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Resumen: Dentro del espectro radiaciones electromagnéticas, los rayos X ocupan un 
pequeño intervalo de frecuencias comprendidas entre los rayos ultravioleta, en la zona 
de frecuencias bajas, y los rayos gamma, en la zona de  más altas frecuencias. La 
difracción de rayos X es una poderosa herramienta para la identificación de las fases 
cristalinas presentes en un determinado compuesto. En esta práctica se muestra una 
introducción al método del polvo cristalino ideado en 1916 por P. Debye y P. Scherrer en 
Alemania y casi simultáneamente por A.W. Hull en los Estados unidos.  

 
Palabras clave: Difracción. Rayos X. Método polvo cristalino. Identificación de fases 
cristalinas.  
 
 

INTRODUCCIÓN 
 

Dentro del espectro radiaciones electromagnéticas, los rayos X ocupan un pequeño 
intervalo de frecuencias comprendidas entre los rayos ultravioleta, en la zona de 
frecuencias bajas, y los rayos gamma, en la zona de más altas frecuencias. 

 
La radiación X se origina siempre que una partícula de pequeña masa y dotada de 

suficiente energía cinética (electrón), choca con la materia. Parte de dicha energía se 
emplea en la producción de de rayos X debido a la perturbación que crea la colisión en el 
estado energético de los átomos del material.  

 
 

EL MÉTODO DEL POLVO POLICRISTALINO 
 
 

Este método es el único procedimiento de difracción de rayos X que permite 
abordar el estudio cristalográfico de especies que no se presentan o no se tienen en 
monocristales pero si en agregados cristalinos. Este método consiste en la irradiación por 
un haz monocromático de rayos X sobre un material formado por diminutos cristales 
distribuidos al azar en todas las orientaciones posibles. De este modo, siempre habrá 
algún cristal en una posición adecuada para satisfacer la ley de Bragg (la fórmula de Bragg 
permite calcular la longitud de onda de los rayos a partir de la constante reticular d, o 
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inversamente, ésta última si se conoce la longitud de onda, y de aquí su doble aplicación 
al estudio de los rayos X y de la estructura de los cristales). En la técnica de monocristal, 
éste rota en todas las direcciones posibles y esto es lo que conseguimos al tener muchos 
cristales orientados al azar. Este método del polvo cristalino no presenta todas las 
ventajas en cuanto a análisis estructural que podemos encontrar en el método del 
monocristal aislado. Sin embargo, el modo en el que tiene lugar la difracción en el 
método del polvo tiene ciertas ventajas como: 

 

 La facilidad de preparación de la muestra. 

 Todo el registro de la difracción puede realizarse con un solo experimento. 

 Proporciona una medida muy precisa de los espaciados hkl de los distintos planos 
reticulares. 

 
Los diagramas de difracción de rayos X que se estudiarán en estas prácticas se han 

realizado mediante la técnica del polvo policristalino. En esta técnica se usan preparados 
de muestras molidas y tamizadas a tamaño inferior a las 53 µm. La muestra pulverizada 
se deposita sobre un portamuestras, evitando, en lo posible, la orientación preferente de 
los cristalitos. 

 
Cada sustancia cristalina produce su propio diagrama de difracción, que es 

característico para esa sustancia. De esta forma, en una mezcla, cada una de las 
sustancias que la componen da lugar a un diagrama propio y característico. El diagrama 
global corresponderá al conjunto acumulado de diagramas que se habrían obtenido de 
cada una de las fases minerales por separado. Para la identificación de fases puede 
utilizarse el fichero Hanawalt o las fichas ASTM.  
 
 

INTERPRETACIÓN DE LOS DIAGRAMAS 
 
 

En un diagrama de difracción de rayos X los picos que aparecen corresponden a 

reflexiones producidas por planos reticulares que cumplen la ley de Bragg (2d sen  = n ). 
Cada uno de estos planos tiene un espaciado (d) característico. Para conocer este 

espaciado es necesario averiguar el ángulo . En la escala inferior del diagrama se recoge 

el ángulo 2 , por lo que puede calcularse sin dificultad el valor de d para cada efecto de 

difracción (pico).   corresponde a la longitud de onda de la radiación empleada; en este 

caso se utiliza la radiación Cu Kα, cuya  es de 1.54 Å. 
 
Para la interpretación de un diagrama de rayos X se han de seguir los siguientes 

pasos: 
 

1. Numerar todos los picos del diagrama, empezando por los que aparecen a 
ángulos más bajos. 
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2. Empleando las tablas de conversión, se calculan los espaciados en Å de cada 
efecto de difracción y se anota su valor al lado del número correspondiente al 
pico. 

 
3. En la siguiente columna se indica la intensidad relativa de cada pico. Para ello, se 

asigna el valor 100 al pico de mayor intensidad del diagrama (la intensidad 
corresponde a la altura del pico en el diagrama).  

 
4. Se busca en los ficheros un mineral cuya reflexión de intensidad 100 coincida en 

espaciado con la determinada en el diagrama problema. Una vez encontrado este 
mineral se comprueba que el resto de las reflexiones de mayor intensidad (en el 
fichero Hanawalt) o todas las reflexiones restantes (fichas ASTM) correspondan 
con las de nuestra muestra problema. 

 
 

EJEMPLO DE INTERPRETACIÓN DE UN DIAGRAMA MONOMINERAL 
 
 

En la figura 1 se representa el diagrama de difracción de rayos X del cinabrio. Para 
la interpretación de este diagrama, en primer lugar construiríamos una tabla como la que 

aparece en la parte superior de la figura, indicando los valores de los ángulos 2 , 
espaciado en Å y señalando el pico de máxima intensidad, al que se le asigna el valor 100. 

 
El fichero de Hanawalt (Fig. 2) recoge los ocho picos más intensos de cada mineral, 

ordenados según intensidad decreciente e intercambiando las posiciones de los tres picos 
de mayor intensidad, con el fin de reducir posibles problemas de orientación preferente 
de las muestras.  

 
Estos espaciados están tabulados en intervalos (p. ej., espaciados comprendidos 

entre 3.30 y 3.40 Å, entre 2.85 y 2.89 Å, etc.). Dentro de cada intervalo, los minerales 
aparecen ordenados según espaciado decreciente en la segunda columna. Los subíndices 
que aparecen al lado de cada espaciado corresponden a la intensidad relativa (en una 
escala de 1 a 10; x representa el pico de máxima intensidad). 
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Ángulo 2  
 

Figura 1. Diagrama de difracción de rayos X del cinabrio. 
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Figura 2. Fichero Hanawalt. Fuente: Powder diffraction file PDF. Hanawalt search manual for experimental 
patterns. Inorganic phases :sets 1-56. Newtown Square, Pa. : International Centre for Diffraction Data, 
ccop. 2006. 

 
 

Pasos a seguir para identificar el mineral problema: 
 

 En primer lugar se busca el intervalo de espaciados en el que se encontraría la 
reflexión más intensa de nuestro diagrama. En este caso, puesto que el pico de 
máxima intensidad del diagrama está a 3.351 Å, buscaríamos un mineral cuya 
reflexión de intensidad 10 (x) estuviera en el intervalo entre 3.30 y 3.40 Å. 

 

 Posteriormente, en la segunda columna del fichero, buscaríamos la segunda 
reflexión en intensidad del diagrama (a 2.867 Å). 

 

 Finalmente, comprobaríamos que el resto de los picos estuviera presente para 
ese mineral (hasta los ocho picos más intensos de nuestro diagrama). 

 
El mineral identificado, en este caso el cinabrio, señalado con una flecha en tres 

tablas posibles, sería el mineral problema. 
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Como en el diagrama aparecen más de ocho reflexiones, deberíamos comprobar 
que las restantes también corresponden al mismo mineral. Para ello utilizamos el fichero 
ASTM. En general Las fichas de consulta ASTM constan de las siguientes áreas de 
información: 

 

d ESPACIADOS MAS INTENSOS ESP. ARACTERISTICO COMPUESTO 

I/I1     d Å I/I1 hkl 

CONDICIONES DE OBTENCION DEL DIFRACTOGRAMA 
   

PARAMETROS DE LA CELDILLA UNIDAD DEL COMPUESTO 

OTRAS INFORMACIONES DE INTERES  

 
En el fichero de Hanawalt se indica en la última columna el número de la ficha 

ASTM correspondiente (en este caso, la 6-256). Esta ficha se puede ver en la Figura 3. 
 
En estas fichas los espaciados de las reflexiones están ordenados en orden 

decreciente. En las tres casillas superiores se muestran los tres valores de los espaciados 
de mayor intensidad para ese mineral (señalados con un 2 dentro de un círculo) y el valor 
del espaciado “más característico” (no coincide o se solapa con ninguna otra reflexión de 
minerales frecuentes; está señalado con un 3 dentro de un círculo en la tabla). En la ficha 
del cinabrio vemos que todas las reflexiones de nuestro diagrama se encuentran en ella, 
por lo que el diagrama problema es de una muestra monomineral de cinabrio. 

 
Para muestras poliminerales, una vez eliminados todos los picos correspondientes 

al primer mineral, se repite el procedimiento anterior tantas veces como minerales haya 
en la muestra. 

 

 
 

Figura 3. Ficha ASTM del cinabrio. X-ray powder data file : Sets 1-5 (revised) / compiled under the the 
auspices of the Joint Committee. Philadelphia, Pennsylvania : American Society for Testing and Materials, 
1967. 
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PRÁCTICA 
 
 
Identificar el mineral o minerales que aparecen en el siguiente difractograma. Para 

ello, el alumno deberá seguir los pasos enumerados en el apartado “Interpretación de 
diagramas” de esta práctica.  

 
 

2θ d (Å) I absoluta I relativa 
Mineral 

identificado 

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     

     



Reduca (Geología). Serie Mineralogía.  3(4): 101-110, 2011. 
                                             ISSN: 1989-6557 

108 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



Reduca (Geología). Serie Mineralogía.  3(4): 101-110, 2011. 
                                             ISSN: 1989-6557 

109 

BIBLIOGRAFÍA 
 

“International Tables for Crystallography” Kluwer Academic Publishers. 
 

BIBLIOGRAFÍA DE CONSULTA 
 
Amorós, J.L. 1990. El Cristal. Morfología, Estructura y Propiedades Físicas. Ed. Atlas. 
 
Azaroff, L., Buerger, M.J. 1958. The Powder Method in X-ray Crystallography. Ed. 

McGraw-Hill, New York. 
 
Bermúdez Polonio, J. 1981. Métodos de Difracción de Rayos X. Principios y Aplicaciones. 

Ed. Pirámide. 
 
Bish, D.L. y Post, J. E. (eds). 1989. Modern Powder Diffraction. Reviews in Mineralogy, 20. 

Mineralogical Society of America. 
 
Borchardt-Ott, W. 1995. Crystallography. (Second Edition). Ed. Springer-Verlag. 
 
Brindley, G. y Brown, G. 1980. Crystal structures of clay minerals and their X-Ray 

identification. Mineralogical Society, London.  
 
Clegg, W. 1998. Crystal Structure Determination. Ed. Oxford University Press, New York. 
 
Dinnebier, R.E. y Billinge S.J.L. (eds). 2008. Powder Diffraction. Theory and Practice. RSC 

Publishing.  
 
Eberhart, P. 1989. Analyse Estructurale et Chemique des Materiaux. Ed. Dunod. Paris. 
 
Giacovazzo, C. 2000. Fundamentals of Crystallography. Ed. Oxford University Press, New 

York. 
 
Jenkins, R. y Snyder, R.L. 1996. Introduction to X-Ray Powder Diffractometry. Wiley.  
 
Moore, D.M. y Jr.Reynolds, R.C. 1989. X-Ray Diffraction and the identification and analysis 
of Clay Minerals. Oxford University Press. 
 
Pecharsky, V y Zavalij, P. 2005. Fundamentals of Powder Diffraction and Structural 

Characterization of Materials. Springer-Verlag New York Inc. 
 

RECURSOS ELECTRÓNICOS 
 

Colección de documentos libres de la IUCr. Fecha de consulta: Marzo 2011. Disponible en:  
http://www.iucr.org/education/pamphlets 
 

http://www.iucr.org/education/pamphlets


Reduca (Geología). Serie Mineralogía.  3(4): 101-110, 2011. 
                                             ISSN: 1989-6557 

110 

“Commission on Powder Diffraction Newsletters”. Fecha de consulta: Marzo 2011. 
Disponible en:  
http://www.iucr.org/resources/commissions/powder-diffraction/newsletter 

 
Tutoriales de la ICDD sobre el uso de la base de datos PDF para drxp. Fecha de consulta: 

Marzo 2011. Disponible en:  
http://www.icdd.com/resources/tutorials/ 

 
 
Recibido: 23 marzo 2011. 
Aceptado: 11 octubre 2011. 

 

http://www.iucr.org/resources/commissions/powder-diffraction/newsletter
http://www.icdd.com/resources/tutorials/

