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El mérito fundamental de la Difracién de Rayos X (DRX) en el anéa-
lisis de fases cristalinas, se fundamenta en que a cada fase le es carac-
teristico un patrén de difraccién definido por un conjunto de pares de
valores de distancias interplanares dua vy de intensidades relativas I, lo
que posibilita en principio, identificar una fase determinada atin cuando
incluso estén presentes otras fases.

Si bien lo anterior es absolutamente cierto, en la practica se pueden
encontrar casos particulares en que tal identificacién no es tan simple.
Tal es por ejemplo, el de los sistemas multifases donde estén presentes
fases secundarias cuyas lineas mds intensas coinciden en posicién con
las reflexiones principales de la(s) fase(s) mayoritaria(s). En estos casos
es practica comun, establecer la presencia o no de esas fases secundarias
comparando las intensidades relativas medidas para los picos correspon-
dientes a las fases mayoritarias con los que tendrian realmente si estu-
viesen aisladas. Este modo de proceder, atn cuando es correcto, puede
conducir en ocasiones a resultados engafiosos debido a que los valores
de I, medidos para las lineas de una fase no son independientes de la
forma de preparacién de la muestra, de particularidades de esa fase
como son su origen, habito cristalino, etc. Esta situacién se ha encon-
trado durante el analisis de fase por DRX de muestras procedentes de
yacimientos piriticos polimetalicos del Occidente de Cuba, en los cuales
el Zn se encuentra por debajo de un 8 % en peso y con una distribucién
y morfologia de sus portadores que hace suponer algunos problemas de
cristalinidad en estos ultimos'?. Aqui la dificultad no radica en la inter-
ferencia de las reflexiones principales del ZnS-Esfalerita con las del
FeS,-Pirita (Tabla I) sino en que esta ultima fase presenta un pronun-
ciado habito cubico y por tanto, las intensidades relativas dependen
marcadamente de la preparacién de la muestra. Para ejemplificar esto
ultimo, en la tabla se dan los valores de I. encontrados por varios auto-
res % para la pirita y los que debian obtenerse en una muestra libre
de textura®. Sin embargo, si la muestra en que se desea establecer o no
la presencia del ZnS-Esfalerita se somete a un tratamiento térmico en
atmosfera inerte, en el rango de temperaturas de 550 a 700 °C, esta ulti-
ma permanecera como fase estable mejorando al mismo tiempo su cris-
talinidad, mientras que el FeS: se descompone segun el mecanismo,
(1 —x) FeS. > Fea-x? + (1 —2x) S transforméandose en pirrotina
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(Fea-xS) y azufre libre, el cual se puede arrastrar fuera de la muestra
si el tratamiento se realiza a flujo de gas inerte. Este simple procedi-
miento fue aplicado a los minerales piriticos polimetalicos sefialados,
con flujo de N2 de 2 a 3 dm?®/min en un horno tubular, estableciéndose
inequivocamente la presencia de ZnS-Esfalerita y pequefias cantidades
de ZnS-Wurtzita en las muestras estudiadas, confirmandose al mismo
tiempo las suposiciones respecto a problemas de cristalinidad en los
portadores de Zn .

TABLA I

Intensidades relativas para la pirita vy esfalerita

FeS,-Pirita ZnS-Esfalerita
(hkl) d(d) I Ipb Ie Ia (hkD) d(d) Ia
m 3,128 36 84 43 37 11 3,123 100
200 2,709 84 100 100 100 200 2,705 10
210 2,423 66 60 59 55 — — —
211 22118 52 48 49 42 — — —
220 1,9155 40 34 53 42 220 1,912 51
311 1,6332 100 55 67 76 31 1,633 30
222 1,5646 14 17 10 12 222 1,561 2
230 1,5025 20 17 15 11 — —_ —
321 1,4448 24 22 21 14 — — —

a: ref. 3; b: ref. 4; c: ref. 5y d: ref. 6
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