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RESUMEN 

En el presente trabajo se utiliza el método de interpola- 
ción trigonométrica de Fourier para comparar la anisotropía de 
la reflectividad y microdureza en sendas secciones al azar de 
los minerales, ilmenita, hematites y uno de los miembros de 
la serie de la wolframita. Las medidas de reflectividad, para 
las longitudes de onda comprendidas entre los 460 y 700 nm., 
se han obtenido por el método microfotométrico con inciden- 
cia normal y para las medidas de microdureza se ha utilizado 
el procedimiento de la penetración estática. Los minerales es- 
tudiados han sido identiíicados mediante la difracción de ra- 
yos X. Se ha establecido su composición química por la téc- 
nica de la microsonda electrónica. 

ABSTRACT 

In  this work it was used the Fourier's trigonometric in- 
terpolation method for compareing anisotropy of reflectivity 
with anisotropy of microhardness on both section at random 
of the rninerals, ilmenite, hematite, and one member of the 
wolframite's serie. Measurements of reflectivity of wavelen- 
wolframite's serie. Measurements of reflectivity of wavelengths 
from 460 to 700 nm. were made for using microphotometric 
methods under normal incidence; the hardness were measu- 
red for using statical identation method. The samples were 
identified by X-Ray difraction and its chemical composition 
stablished by rnicroprobe electron. 

INTRODUCCION 

La reflectividad y microdureza, como propiedades 
cuantificables, se han utilizado conjuntamente en la 
identificación de minerales opacos. Ambas propiedades 
varían con la dirección cristalográfica según la cual se 
miden, aunque la causa de esta variación es distinta. 

La reflectividad, definida como el cociente entre la 
intensidad reflejada y la incidente, bajo incidencia nor- 
mal, presenta anisotropismo óptico, dado que, en ge- 
neral, una vibración incidente, polarizada linealmente 
y con incidencia perpendicular, sobre una sección ani- 
sótropa se desdobla en dos vibraciones polarizadas, en 
planos mutuamente perpendiculares y con distinta in- 
tensidad. 

Entre las muchas definiciones que existen de la 
dureza puede decirse que ésta mide la resistencia a 1s 
deformación permanente. La mejor medida de esta 
propiedad se obtiene midiendo la deformación produ- 
cida a partir del esfuerzo aplicado mediante un pe- 
netrador de geometría conocida. Los resultados de di- 
versos estudios sobre la anisotropía de la microdureza 
indican que: 



- Muchos minerales muestran valores distintos 
de microdureza sobre diferentes secciones cristalográ- 
ficas (Young y Millman, 1964). 
- Muchos minerales muestran anisotropia de mi- 

erodureza sobre una determinada sección cristalográ- 
fica ( Armstrong jr Raghuram, 1973). 
- La forma de las huellas Vickers varía conside- 

rablemente con la orientación cristalográfica (López- 
Soler e t  al., 1973). 
- En ciertos minerales puede relacionarse los 

planos de deslizamiento, exfoliación o macla con la 
dirección de penetración (Buerguer, 1928). 

La anisotropía de la microdure:za no es directamen- 
te relacionable con la anisotropía óptica de la reflecti- 
vidad, incluso minerales ópticamente isótropos (Young 
y Millman, 1964) muestran considerable anisotropía 
en la rnicrodurez:a. 

En este trabajo nos proponemos describir la aniso- 
tropía de la microdureza de una forma análoga a la 
descrita para la reflectividad mediante el método de 
jnterpolación trigonométrica de Fourier. Este método 
nos proporciona, también los valores máximo y mínimo 
de la reflectividad o de la microdiireza en las secciones 
minerales estudiadas. 

TRABAJO EXPERIMENTAL 

A) Identificaición y composició;~ de los minerales es- 
tudiados. 

Se han estudiado ejemplares de las especies mine- 
rales: ,hematites (Fez03 ), romboédrico; ilmenita (Fe 
Tios), romboédrico y wolframit:~ (Fe,Mn)WOd, mono- 
clínico. Las principales características de dichos mine- 
rales observadas con el microscopio polarizante de re- 
flexión son: 

- hematltes: color blanco amarillento, reflectivi- 
dad media, ainisotropía neta eri tintas gris verdosa a 
marrón claro, reflexiones internas rojas; 
- ilmenita: color blanco grisáceo, reflectividad 

moderada, anisotropía diferenciada pero poco colorea- 
da con tonos grises más o merios verdosos, pleocroís- 
mo de reflexión neto, presente. exoluciones de hema- 
tites; 
- wolframita: color blanco grishceca, anisotropía 

diferenciada, reflectividad media, reflexiones internas, 
abundantes, Ide color amarronado. 

Mineral Ficha A.S.T.M. d 1/11 a, O, c, B 

2.95 100 4.772 5.708 4.976 9P24 
2.48 60 

woifrarnita 11-591 4.76 50 
5.68 10 

2.94 100 3.730 5.703 4.952 90" 
4.69 80 

ferbrerita 21-436 3.75 60 
5.72 40 

3.00 100 4.829 5.759 4.998 91'16' 
2.95 95 

huebnetita 13-434 4.84 65 
5.76 20 

TABLA 1. - Espaciado interplanar, intensidades relativas 
y parámetros de la red de los minerales de la serie de la 

wolframita. 

Minerales Oxidos 

AIiO3 
S i02  

hematites Fez03 
T i a 2  

Fez03 
T i02  

ilmenita MgO 
Si02 

woz 
wolframita FeO 

M n o  

TABLA 11. - Análisis quimicos. 

Los ejemplares se han identificado, además, por 
difracción de Rayos X, método de polvo cristalino, 
empleando un difractómetro Phillips con tubo de co- 
bre y filtro de níquel. Los diagramas obtenidos co- 
rresponden exactamente con los estandards de las fi- 
chas A.S.T.M. 3-781 y 13-534 para ilmenita y hema- 
tites respectivamente. En el caso de la wolframita el 
diagrama obtenido de la muestra en estudio ha re- 
sultado un poco más complicado de interpretar, dada 
la similitud de los valores de d y los parámetros de 
la red en los tres miembros de la serie, tal y como 
re  muestra en la tabla 1. 



La composición química se ha determinado median- 
te microsonda electrónica, realizándose análisis cuali- 
tativos, habiendo sido determinados los elementos Fe, 
Ti, Mg, Si y O para la ilmenita; Fe, Al, Si, Ti y O 
para la hematites y W, Fe, Mn y O para la wolfra- 
mita. Los análisis cuantitativos se realizaron en la mis- 
ma zona de la sección mineral donde se efectuaron las 
medidas de reflectividad y microdureza. El porcentaje 
en óxidos de los elementos analizados se expone en 
la tabla 11. 

De acuerdo con los análisis cuantitativos obtenidos 
para la muestra de wolframita se decidió que dicha 
muestra correspondía al término wolframita de dicha 
serie isomorfa, según la división que de los tres miem- 
bros se expone en DANA'S SYSTEM OF MINERA- 
LOGY. 

B) Obtención de las secciones pulidas. 

Antes de proceder a las operaciones de pulido se in- 
cluyeron los minerales en resina plástica, comercializa- 
da con el nombre EXTRATIL 2195, preacelerada, a 
la que se añade peróxido de metil etil como endurece- 
dor. Después de su endurecimiento se procedió a las 
operaciones de pulido que se realizaron según las eta- 
pas siguientes: 

a) desbaste automático con pulidora KENT MK 
2A, sobre disco de papel espolvoreado con polvos de 
carborundum de granulometría 1000 y agua como lu- 
bricante; 

b) pulido con máquina automática STRUERS 
DPT sobre discos PUC y cubierta de tela SINTETIC 
de pelo corto o exento de él, empleando pasta de dia- 
mante de granulometrías 6, 3, 1 y 1/4p sucesiva- 
mente y aceite vegetal como lubricante. 

Después de cada etapa y antes de pasar a la si- 
guiente se sometieron las muestras a una operación 
de limpieza, con el fin de evitar posibles contamina- 
ciones que pudieran provocar rayas en las mismas, uti- 
lizando para ello un aparato de ultrasonidos. 

Siendo condición necesaria la horizontalidad de la 
sección pulida con respecto al eje óptico del microsco- 
pio, en un caso, y al penetrador Vickers, en el otro, se 
colocaron las muestras sobre un porta de vidrio con 
plascilina, presionando ligeramente con una prensa de 
mano. 

C) Aparatos y técnicas utilizadas. 

Para cada una de las propiedades estudiadas se han 
tomado, en cada sección, ocho medidas, obteniendo las 
diferentes posiciones de medida por giros de la platina 
de 45". 

Hematites. 
2 9 . 1  2 8 . 8  
2 9 . 9  2 3 . 6  

Wolfromi t a  
460 1 4 . 8  1 4 . 7  1 4 . 5  1 5 . 6  1 6 . 5  1 5 . 3  1 4 . 3  1 4 . 9  
1 8 0  16.3.  1 5 . 6  1 5 . 7  16.6 1 8 . 2  1 7 . 8  1 6 . 3  : 6 . 1  
500 1 4 . 6  14 .2  1 5 . 0  15 .7  1 5 . 8  1 4 . 5  1 3 . 7  1 3 . 3  
520  1 4 . 3  : 4 . 2  1 4 . 8  1 6 . 4  1 7 . 5  1 5 . 8  1 4 . 2  1 4 . 5  
5 4 0  1 4 . 7  1 4 . 2  1 4 . 5  1 5 . 7  1 6 . 5  1 6 . 1  1 5 . 3  1 a . 9  

TABLA 111. - Medidas de reflectividad en el tango visible. 

La toma de medidas de reflectividad se llevó a cabo 
mediante el empleo de un equipo fotométrico Vic- 
kers, cuya descripción ha sido realizada por diversos 
autores (Hallimond, 1970; Bowie y Simpson, 1977). 
El método seguido, método de rayo. simple, es un mé- 
todo de medidas comparativas, descrito en Galopin y 
Henry (1972). En este trabajo se ha utilizado como 
estandard el SiC,SIKA, aceptado por la C.O.M. y su- 
ministrado por la casa ZEISS, siendo su reflectividad 
rnedia del 20 % aproximadamente. Las medidas de 
reflectividad se han tomado en el rango de 460 a 
700 nm. del espectro visible. Los resultados de estas 
medidas, para cada uno de los minerales estudiados, 
en las ocho posiciones de medida, se encuentran en la 
tabla 111. 

En el caso de las medidas de microdureza se ha 
utilizado el procedimiento de la penetración estática o 
microdureza Vickers, en la que el penetrador es una 
pirámine tetragonal de diamante, el cual se introduce 
en la superíicie del mineral, bajo la presión de una 
carga, dando lugar a una huella cuyo tamaño se mide 
y la microdureza se expresa como la relación de la 



Hematites 

Wolframlta 

O O O. 5044 : .64 O. 99 3.02 
45" 0. 8645 1.49 9.93 0.32 
90 9 0. 7766 1.50 3.98 0.03 
135 0.7241 1 .S2 O. 97 0.05 
1 80° 0.7246 1 . S 4  0.98 0. 02  
225' 0.7123 1 .S4 0.99 0.02 
270' 1 .O230 1.43 0.99 Q.01 
315' 0.6115 1.50 O. 98 0.03 

TABLA VII. - Valores de las constantes K y n, coeficiente 
de correlación y desviación típica. 

d 186' 181 187  187 18' ' 54  195 179 640 16.48 0.80 0.20 0.25 !5.ó9 ! 6 . 1 8  I . J 3  3 . 3 6  
S 4.93 6.31 3 . 1 5  12.6 3.50 5.35 1 . 5 d  8.2 :  660 17.65 1.85 0.11 0 .14  i í . 7 6  ' 7 .35  1.b: 0.09 

sid 0.3: 0.05 0.35 0 . 0 7  0.02 3 . 3 3  0 .02  0.05 680 18.:3 : . 2 4  0.19 0.18 13.99 13.50 l .  0.07 
\%Id) 301 218 296 24P 318 533 279 325 700 16.90 1.08 0.27 0.14 17.17 15.62 i . 1 5  0 . 3 7  

vW;[d-S: 318 345 333 545 555 :29 2 9 5  557 
tCi.i:d*s) 286 298 272 264 308 299 269 298 Hematites 

29.SO 
n i .  .o 
23.70 
25.80 
2 5 . 4 0  
06.30 
? j . X  
2;. :u 
2 6 . 3 0  
22.75 
24.50 
zr. a o  
22.30 

203 (pond.)  
d 162 
S 3.67 

s / d  0 .02  
W(d) 794 

t'H[d-S) 334 
'J?lrd*s) 7!i8 

Wolframlta 

TABLA VIII. - Resultados obtenidos, mediante el método 
TABLAS IV, V, VI. - Valores de dureza relativa y dure- de interpelación trigonométrica de Eaurier, pura la reflec- 
zas límite. tividad. 



carga y el área superficial de la impresión. Como equi- 
po instrumental de estas medidas se ha utilizado un 
microdurómetro Vickers, modelo M 12a, cuya des- 
cripción ha sido realizada por Hallimond (1970). Se 
han utilizado las cargas de 50, 100 y 200 pondios en 
cada uno de los minerales, evitándose cargas inferio- 
res por considerar que las huellas resultantes, al ser 
demasiado pequeñas, darían lugar a una mayor disper- 
sión de los resultados. 

Con el fin de poder comparar la anisotropía de la 
dureza con la anisotropía de la reflectividad se han 
mantenido las mismas secciones y las mismas posicio- 
nes en la realización de las microhuellas y en la toma 
de medidas de reflectividad. 

Los valores de microdureza se muestran en las ta- 
blas IV, V y VI, también se exponen el valor de la 
diagonal d; desviación típica, S; coeficiente de disper- 
sión, s/d; dureza relativa VH(d) y las durezas límites 
CH(d-S) y VH(d + S)  determinadas al considerar la des- 
viación típica. 

Se han calculado las constantes K y n (tabla VII)  
de la expresión que relaciona la microdureza Vickers, 
VHN, con la ley de Kick: 

Del exponente 1-2/11 se deduce que cuando n = 2  la 
microdureza VHN es independiente de la carga. En 
los minerales estudiados n es menor que 2, por lo 
tanto y como se observa de los datos de microdureza, 
ésta disminuye al aumentar la carga. 

PROCESAMIENTO DE DATOS 

Se ha obtenido un programa, en lenguaje FOR- 
TRAN 77, utilizando un miniordenador, modelo 
HEWLETT PACKARD HP1000, del Centro de 
Cálculo de la Universidad de Oviedo, que, con los 
ocho valores de la reflectividad o microdureza, calcula 
los coeficientes y ángulos de fase del desarrollo de Fou- 
rier: (R(a)=CO+Cls  en (a+\Il~)+Cz sen (2a+\Il2) 
+C3sen (3a+V3). 

Los coeficientes CO y C2 nos proporcionan los va- 
lores máximo (Rmax = CO + C2) y mínimo (Rmi, = 
CO-C2) de la reflectividad o microdureza en la sec- 
ción. El coeficiente C1 es un estimador de la ortogo- 
nalidad entre la superficie de medida y el haz de luz 
incidente o el penetrador Vickers. El coeficiente C2 
es de anisotropía y el coeficiente C3 da una idea de 
otros posibles factores que pueden influir en estas 
propiedades. 

El diagrama de flujo de dicho programa se expone 
en la Fig. 1. 

1 
: v o l c a r  d i t o s  a a  í ~ c h e r o  a memoria p r  nctoal 

1 

! 3 ; b u j a  c u r v a s  i n d i c a c r i c a s  de ñ v '/++Ni 

Figura l. - Diagrama de Bu jo. 

Hematites 

Wolframita 

TABLA IX. - Resultados obtenidos, mediante el método 
terpolación trigonométrica de Fourier, para la microdureza. 



HEMATIES 500 NM. 

Figura 2. - Cinrvas indicatrices de reflectividad. 
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ILMENITA CARGA 50 

ILMENITA CARGA 100 

ILMENlTA CARGA 2QB 

Figura 3. - Curvas indicatrices de microdureza. 
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Figura 5. - Curvas indicatrices de microdureza. 
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Figura 4. - Curvas indicatrices de microdureza. 



Los resultados obtenidos se encuentran en la ta- 
bla VI11 de reflectividad y en la tabla IX se encuen- 
tran los correspondientes a la microdiireza. 

En la Fig. 2 se encuentran representadas las cur- 
vas indicatrices de reflectividad experimentales (trazo 
continuo) y las tei~ricas (trazo en puntos), en coorde- 
nadas polares, indicando el comportzimiento de la ani- 
sotropía de la reflectividad. Se han calculado por el 
método de Fourieir para la longitud de onda de 580 
nm., para otras longitudes de onda las curvas que se 
obtienen son del rnismo tipo. 

En las figs. 3, 4 y 5 se encuentran representadas 
las curvas indicatrices de microdure:ca, experimentales 
(trazo continuo) g las calculadas por el método de 
Fourier (trazo en puntos) para las ocho posiciones con- 
sideradas. 

En el caso de la refiectividad el coeficiente C3 es 
despreciable, tal jf como era de esperar si se acepta la 
ecuación de Berelr : R( a) = Rm,cos2a + Rminsen2a para 
describir la anisotropía de la reflectividad en la sección. 

De los resultados obtenidos para la microdureza 
parece que cabe una descripción de su anisotropía de 
un modo análoga, VHN(a) = VHT\J,,sos2a + VHNmin 
sen2a. En los casos estudiados esta, descripción es vá- 
lida, aunque serízi necesario comprobarlo en otras mu- 
chas muestras prira poder ilegar ai conclusiones defi- 
nitivas. 
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