaci6n de muestras. tiempos
cortos de medida. flexibilidad analrtica. alta repro-
ducibilidad y completa integraci6n en los procesos
automatizados.

Los actuales espectr6metros de rayos X determi-
nan casi todos los elementos de la tabla peri6dica.
desde el Berilio al Uranio. en muestras s6lidas. li-
quidas y pulverulentas. Dependiendo de la aplica-
ci6n. se pueden obtener resultados desde niveles
de las subppms hasta el1 00%. La medida se reali-
za en segundos para cada elemento y el analisis
puede ser completamente automatizado. Los di-
fract6metros de rayos X cubren todo el rango de
analisis cualitativo y cuantitativo en minerales y
desde la determinaci6n de tamano de cristal has-
ta el refinamiento de la estructura. En la automa-

nimos de espacio. instalaci6n sencilla. bajo mante-
nimiento y facil operaci6n. Estos equipos basados
principalmente en la dispersi6n de energras (ED-
FRX) no compiten con las caracterrsticas de los
equipos grandes basados en la dispersi6n de lon-
gitudes de onda (WD-FRX) los cuales necesitan
de un laboratorio e infraestructura adecuada.

La espectrometrra basada en WD-FRX se caracte-
riza y diferencia de la ED-FRX en la manera que re-
suelve las Irneas de la radiaci6n caracterrstica de los
elementos. En ED-FRX la resoluci6n se realiza di-

Instrumentacion FRX mas pequeiia y
facil de usar

Para el control de proceso en Ifnea o pr6ximo los
sistemas deben diseiiarse con requerimientos mf-
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metodos de evaluaci6n para muestras de rutina y
materiales desconocidos. La pantalla tactil repre-
senta la funcionalidad sin el uso de teclado y rat6n
para el personal sin experiencia en PCs. dando re-
sultados desde el primer dfa. EI diseno compacto
de este tipo de instrumentos con ordenador e im-

presora integrados, pantalla tactil y vacfo asegura
el mfnimo requerimiento de espacio y rapida ins-
talaci6n y colocaci6n (Figura 3).

rectamente en el detector, gracias a las innovacio-
nes en electr6nica yen los algoritmos numericos.
La alta resoluci6n de la WD-FRX se debe a la apli-
caci6n de las propiedades 6pticas de la radiaci6n 0
longitud de onda caracterrsticas de los elementos.
Las longitudes de ondas son colimadas y despues
dispersadas en un cristal analizador en los angulos
defjnidos y registrados por un goni6metro alta-
mente preciso (Figura 1 ). Debido al fen6meno de
la dispersi6n de longitudes de onda el detector
puede dedicarse exclusivamente a cada Irnea.

En ED-FRX el detector tiene que registrar la in-
tensidad total resultado de las seiiales caracterrsti-
cas de todos los elementos presentes. Por 10 tan-
to la WD-FRX puede ofrecer la mas alta resolu-
ci6n y una mayor precisi6n debido a su confjgura-
ci6n. En la ultima decada los esfuerzos se han diri-
gido a desarrollar un sistema mas compacto de
WD-FRX y mejorar la capacidad analrtica de los
equipos basados en ED-FRX.

EI desarrollo de un sistema de dispersi6n por lon-
gitudes de onda que combina las altas caracterrsti-
cas analrticas y la flexibilidad de este tipo de equi-
pos con las ventajas de economra de espacio yefj-
ciencia de un ED-FRX ha dado como resultado un
espectr6metro WD-FRX (Figura 2) con un volu-
men de menos de 1 m3 ofreciendo una completa
soluci6n ,analrtica ( rango eiemental para s61idos y
polvo desde el Be al U. Na a U en muestras Irqui-
das, precisi6n mejor 0.1% Rel. para mayoritarios).

Figura 3: espectrometro de meso de ED-FRX con pon-
tO//O tcictil (52 RANGER)

Software analitico FRX .sistema casi-experto

LoS ultimoS programas basados en parametros
fundamentales proporcionan al analisis de FRX ra-
pidez y facilidad de calculo de loS coeficientes de
correcci6n apropiadoS (alfas variables) para com-
pensar las influencias entre elementos ( efecto ma-
triz). ESto permite la definici6n de calibraciones
universales en un amplio rango de concentracio-
nes (Figura 4). Ademas. loS programas de facil ma-

nejo incluyen precalibraciones especializadas para
extender el rango de rutinas analrticas facilmente.
De especial interes son loS programas universales,
que permiten el analisis de casi todoS loS elemen-
toS de la tabla peri6dica en loS diferentes materia-
les que forman parte de loS procesos de produc-
ci6n y laboratorioS de contr01 de calidad en la in-
dustria. Cualquier muestra (materias primas en

polvo. rocas, productoS semiacabados, producto
final) puede ser analizada con tal programa pre-
calibrado para analisis por FRX sin estandares. No
obstante. con la universalidad descrita viene aso-
ciada una precisi6n limitada de loS resultados; en-
tre un analisis cuantitativo de muestras homoge-

Figura 5: di(ract6metro moderno sirviendo la determi-
nad6n de phases cristalinas (04 ENOEAVOR)

Figura 2: espectr6metra campacta de WD-FRX

(54 EXPLORER)
Lo (jltimo en software DRX

La difracci6n de rayos X se aplica cQmunmente pa-
ra evaluar cualitativamente las fases presentes en
la muestra. Para tal fin, se compara la posici6n an-
gular y las intensidades relativas de las reflexiones
con las que aparecen almacenadas en la base de
datos ICDD. Esta base de datos contiene informa-
ci6n de mas de 80.000 fases diferentes. Como ca-
da Irnea representa la huella de una fase, compa-
rando la Irnea medida con la de la base de datos
obtenemos la informaci6n de que fase esta pre-
sente en la muestra. La forma y anchura de las re-
fiexiones son caracterrsticas dei tamano de cristal
presente en la muestras.

La instalaci6n y costes operativos de tal equipo se
han minimizado para que su funcionamiento no
requiera aire comprimido. agua de refrigeraci6n o
gas para el detector.

Un esfuerzo mas ha sido mejorar la capacidad
analitica y desarrollo de un sistema ED-FRX. La fi-
nalidad de conseguir un sistema con un manejo de
muestras y funcionamiento mas facil. a traves de
una interfase de pantalla tactil. y mas conveniente
basado en un instrumento para todo con nuevos

Figura 4: pragrama precalibrada para anQlises multieie.
mentales universales par FRX

neas y cuidadosamente preparadas y una caracte-
rizaci6n quimica de compuestos mayoritarios y
minoritarios en muestras voluminosas. pequefias
o no tratadas.

Instrumentaci6n para analisis de fases

En Difracci6n de Rayos X (DRX) el analisis de la
muestra se realiza por medio de rayos X con una
longitud de onda conocida. La ley de Bragg nos
proporciona los espaciados de la red caracteristica
de cada fase cristalografjca o mineral6gica obteni-
da por la medida dei angulo 2e con la ayuda de un
difract6metro. Los modernos difract6metros com-
binan la mas alta tecnologia en difracci6n de rayos
X con la versatilidad en el manejo de muestras pa-
ra proporcionar la determinaci6n cuantitativa y
cualitativa de minerales y un sencillo manejo. Los
nuevos conceptos en manejo de muestras permi-
ten la carga de las mas variadas formas. composi-
ci6n y cantidad asi como la posibilidad de defjnir un
amplio rango de medidas especificas a cada mues-
tra yen cualquier mornento (Figura 5). La incor-
poraci6n de goni6metros mas precisos. 6ptica y
detectores de ultima generaci6n y un disefio com-
pacto y robusto aseguran excelentes resultados.
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Tradicionalmente. el metodo de absorci6n-{jifrac-
ci6n (metodo de regresi6n) se aplica en la deter-
minaci6n cuantitativa por DRX por medio dei ana-
lisis de una sola reflexi6n. En general. cuando se
utilizan estandares cuidadosamente preparados la
composici6n de muestras desconocidas puede ser
determinada con alta precisi6n. Mas recientemen-
te. la DRX combinada con el analisis cuantitativo
por el metodo de Rietveld ofrece nuevas perspec-
tivas en el campo de las fases minerales.

Los ultimos desarrollos dedicados a los programas
de cuantificaci6n por Rietveld han supuesto un
adelanto muy importante en tal analisis. con par-
ticular enfasis en la velocidad. estabilidad y con-
vergencia. eliminando las deficiencias de las tradi-
cionales rutinas de evaluaci6n en DRX. Esto no so-
lo permite el analisis de muestras extremadamen-
te complejas. desde el punto de vista de mezclas.
en tiernpos muy cortos sino tarnbien un analisis de
fases completamente automatizado en control de
calidad y de proceso. Si a esto anadimos la mas
moderna tecnologra de detectores PSD (Detector
Sensible a la Posici6n) a los nuevos difract6metros
los tiernpos de medida y evaluaci6n se reducen a
minutos. En definitiva, el analisis cuantitativo com-
pietarnente automatizado es posible sin la inter-
venci6n dei usuario y puede ser utilizado en con-
trol de proceso y calidad por primera vez.

Automatizaci6n de laboratorio

LoS modernos sistemas de rayos X facilitan la la-
bor de manejo de muestras que el usuario necesi-
ta analizar de un modo inmediato 0 con una pro-
gramaci6n anticipada gracias al concepto modular
de loS cambiadores automaticos que facilitan el ac-
ceso a loS procesos automatizados. Este concepto
es obviamente una ventaja para la industria donde
el usuario dispone de muestras espedficas dei pro-
ceso que necesita controlar. Las medidas progra-
madas pueden ser interrumpidas facilmente para
un chequeo inmediato de una muestra prioritaria
extrarda para el contr01 dei proceso. En loS labo-
ratorioS automatizados loS espectr6metros estan
equipadoS con un soporte para muestras prensa-
das en anillos de acero provenientes de cintas
transportadoras 0 robots (Figura 6).

LoS modernos programas analrticos estan diseiia-
doS para una perfecta integraci6n en loS sistemas
LlMS 0 en loS programas espedficos dei usuario
(programas para contr01 de procesos y calidad y

red local). Los resultados analrticos y graficos pue-
den integrarse dentro de las ultimas versiones de
WindowsTM para informes y documentaci6n. La
comunicaci6n de datos interna dei software de
control se basa en el protocolo TCP /IP por 10 que
la informaci6n es disponible en cualquier ordena-
dor dentro de la planta 0 perteneciente a la red in-
terna. Tambien es posible la comunicaci6n vra
modem 0 Internet para la asistencia on-Iine 0 el
diagn6stico remoto. Una aplicaci6n practica pue-
de ser el control, por medio de la central dei gru-
po, de la calibraci6n y recalibraci6n de todos los
laboratorios en cualquier parte dei mundo.

los sistemas automatizados son las claras ventajas
de los modernos sistemas de analisis por rayos X
para el analisis en el control de calidad y proceso.
Los programas de Fluorescencia de Rayos X a la
vez que faciles de usar incluyen rutinas especiali-
zadas precalibradas y universales. La novedad mas
importante en la aplicaci6n dei analisis cuantitati-
vo por Difracci6n de Rayos X es el ultimo desa-
rrollo dei software especializado sin estandares
por el metodo de Rietveld. permitiendo un anali-
sis de fases completamente automatizado. incluso
de muestras extremadamente complejas. en el
tiempo mas corto posible sin interacci6n dei usua-
rio. Los compactos sistemas de rayos X se ajustan
tanto a las necesidades extremas de espacio para
su instalaci6n. como a las analrticas para el control
de procesos y calidad.

Conclusion

Mfnimo esfuerzo en la preparaci6n de muestras.
tiempos de medida cortos, flexibilidad analftica.
resoluci6n y precisi6n e integraci6n completa en

Figura 6: automatizaci6n de /aboratorio con sistemas
analiticos de rayos X Anote el 251

Muchas muestras en menos tiempo

Conel nuevo espectr6me;tro
por rayos X S4 Pioneer, Bru-
ker AXS introduce un nuevo
miembro en[a famma de solu-
dones en espectrometrra pa-
ra el ana[i$cjs multieiemental
( desde Ber[lio hasta el ura-
n[o) en muestras s61[das, pul-
verulentas o1rquidas. EI nuevo
S4 Pioneer reune la mas mo-

dernatecnoLpgra dl;) espectro-
metrra de 4kW. extrema fle-
xibilidad ana)rtica y universali-
dad enel mar\ejo detnuestra$,
con las ventajas de ahorro en
gasto$c de operad6n y de es-

pado. Con s61o unos 0;8 m2 oe espacio
de laboratorio, el S4 Pioneer es uno de
losespectr6metros ma$ compa(;tos, a pe-
sar de su amplio (;ambiamuestras. EI S4
Pioneer no s610 (;umple la demanda de

; .c,
ahorro deespaao, slno tambren ofre(;e
una solud6n efjdente y e(;on6mi(;a para la
exdtad6nde altC} poter\da de 4kW utili-
zando un sistema externo de refrigera-
d6n de agua. EI consumo de agua de re-
frigerad6n se minlm[zaautoniaticatnehte
de acuerdo con la potenda dei generador
y seredu(;1;) a unterdo deI consumo de1os
espectr6metros convendonales. Fluctua-
dones e interrupdones de suministrode
agua externo de refrigerad6nson com-
pensadas a su vez. EI nuevo S4 Pioneer es
la solud6nidealpara todas las aplicadones
que requieren tietnpos de analisis cortos o
un gran rendimiento de muestras. Su par-
ticularidad sobre$aliente es elanalisis de
los elementos ligeros a partir de una exd-
tad6n 6ptima con una corriente de tuboc c
de 150 mA, la aplicad6n de la tecnologra

-

deventanas de tubos de rayosX extrafinas
de 75 ~m. una selecci6n muy variada de
configurac!ones 6ptimas de modernos cris-
tales analizadores multicapa. colimadores
adecuados. y finalmente el uso de materia-

les!novad9res demuy a!ta transmisi6n para
la ventana dei detector.

Bruker AXS. Alemania
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