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RESUMEN 

Los  patrones de difracción bidimensionales (p . ej . ,  
r e g i s t r a d o s  en una p e l í c u l a  f o t o g r á f i c a ,  d e t e c t o r  
C C D )  contienen información no s o l o  de  la  composi­
ción mineralógica de  la  muestra sino de sus caracte­
rísticas microtexturales  (tamaño de  grano, orienta­
ción de los cristales,  mosaicidad, etc . ) .  Para recoger 
estos patrones se  necesita un difractómetro equipado 
con un detector bidimensional en lugar de  uno pun­
tual .  Este tipo de difractómetros permiten registrar el  
patrón de difracción completo en un tiempo muy cor­
to (unas decenas de segundos),  incluso para muestras 
muy pequeñas, con lo que se reduce considerable el 
tiempo de los anális is .  En este trabaj o se describe esta 
técnica y su aplicación para el estudio de las  variacio­
n e s  c o m p o s i c i o n a l e s  y de l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  
microtexturales d e  m ateriales policristalinos comple­
jos a nivel submilimétrico .  Asimismo, se describe un 
programa informático, XRD2 DScan, especialmente di­
señado para el  análisis de  estos patrones y que permi­
ta la  rápida extracción de la  información contenida en 
estos .  

INTRODUCTION 

Los  detectores b idimensionales o areales  de rayos 
X (p .e j . ,  de  tipo <<Ím age plate» , CCD) se  empezaron a 
ut i l izar  en cr is ta lograf ía  de  prote ínas  y p o ster ior­
mente su uso se extendió para  el  anál is is  e structural 
de pequeñas moléculas  y difracc ión de  polvo .  Esta  
tecnología es  especialmente útil  para  la  caracteriza­
ción d e  mater ia le s  p o l i  c r i s ta l inos  y a  que p e rmite  
medir  de una sola vez  su p atrón de  difracción .  Ade­
más d e  la  consiguiente r e ducc ión en e l  t iempo de  
medida, los  patrones de  difracción b idimensionales 
contienen mucha más  información que los  patrones 
line ales  (diagramas de  intens idad versus ángulo 28 )  
registrados con  difr actómetros de  polvo convencio­
nale s .  Por ejemplo, l a  aparición de anillos continuos  
o discretos así  como la  var iac ión de la  intensidad a 
lo largo de los anillo s  de Debye proporciona infor­
mación de la  microstructura de  la  muestr a :  tamaño 
de  grano, orientación p referencial, mosaic idad,  etc .  
Estas  características nos  pueden ayudar  a diferenciar 
fases  minerales presentes en la  muestra que me dian­
te anál i s i s  conven c iona les  no s e r i a  pos ib le  d is tin­
guirlas  o sería más difíci l .  Adicionalmente, estos  pa-

trones b id imensionales  se  pueden convert ir  en pa­
trones  l ineales  convencionales (p . ej . , b arr idos 8-28) ,  
que se pueden ut i l izar  subsiguiente mente  para aná­
l is is  rutinarios  de  i dentificación de  fases  minerales,  
cristalinidad  o para análisis  más sofisti cados  usando 
el  método de  Rietve ld .  

S in  embargo, para analizar y extraer la  información 
contenida  en estos p atrones bidimensionales (2D) hay 
que usar  programas informáticos especializados y en 
algunos casos  desarrol lar  nuevos para  análisis más  
sofisticados .  Nosotros hemos desarrollado un  progra­
ma informático, XRD2DScan, para el  sistema operati ­
vo  Windows,  que p e rmite  analiz a r  l a  información 
contenida  en el patrón de difracción 2D de una  mane­
ra muy eficiente (ver Figura 1 ) .  En este trabaj o  se des­
cribe su uso y la del  método de difracción de rayos X 
2D para  estudiar  las  variaciones compo sicionales y 
las  características microtexturales (a nivel submilimé­
tr ico )  de muestras  poli  cr is ta l inas  comp lej a s  (p . ej . ,  
materiales arqueológicos y biomateriales ) .  

MATERIALES Y MÉTODOS 

Los  materiales analizados y que se describen en este 
trabaj o  fueron :  a )  una espada romana de  hierro;  b)  
conchas  d e  d i ferentes  e s p e c i e s  d e  b iva lvos  (p . ej . ,  
ostrea edul is, atrina pect inata ) .  E n  e l  caso d e  l a  espada,  
se  preparo una sección para estudiar la  variación de  
su composición mineralógica debido  a la  oxidación.  
En las  muestras de bivalvos se  analizó la  superficie  
interna de  la  capa prismática para ver la  evolución del  
tamaño y orientación de los cristales de calcita  que la  
forman. Ambos tipos de muestras, se  analizaron me­
diante difracción de rayos  X en diferentes puntos a lo 
largo de una línea (ca d a  0 .5  mm) . Para los  análi s is  
m e d i a n t e  d i f r a c c i ó n  de r a y o s  X se u t i l i z ó  u n  
difractómetro de cristal único equipado con u n  detec­
tor are al  (Bruker D8 SMART APEX, Alemania) y las 
siguientes condicione s :  Mo Ka, 5 0  KV Y 30  mA, un 
colimador de  0 .5 mm de diámetro y un tiempo de ex­
posición de  20 segundos .  

Para  a n a l i z a r  los  d a t o s  s e  u t i l i z ó  e l  p r o g r a m a  
XRD2 D Scan. Para  determinar la  composición mine­
ral  se  ut i l izó  el  barrido 8-28 ca lculado,  a partir de l  
cua l  se  midieron los  e spac iados  asoc iados  a las  re ­
flexiones  y e l  l i s tado  se  util izó para  i dentificar l o s  
mine r a l e s  p r e sentes  en c a d a  punto d e  l a  mues t ra  
analiz a d o .  Para  determinar el  tamaño, y orientación 
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Figura 1 :  Interface del programa informatico XRD2Dscan, en la que se muestra el patrón bidimensional de 
difracción de una muestra y la variación de la intensidad según el ángulo 2 e, o según el ángulo c a lo largo una 
anillo de Debye para un ángulo 2 e fijo .  

de los cristales,  se utilizaron b arridos se gún el  ángu­
lo Psi, para angulos 26 fij o s  correspondientes a los  
principales reflexiones del  mineral  analiz ado .  A p ar­
tir de la  variación de la intensidad  a lo largo de un 
anillo de Debye se determino los tamaños de grano y 
orientaciones según se des cribe en detalle  en otras  
publicaciones (Checa  et a l . ,  2005 ;  Rodríguez-N ava­
rro et  a l . ,  2006) . 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

En la figura 2 se ilustra la Influencia de las caracte­
rísticas microtexturales de una muestra en el patrón 
de difracción b idimensional generado . La  capa pris­
mática de las conchas de ostrea edulis hacia el borde 
está form ada por  cristales  de calcita completamente 
desorientados y de muy pequeño tamaño (10 ).lm) . Por 
el  contrario, hacia e l  interior  conforme aumenta en 
espesor la capa, los cristales se orientan y producen 
un patrón de difracción formado por arcos en vez de 
anillos (Figura 2 a  y b ) .  La capa prismática de las con­
chas de atrina pectinata está formada por cristales de 
calcita preferentemente orientados y de tamaño más 
grande (50 ).lm ) .  E l  mayor tamaño de los cristales y la  
orientación preferencial de estos, hace que se produz­
ca un p a t r ó n  de d i fr a c c i ó n  f o r m a d o  a n i l l o s  
dis continuos formados por reflexiones d e  cristales in­
dividuales que a su vez están agrupados por el  efecto 
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de la orientación.  En la figura 2d, se muestra el pa­
t rón de difracción de la espada romana .  Nótese que  e l  
hierro, s in  alterar, debido a su mayor  tamaño de gra­
no produce anillos discontinuos con reflexiones inten­
sas y aisladas .  En cambio, la goetita y magnetita pro­
ducto de la  oxidación del material  original producen 
anillos continuos  debido a su menor tamaño de gra­
n o .  P o r  t a n t o ,  l a s  d i f e r e n t e s  c a r a c t e rí s t i c a s  
microtextura les  d e  los  minerales  pre sentes e n  una  
muestra  hacen que  aparezcan anil los de difracc ión 
con diferente ap ariencia, lo cual  ayuda a diferenciar 
las fases minerales presentes .  

CONCLUSIONES 

E l  u s o  d e  d i f r a c t ó m e t r o s  c o n  d e t e c t o r e s  
b id imens iona le s t iene nume r o s a s  ventaj as  p a r a  e l  
anál is is  d e  muestras  pol icr is ta l in a s .  Además d e  l a  
consiguiente re ducción e n  e l  tiempo d e  anális is, los  
patrones de difracción bidimensionales contienen in­
formación no solo de la composición mineralógica de 
la muestra sino de sus características microtexturales 
( t a m a ñ o  de g r a n o ,  o r i e n t a c i ó n  de l o s  c r i s t a l e s ,  
mosaicidad, e tc . )  d e  l a  muestra .  L a  gran sensibilidad  
de este t ipo  de detectores y el  pequeño tamaño de haz 
de rayos X utilizado hace a estos e quip os  especial­
mente apropiados  para micro análisis  de muestras  
heterogéne as .  
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(en prensa). 
Figura 2 :  a) Ostrea edulis (capa prismática; cerca del borde), b) Ostrea edulis (capa prismática; hacia el 
interior), c) Atrina pectinata (capa prismatica), d) espada romana (cerca del borde) . 
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