
· h. asta donde hemos _ podido de ello; 

conocer; por _ lo tanto, el ~raba jo 

resulta ser uno de los iniciales. 
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RESUMEN 

Se presentan por primera vez tos resulta
dos de la determinaci6n del contenido de 
Fe, Zn, Pb, Ba y S en menas polimetátiaas 
del occidente de Cuba, mediante Ftoures -
cenoia de Rayos r. Dispersiva de F.nerg~a 
(FRXDE), usando como fuentes de ex_cita-
cirin de Fe 55 y PU 238 y un espectrometro 
ae rayos x (oon detector de Ge puro) aco
plado a una microcomputadora. 
Se desarrol~Pnn programas ae oomputaoi6n 
en lenguaje YASIC para la correcci6n de 
los efectos de la matriz y el cálculo de 
Zas o~ncentraciones. 
Para la oalibracidn se emplearon un grupo 
de muestras de ocntenido conocido y de 
elementos puros. 

Se midieron los contenidos de los elemen
tos con los errores siguientes: 

Fe (0,90 %), Zn (0,~1 %), Pb (0,04 %) , 
Ba (0,40 %) y S (3,75% ) , respectiva
mente. 
Se prevé el desarrollo de equipos de Zab~ 
ratorio y de campo basados en esta técni
ca rápida, confiable y no destructiva. 
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ABSTRACT 

The results o[ Fe, Zn, Pb, Ba, and S con
tent determination in polymetaZZic ores 
by Energy-Dispersive X-Ray Pluorescence 
(EDXRF) Analysis, using FU 238 and Fe 55 
as exciting sources and a High-purity Ge 
X-Ray spectrometer with microcomputer 
are presented. 

Computer programa in BASIC [or overcom -
ming 'inatrii [or overcomming effets and 
computing concentrations. 
For calibration a set o[ pure-element-and 
-known-content samples were used. 

Element contents ·were mcasured yielding 
the following errors: 

Zn (0,21 %), Pb (0,04 %) and S (3,75 %), 
respectively. 

It is [orseen the development Of Zabora
ry ~nd [ield equipments based on this 
quick, reliable and nondestructive tech
nique. 



INTRODUCCION 

Las menas polimetálicas son mundia! 

mente reconocidas como fuentes de 

obtención de un gran número de ele

mentos metálicos y no metálicos 

por lo cual resulta de gran impar -

tancia su aprovechamiento integral. 

Algunos elementos, como el Zn, Pb 

Fe, Cu, se presentan en alta caneen 

tración , y otros, entre los cuales 

se encuentra el Ba y el Sb, en pe

queñas concentraciones. Algunos de 

estos últimos, por su alto precio 

en el mercado mundial, justifican 

su extracción a partir de estas me

nas [ J. 

Un ejemplo de este caso, es el a e 

las menas polimetálicas sulfurosas 

del occidente de nuestro país, sien 

do por lo tanto, una tarea fundamen 

tal, tanto para la Geología como p~ 

ra la Minería, la determinación del 

contenido elemental de las mismas. 

La exploración, minado y el preces~ 

miento de P~tas menas conlleva a di 

versos problemas anlíticos. Los mé

todos químicos por vía húmeda son 

aplicables aunque resul~an frecuen

temente complicados, consumiendo m~ 

cho tiempo de trabajo y gran canti

dad de reactivos. 

Se han desarrollado diferentes mét~ 

dos analíticos que emplean la Fluo-

rescencia de Rayos X Dispersiva de 

Energía (FRXDE). Las ventajas que, 

entre otros, se obtienen al emplear 

este método son: su rapidez, preci

sión y el hecho de que generalmente 

no consumen reactivos químicos. 
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La FRXDE permite analizar eficiente 

y simultáneamente todos los elemen

tos presentes en la muestra¡ cuyas 

concentraciones se encuentran en el 

orden de unas pocas ppm y el 100 % 

[ 7 J. De esta forma se puede tra-

tar una amplia gama de problemas 

Además, el cálculo cuantitativo re~ 

lizado con ayuda de la microcomput~ 

dora proporciona un análisis autom! 

tico para cada tipo de aplicación 

de acuerdo con el procedimiento pr~ 

determinado, reduciéndose a un míni 

mo la sobrecarga de trabajo del op~ 

radar y los errores del mismo. 

DESARROLLO 

Se tomaron para el trabajo 12 mues

tras polimetálicas del occidente de 

Cuba con contenidos conocidos de 

Fe, Zn, Pb, Ba y S como resultados 

de análisis químicos precisos. 

La determinación de los contenidos 

Fe, Zn, Pb, Ba, y S en nuestros ex~ 

perimentos se realizó mediante FRX

DE excitada con radioisótopos [ 2 J. 

En esta tarea se empleó un espectr~ 

metro de Rayos X con detector semi

conductor de Ge puro de 175 eV de 

resolución. 

Las fuentes radiosotópicas fueron 

seleccionadas de acuerdo con las 

energías de los bordes de absorción 

de los elementos a determinar. En 

la determinación simúltanea de Fe, 

Zn, y Pb (primer experimento) se 

utilizó una fuente anular de Pu 238 

de 1,11 x 10 9 Ba (30 mCi) de activi 

dad y geometría central de medición. 

En la determianción simultánea de 

Ba y S (segundo experimento) se em-

pleó una fuente de forma de disco actividad y geometría lateral de 

Fe 55 de 1,85 x 10 9 Ba (50 mCi) de medición. 

Ct~ ti t'· T .... .. · ._. 

• 

• 
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En la figura se muestra el espe~ 

tro de rayos x obtenido por la ex

citación realizada con la fuente 

de Pu 238. En ella se observan las 

líneas Ka y Ka del Fe y del Zn 

así como las líneas La. y La del Pb. 

Para la determinación de la inten-

si dad de la línea correspondiente 

a cada uno de estos elementos se 

seleccionó una ventana energética, 

y se calculó el área bajo cada uno 

de los picos fluorescentes de los 

elemento~ de interés (Fe, Zn y Pb). 

Se utilizó el modelo de Lucas 

Tooht y Price [ 4 ] para el cálcu

lo de las concentraciones [3-7]. 

Este modelo se utiliza para la co

rrección de los efectos interele 

mentales· empleando las intensida -

des de todos los elementos, inclu

yendo el que se analiza, mediante 

la siguiente expresión: 

Fi~. i 
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donde: 

A., B. 
l l. 

I. 
l. 

es la concentración del ele

mento analítico i. 

son los parámetros específi

cos del elemento i, que en 

ausencia de efectos interele 

mentales, corresponden a la 

ordenada en el origen , y a 

la pendiente de la recta de 

calibración, respectivamente. 

son los coeficientes de inte 

racción de cada elemento j 

con el elemento i. 

es el área del pico floures

cente de la línea analítica 

del elemento i. 

es el área del pico fluores

cente de cada elemento j que 

produce efecto interelemen -

tal. 



En la tabla 1 se reportan los re

sultados obtenidos por análisis qu! 

mic·o y por FRXDE de 12 muestras na

turales de menas polimetálicas. 

T.:tbla 1. DETERMINACION DE Fe, Zn, Pb 

METODO QUIMICO FRXDE 

Muestra No. Contenido elemental (%) 

Fe Zn 

1 17142 6.08 

2 6129 0126 

3 6134 0150 

4 24155 8139 

5 6126 0132 

6 8141 0152 

7 18166 o 116 

8 14 161 3,17 

9 4131 o 1 16 

10 6,93 0147 

11 10177 2, 13 

12 16148 4174 

Desv. Típica 

En la fiqura 2 se muestia el espec

tro de rayos x obtenido por la ex

citación realizada con una fuente 

radiosotópica de Fe 55. En el mis

mo se observan las líneas K del a. 
S¡Ka. y Ke del Ar y las líneas La , 

Le, y LY de 1 Ba. 

Pb Fe Zn Pb 

2,46 17,74 6,08 2,46 

o 1 11 7102 0133 o 11 o 
0117 5199 0143 o 1.13 

2138 24145 8138 2,38 

0109 6156 0129 o 1 13 

0,25 7;28 . 0135 0121 

0113 18180 0,47 o, 16 

1 132 14,35 3116 1 , 31 

0108 4168 o 1 16 0,08 

o 11 o 6,46 0,25 o, 10 

o 1'69 12103 2138 0,74 

1 , 14 15,64 4162 1 1 12 

0,90 0,21 0,04 

El procedimiento para la selección 
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de las vent~nas energéticas y el 

cálculo automático del área fue el 

mismo que para el experimento ant~ 

rior. Se aplicó el modelo de Lucas-

Tooth y Price para el cálculo 

las concentraciones. 

de 
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Lo s resulatados de este segundo experimento se muestran en la tabla 2. 

Tabla 2 DETERMINACION DE S Y Ba 

METODO QUIMICO FRXDE 

Muestra No. Contenido elemental (%) 

S Ba S Ba 

l 25,24 1 , 61 26,65 1, 82 

2 7,75 1 , 4 9 4,49 1 ,28 

3 5,32 3,13 8,35 3,62 

4 30,66 0,62 30,14 0,94 

5 5,68 o, 17 7,23 o, 18 

6 18,02 0,83 18,94 0,38 

7 20,24 0,35 15,87 0,45 

8 5,60 0,44 7107 0,25 

9 15,12 2,72 19,35 3,12 

10 23,34 5,50 18,87 4,81 

Desv. Típica 3,75 0,40 
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Tanto en los resultados del pri~er 

experimento (tabla 1) como en los 

del segundo (tabla 2) , fue utiliza 

do para el cálculo de la desviación 

típica entre ambos métodos, la si

guiente expresión: 

Desviación tíFica ( O ) 

( o ) 

2 lt 
U: (x . - x. ) ) -

a~ ~ 

M - P 

Donde: x . es el resultado del aná
al 

lisis químico para la mues-

tra i 

x. es el resultado de la de·· 
1 

terminación por FRX para la 

muestra 

M es el ndrncro de muestras 

P es el ndmero de.parámetros 

de cálculo del método de co-

rrección de efectos interelc 

mentales utilizado. 

M - P es el ndmero de grados de 

liberto.d. 

Para el método de Lucas-Tooth Y Pri 

ce, el número de parámetros en 

determinación de cada elemento 

la 

es 

n+2, siendo n el número de elemen ~ 

tos a determinar para el primer ca-

so igual a 4 y para 

igual a 2. 

el segundo 

La microcomputadora utilizada para 

todos los cálculos, se encuentra 

acoplada al espectr6metro de FRXDE, 

tiene 32 k de memoria libre Y .me-

diante ella se realiza la transfe -

rencia y almacenamiento de los 

pcctros de rayos x de cada una 

es-

de 

las muestras, así como el análisis 

cualitativo mediante un paquete de 

programas, especial para este tipo 

de aplicaciones [ 9 ]. 

Como parte de este trabajo, se desa 

rrolló también un grupo de progra -

mas en lenguaje BASIC para el análi 

sis cuantitativo, los cuales se re

lacionan en la tabla 3. 

Tabla No. 3 PROGRAMAS DE COMPUTACION DESARROLLADOS 

1 Regresión lineal 

2. Reg-resión cuadrática 

3. Regresión polinonial 

4. Rearesión múltiple 

S. ~étodo de los coefi
cientes de Muller 

6. Método de Lucas-Tooth 
y Price 

7. Otros proqramas para 
el cálcuJo de paráme 
tros estadísticos y 
la realización de 
las pruebas F y T. 

y 

y 

y 

w 
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mx + b 

ax2 + bx + e 

(3) 

(4) 

axN + bxN-1 + ••• + ao (5) 

AI1 + BI1 + C (para 2 ele
mentos) 

DI1 + EI2 + F (6) 

( 7) 

i 

CONCLUSIONES 

Se logró por primera vez la determi 

nación por FRXDE, en muestras de me 

nas polimetálicas del occidente de 

Cuba, del contenido de Fe, Zn, y Pb 

simultánPamente, así como del conte 

nido de Ba y S habiéndose ev~luado 

en dichas determinaciones los erro 

res siquientes: 

Fe (0,90 %); Zn (0,21 %}; Pb(0,04 %) 

S (3,75 %) y Ba (0,40 %). 
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