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Los Minerales son caracterizados por

ESTRUCTURA S:risialina +
COMPOSICION quimica



|dentificacion de minerales en funcion de
SU COMposicion guimica.

Standard imernational A99 Oxydes 5% {poids)
" danayse 50, | 10, | Ao, | Fed | MrO | MgO | Ca0 | nao | KO | F.0. | Total
1 5134 | 413 | 1265 | 1341 | 028 | 508 | 902 | 284 | 085 | 05 | 998
2 5137 | 408 | 1284 | 1350 | 020 | 504 | 820 | 277 | 084 | 044 | 10027
3 %078 | 401 | 1282 | 1286 | 020 | 500 | 810 | 268 | 088 | 048 | sast
% 5049 | 418 | 1304 | 137 | 028 | 507 | 884 | 277 | 084 | 048 | @827
5 5124 | 415 | 1260 | 1367 | 023 | 504 | 926 | 288 | 083 | 053 | 10024
s 5122 | 418 | 1254 | 1354 | 025 | 506 | 606 | 280 | 089 | 048 | 8989
7 5112 | 415 | 1268 | 1398 | 037 | 507 | 908 | 255 | 086 | 040 | 99.25
T ""(’,‘:f;';" 5108 | 413 | 1274 | 1330 | 023 | 505 | 008 | 270 | 088 | 047 | mss
Scaitype | 033 | 006 | 047 | 027 | 004 | o3 | 041 | 008 | 002 | o0é | 053
moyenne

Qladotte af &1 (2011) 5100 417 1265 1320 020 501 944 289 088 045 €N.35

(n=1536)
MR 6524 CNR:
(UMR 6524 CNRS) I ortype | 054 | 006 | 0.5 | 029 | 007 | 006 | 008 | o1 | 062 | 082
"““'“'9‘“79]“‘ soo4 | 406 | 1240 [ 1330 | o015 | 508 | 830 | 288 | os2 | 038 | @98

moyanna
0105 | aes 1244 | 1316 | 018 5,04 4,04 2n 082 043 | 9884
Thomber of of . (2002)]  (n=418)

ocan-type 046 .09 0,13 0,16 0,02 0.10 011 018 003 003

Polissoir de Duruthy

Parol des vésicules Qydes % {pokds) Carachirieiques
n danayve S0, | 10, | ALC, | Fe0 | Mo | MgO | Ca0d | Na0 | KO | PO, | Vol tasoasy
1 7565 | 018 | 1332 [ 12 012 | 002 | 077 | 435 | 39 | o000 | m9ss 8 A, 20 pm
2 7487 018 1388 1,18 0,08 0.0 os8r 483 383 Q07 9345 4 A, 20 um
3 7506 | 018 | 1354 | 124 | 012 | 003 | 075 | 422 | 402 | 010 | %25 4 nA 20 um
4 7510 0,15 1345 1,12 o010 0,06 0,76 444 4m 000 99,18 8ni. 20 um
5 7490 | 017 | 1362 | 130 | oo4 | 005 | 077 | 435 | 402 | 008 | 9930 & A, 20 pm
[ 7420 017 1374 0,54 0.06 0,02 0,75 398 £07 0,00 9853 4 na, 20 um
7 7445 | 020 | 1367 | 500 | 000 | 000 | 077 | 38 | 400 | 000 | @808 4 A 20 um
-] 7550 0,17 1325 1,31 0,07 0,04 0,76 422 402 001 99,35 8na, 20 um
oy enne (n8) 7505 | 018 | w82 [ 1986 | ooe | 003 | o078 | 430 [ 400 | 003 [ s
ecarttype DX o071 (X1 013 004 0.02 004 V.27 307 004 [E:]
o . e

n* d'analyse 50, no, | mo, | Fed | Mo | mMgo | Cao | nap | ko | Towl
1 43388 D48 [ 183 [242! I o081 | 826 I 13,31 | 033 ] 008 5820 %




Metodo Indirecto:

. Una vez conocida la

.‘ . . 7 ré . 3
composicion quimica, el Observa los cationes
mineral debe ser caracteristicos!!

razonablemente identificado!!

* ¢Es hidratada o anhidro? ¢Cuanto de H,0?

* SiO,: si o0 no, silicato frente a no silicato

* En caso afirmativo, équé proporcion de silice (£ 50%)?
* MgO, FeO: éien qué proporcion?

* ¢FeO o Fe,05, 0 ambos?

* (Ca0: éen qué proporcion? équé significa?

* Na,0, K,0: éen qué proporcion?

* ¢Hay otros aniones? OH, Cl...

e P,0Oq: éen qué proporcion?

e ¢TiO,? éEn qué proporcion?

* B,0; ?: équé significa esto?






Algunos minerales mas....

* Nesosilicatos: Grupo del grono’re
silicatos de aluminio, circon,.

 Sorosilicatos: Epidota
 Ciclosilicatos: Turmalina, Cordierita
* |nosilicatos y Piroxenoides

* Filosilicatos: Clorita

» Tectosilicatos: Feldesfatoides

« v también los no silicatos!!



Si02
TiO2
Al; 05
Cra04
Fe;04
FeO
MnO
NiO

Ca0o
Naz0
Kz0
P20s
Cl
B203

H5;0
Total

1 2 3 4 =) b 7 8 9 10
41.85 51.87 36.7 0.27 27.12 50.7 4417 67.84 33.78
0.07 0.54 0.75 0.32 0.41
1.62 21.4 0.21 27.68 5.45 34.95 19.65 33.8
0.09
1.29 68.85 0.2 1.81 0.56 0.03 0.03 0.2
2.05 10.57 29.9 30.78 1.24 6.59 0.08 0.02 15.11
0.21 0.23 1.14 0.54 0.17 0.01 0.25
0.03
26.17 14.23 0.9 30.96 15.89 0.04 0.74
19.65 9.02 12.22 18.63 55.88 0.21
0.25 2.8 0.79 11.07 1.92
1.23 0.05 0.29 0.11
40.56
10.7
3.72 0.98
12.82 2.08 0.04 0.05 2.22
100.35>  100.37 99.81 100.11  100.36 99.26 99.27 98.94 100.25 100.43



Si0;
TiO;
AlO4
Cr;05
Fez03
FeO
MnO
NiO
MgO
Ca0
Na;O
K20
P205
Cl
B20;

H20
BeD
Total

21 22 23 24 25 26 27 28 29 30
35.45 52.13 65.14 50.48 36.65 47.06 30.44 3193 52.06 38.64
4.59 0.39 0.06 1.13 0.04 0.16 39.66 0.05 0.14
18.38 1.09 18.2 5.15 61.7 36.04 56.26 0.24 27.69

0.02 0.06 0.03 0.06
1.13 0.48 0.65 0.75 0.69 71.57
21.11 23.49 0.28 15.55 137 0.14 12.2 0.14
0.42 0.42 0.25 0.03 0.05 0.69 0.04
0.01
6.21 20.56 0.5 13.32 0.03 0.62 10.47 0.11
0.03 1.65 111 27.2 23.13 23.79
0.45 0.01 0.4 0.96 0.76 0.37 0.27
8.84 0.01 0.05 0.26 10.24 0.03
0.61 20.37
3.9 1.98 1.98 4.02 0.56 0.19 1.84
12.82
100.51 100.25 100.08 100.34 99.17 100.34 99.03 108.75 99.89 99.96



2. Relacion de la
composicion
geoquimica de
larocay su
andadlisis modal.

Felsic {Light)

Mafic (Dark)

Ultramafic

Quartz

L

Very GRANITE-PEGMATITE DIORITE-PEGMATITE GABBRO-PEGMATITE
Phaneritic:
; GRANITE DI PERIDOTITE
cosagaves| . GRANM ORITE GABBRO DO
PORPHYRITIC PORPHYRITIC PORPHYRITIC
Pophyitic | puyOLITE or GRANITE |  ANDESITE or DIORITE BASALT or GABBRO
tn-o‘dmd' RHYOLITE ANDESITE BASALT
Glassy 0BSDIAN S
m« VOLCANIC TUFF (fragments < 2 mm)
VOLCANIC BRECCIA (fragments > 2 mm)




Ol

Cpx 70% Ol 30%Cpx Total
(%x0.70) (%x0.30) Peridotita

SiO, 40.96 % 52.34% 29% 16% 45%
TiO, 0.01 0.18 0 0 0
AlL,O, 0.21 2.72 0 1 1
Fe,O, 0.00 1.31 0 0.4 0
FeO 7.86 1.77 6 0.5 7
MnO 0.13 0.24 0 0 0
MgO 50.45 16.15 35 5 40
CaO 0.15 24.23 0 7 7
Na,O 0.01 0.57 0 0 0

100%

Andlisis quimico de los

minerales

% modal del mineral en la roca




/gCémo estudiamos los
mineralese

» |dentificacion _,
* Andlisis 3

"




5CoOmo identificamos y
caracterizamos los mineralese

Variedad de técnicas, complejidad y detalle crecientes...
* Muestras de Mano
* Microscopio Polarizado

- Técnicas Analiticas

« Microscopia de rayos-X: forma, tamano, proporcion de
minerales, minerales asociados, dimensiones y contenido de |la
celda unitaria e identificacion de minerales - difraccion de
rayos X = estructura cristalina

« Microscopia Electronica: andlisis de superficies (morfologia vy
texturas), paragénesis y zonacion de minerales y composicion

quimica.



Descripcidon macroscopica de |os
minerales

Las propiedades mas importantes a la hora de describir

macroscopicamente los minerales son las propiedades
optica y fisica:

1.

W N

N o O~

Forma exterior : Habito, Agregados, maclas
Color (absorcion!) / Ralla o ‘color en polvo’

Lustre (Brillo): codmo refleja la luz un material - metdlico, no
metdlico (tfransparente - vidrioso, graso, nacarado, ...)

Dureza *
Clivaje: perfecto - very bueno — bueno - pobre - malo
Fracture: concoidal, irregular, dentado,...
Oftros (sabor, magnetismo, densidad,...)




Descripcidon macroscopica de |os
minerales

Las propiedades mds importantes a la hora de describir
macroscopicamente los minerales son las opticas y las fisicas:

- Utilizando esta metodologia deberias ser capaz de hacer
observaciones sistematicas de minerales

- Ten en cuenta: jjilo que estas caracteristicas significan para la
estructura inferna de los mineralesl!!




Técnicas Analiticas ...

... hecesitamos caracterizar
Estructura cristalina + composicion quimica

... descubrira cosas como éstal



CLASSIFICATION OF TECHNIQUES
I

i '
(Methods based on the effects of | Analytical and structural methods,
mechanical, optical, electrical, based on the interaction of matter
magnetic, thermal actions on with radiations and particles.

matter, which detects and
estimates the corresponding

\behaviour. | {,

Mode of interaction eg.
SPeCIroscopy, Microscopy,
diffractometry and also
microprobes combining two or
three of these mode of
interaction.

J

'

[Kind of radiation: energy of
radiation or region of electro-
magnetic spectrum, e.g., nuclear,
X-ray, ultraviolet, visible,

3

infrared, microwave, super high
\and radio frequency.

J

Fig. 13.1: Classification of techniques.



Existen muchos tipos diferentes, tanto cualitativos como cuantitativos.

Las técnicas especificas se eligen en funcion de los objetivos del investigador y 1as
caracteristicas de las muestras estudiadas.

Los cuatro aspectos mds importantes a tener en cuenta son:

sCudles son los elementos concretos que esperamos analizare

sCudles son las caracteristicas de estos elementos (es decir, peso
y nUmero atdmicos)?

sCudles son las concentraciones de los elementos que estamos
anadlizando (% en peso, ppm, ppb o ppt)?

sCon qué mineral o fases minerales estadn asociados
determinados elementos¢ Esto es especialmente importante
para la puesta a punto del enfoque analifico.




En su mayor parte, todas estas técnicas espectroscopicas aprovechan los
mMismos principios energéticos :

1) By bombarding a sample with energy, electrons and/or
neutrons can be excited.

2) Electrons (and neutrons) can be made to change energy levels.
Subsequently, they will relax back to their ground state and release
characteristic energy

3) Detectors can be set-up to look for specific characteristics of
the electro-magnetic spectrum:

a) specific energies
b) specific wavelengths

c) specific frequencies




1-Interaccion UV-atomo
Estado Estado
excitado base

violeta

Nivel 6 —= 2

Nivel5 25 2

verde

Nivel 4 —/— 2

Nivel 3 —Z» 2

v v ‘ Nivel 2

Energia Energia
absorbida emitida

2-Espectroscopia infrarroja (IR):
vibraciones moleculares

shared electrons ® @ e @ ]
e Deooe@e

covalent bonding
atoms share electrons

Espectrometro caracteristico de atomos

Soluciones de permanganato de potasio (KMnO,)con distintas

concentraciones. Mientras mas concentrada esta la solucién, mas oscura es y

mayor es su absorbancia



Interaccion Electron-Muestra

Los electrones acelerados sobre un material
dan lugar a una serie de interacciones con
los dtomos de la muestra objetivo.

Los electrones acelerados pueden atravesar
la muestra sin interaccion, sufrir dispersion
elastica y pueden dispersarse
inelasticamente.

La dispersion eldstica e ineldstica da lugar a
una serie de senales que se utilizan para la
obtencion de imagenes, informacion
cuantitativa y semicuantitativa de la muestra
objetivo y generacion de una fuente de
rayos X.

incident electron beam

back-scattered e's characteristic X-rays

secondary e's Bremsstrahlung X-rays

visible light (cathodoluminescence)
Auger e's

heat

sample surface

diffracted e's

transmitted e's




Secondary Electrons Backscattered Electrons Auger Electrons or
X-Ray Fluorescence

Electrones Secondarios se dispersan inelasticamente por la
emision de electrones internos.

Electrones retrodispersados se dispersan elasticamente y
los atomos mas grandes desvian mas electrones, lo que
aumenta la tasa de captacion.

Rayos-X vy Auger son causados por la expulsion de un
electréon de la capa interna compensada por un electron de
un orbital superior que desciende y llena el nivel de energia
vacante, donde el exceso de energia se emite en forma de
un rayo X caracteristico o por la expulsion de un electron del
orbital externo.

incident electron beam

back-scattered e's characteristic X-rays

Bremsstrahlung X-rays
secondary e's 9 ¥

visible light (cathodoluminescence)
Auger e's

heat

sample surface

diffracted e's

transmitted e's




Cuando un haz de electrones incide sobre
una muestra, la dispersion de electrones y
la produccion de rayos X se desarrollan en
un volumen que depende de varios
factores. Entre ellos :

La energia del haz incidente (potencial
de aceleracion).

El volumen de interaccion disminuye en
funcion del peso atdmico medio.

Los volumenes de interaccion mas
peqguenos y asimétricos se desarrollan
en muestras inclinadas con respecto al
haz de electrones incidente..

Auger e's

sample surface

7.\

secondary e's

RN

characteristic X-rays

electron
interaction
volume

back-scattered e's

Bremsstrahlung X-rays

secondary fluorescence



Interaccion Electron-Muestra

Cuando un haz de electrones incide sobre
una muestra, la dispersion de electrones y
la produccion de rayos X se desarrollan en
un volumen que depende de varios
factores. Entre ellos :

- La energia del haz incidente (potencial
de aceleracion).

- El volumen de interaccion disminuye en
funcion del peso atdmico medio.

- Los volUmenes de interaccion mas
peqguenos y asimétricos se desarrollan
en muestras inclinadas con respecto al
haz de electrones incidente..

Auger e's

sample surface

A

secondary e's

characteristic X-rays

LN\

electron
interaction
volume

back-scattered e's

Bremsstrahlung X-rays

secondary fluorescence

Como resultado... cada una de las senales utilizadas para la generacion de
imagenes o rayos X se genera a partir de diferentes voluUmenes de interaccion
de electrones y, a su vez, cada una de las senales tiene diferente resolucion

analitica o de imagen.



incident electron beam

Las senales tipicas utilizadas para la back-scattered e's Shapcmeran
obtencidn de imagenes incluyen
electrones secundarios (SE), electrones sy Bremsstrahlung X-rays

retrodispersados (BSE).
p ( ) visible light (cathodoluminescence)
Auger e's

heat

sample surface

diffracted e's

transmitted e's

Backscattered electon image (BSE)

Mayor masa atémica = Mas brillante

“def
O mm |ETD



Los andlisis cuantitativos y semicuantitativos

de materiales, asi como la cartografia de
elementos, suelen utilizar rayos X
caracteristicos.

incident electron beam

back-scattered e's characteristic X-rays

Bremsstrahlung X-rays
secondary e's 9 Y

visible light (cathodoluminescence)
Auger e's

heat

sample surface

diffracted e's

transmitted e's




Scanning Elecfron Microsc;opy (SEM)

https://www.youtube.com/watch?v=KfQ4VNpWN4M



https://www.youtube.com/watch?v=KfQ4VNpWN4M

10pm ASE 2018-01-16
15.0kV BED-C SEM WD 10.0mm 12:10:04
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Microscopia
Electronica de
Barrido (SEM)

Imagen de
electrones
retrodispersados
(Imagen
composicional)
Varios minerals
que componen la
tefra

D ey - > QUS minerales
pueden sere
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Técnices Analiticas

» Cristalografia de rayo-X : forma, dimensiones y contenido de lo
celda unitaria e identificacion mineral = difraccion de rayos-X =2
estructura cristalina

Microscopia Electrénica: andlisis de superficie & Composicion
quimica!



Cristalografia de rayos-X

Los rayos X tienen longitudes de onda(\) entre 0.01-10 nm (0.1-100 A)

- Increasing energy
Increasing wavelength >
0.0001 nm 0.01 nm 10nm 1000 nm 0.01 cm 1 cm Im 100 m
| ! 1 I 1 I
Gamma rays Xrays Ulira- Infrared Radio waves
violet
Radar TV FM AM
Visible light

400 nm 500 nm 600 nm 700 nm



Cristalografia de rayos-X

Los rayos X tienen longitudes de onda()\) entre 0.01-10 nm (0.1-100 A)

... Incluye el orden de magnitud del espaciado atdmicoll!

Asi conseguir la interaccidn de los rayos X con los dtomos =2
difraccion

Esta interaccion proporciona informacion sobre las distancias
interatdmicas> geometria de la red cristalina-> identificacion de
minerales!!

(y muchas ofras aplicaciones)

TR

cOMo generamos los rayos X2




Rayos X por excitaciones

Lo mds habitual es bombardeo de un objetivo con un haz de
elecirones - La energia se transforma en rayos-X y calor

« FEl electron excita el electron
interno del dtomo objetivo a un
orbital superior

« Un electron externo diferente K % ray
vuelve a caer e

« Esto produce rayos X con una
longitud de onda (energia)
caracteristica

« Lalongitud de onda es
caracteristica del material f
objetivo o

o

Mucleus
Sty

Electron disladged
from K-shell

i



La difraccion de rayos X en polvo (DRX) es una técnica analitica rapida que se utiliza
principalmente para la identificacion de fases de un material cristalino y puede
proporcionar informacion sobre las dimensiones de la celda unitaria. El material
analizado se fritura finamente, se homogeneiza y se determina la composicion media
aparente.

1) se dispara un haz de rayos X a una muestra en una
serie de angulos, pero manteniendo las fuentes y el
objetivo (muestra) siempre a las mismas distancias
(llamado goniometro)

Counls per second
NN

=

§ 0 15 20 25 30 35 40 45 50 55 B0 65 7O
Degrees 2-theta

Posicion e intensidad del pico = informacion cristalografica



La difraccion de rayos X en polvo (DRX) es una técnica analitica rapida que se utiliza
principalmente para la identificacion de fases de un material cristalino y puede
proporcionar informacion sobre las dimensiones de la celda unitaria. El material
analizado se fritura finamente, se homogeneiza y se determina la composicion media
aparente.

1) se dispara un haz de rayos X a una muestra en una serie de angulos,
pero manteniendo las fuentes y el objetivo (muestra) siempre a las
mismas distancias (llamado goniometro)

2) Los rayos X reflejados o difractados proporcionan un angulo 2 theta tal
que la ley de Bragg (nA= 2dsen0) puede resolverse y podemos utilizar
el valor del espaciado d para definir los indices h, k y | de la celda
unitaria.

3) Utilizando los tres indices, podemos calcular las dimensiones de la
celda unida



Ecuancion de Bragg : A = 2d sin® - difraccion solo en

determinados dngulos que dependen de las distancias entre los
planos de la red (g)!

En cuanto se gira el cristal, el haz cesa
—> Sélo hay difraccidon en determinados angulos.
= RelacionentreAydy 0

Sample Powder

Muestras en polvo Infinitas
orientaciones a la vez, por lo que sélo
es necesario variar 0

IDENTIFICACION DE MINERALES




SMART APEYX
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XRD Pattern of NaCl Powder

100 200 (Cu K(l)
w -
¢ Miller indices: The peak Is due to X-
80— m ray diffraction from the {220}
0 planes,
w —_
I
60 b=
.") =
o 222
sl 1M1 420
100 22 .
" ...,L) 2 ‘ s 331 5Ll
0 1
30 10 50 &0 70 50 o0

Diffraction angle 26 (degrees)

El espaciado d de cada peak se obtiene entonces
mediante la solucion de la ecuacion de Bragg para el
valor apropiado de A. Una vez determinados todos los
espaciamientos d, las rutinas automatizadas de
busqueda/ajuste es comparar los datos del material
desconocido con los de los materiales conocidos. Dado
que cada mineral tiene un conjunto Unico de
espaciamientos d, la comparacion de estos
espaciamientos d proporciona una identificacion de la
muestra desconocida.

JCPDS Card

Quality of data
O @ @ ®
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https://www.youtube.com/watch?v=IlwV5WCBh9a0
X-Ray Diffraction ,’%
o



https://www.youtube.com/watch?v=lwV5WCBh9a0
https://www.youtube.com/user/cmditr
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https://serc.carleton.edu/research education/geochemsheets/techniqgues/XRD.html



https://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/techniques/XRD.html

SEM (Scanning Electron Microscopy) vs.
EPMA (Electron Probe Microanalysis)

- Estudiaremos estas técnicas en detalle porque son las mds utilizadas en
Mineralogia para la composicion de minerales.!!

SEM - Alta resolucion de EPMA — microanalisis cuantitativos
imagenes topograficas
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Técnicas diferentes - diferentes usos!
Seleccione la mds adecuada
para su interés!
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