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Temas a tratar:

• La matriz “suelo”

• Etapas de pretratamiento y preparación de muestras

• Efectos de la preparación de muestras en los resultados

• Diferentes estrategias de preparación de muestras



La matriz “suelo”. Formación

Fuente: https://geotecniaymecanicasuelosabc.com

La formación del suelo es un proceso que

suele durar miles de años, y requiere de

reacciones químicas, acciones físicas y

procesos biológicos

• Clima

• Tiempo

• Relieve

• Minerales

• Materia orgánica

https://geotecniaymecanicasuelosabc.com/origen-formacion-suelos/


La matriz “suelo”. Componentes básicos

Fuente: Composición y clasificación de los suelos - Escolar - ABC Color

https://www.abc.com.py/edicion-impresa/suplementos/escolar/composicion-y-clasificacion-de-los-suelos-1293271.html


La matriz “suelo”. Composición (Rudnick & Gao, 2013)

Rudnick, R. L., & Gao, S. (2013). Composition of the Continental Crust. In Treatise on Geochemistry: Second Edition (2nd ed., Vol. 4, 

Issue 7). Elsevier Ltd. https://doi.org/10.1016/B978-0-08-095975-7.00301-6

Valores referidos a la composición de la corteza terrestre



La matriz “suelo”. Composición (Rudnick & Gao, 2013)
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Preparación de las muestras 

• FRX: ensayos no destructivos (excepto TXRF) • Uso posterior (adición de binder, etc)

• + preparación + calidad de los resultados • Contaminación durante preparación (o

pérdida de elementos)

• Aumenta los costos y el tiempo

Conocer el uso de los resultados (screening, control de 

calidad, uso de normativas, etc)

Determinará estrategia de preparación

Muestreo: representatividad de la muestra



Etapas de la preparación de muestras. 

Secado Molienda

Preparación:

• Prensado

• Digestión

• Fusión

• Eliminar el efecto del contenido 

de agua en la muestra

• Aire libre, estufas (~65ºC o 

liofilización 

• Evitar pérdida de elementos 

volátiles

• Proceso que toma tiempo

• Reducción del tamaño del 

grano (< 75 μm)

• Selección del método adecuado

• Selección del material del molino

• Selección del tiempo de 

molienda (dureza del material)

• Evitar la contaminación de la 

muestra

• Forma en que se va a medir 

(polvo, pastilla o perla)

• Selección del binder (pastillas)

• Selección del flux (perlas)

• Selección de presión (pastillas)

• TXRF: digestión (ácidos, Tº)

• Evitar la contaminación de la 

muestra



Efecto de la humedad

• Contenido de agua en la muestra

- Agua formando parte de los minerales (estable)

- Agua intersticial (interior de los poros)

Incrementa la incertidumbre de 

detección

La presencia de agua puede cambiar

significativamente el perfil del espectro y el

estado de la matriz:

• Incrementa la intensidad del Compton

• Incrementa el fondo

• Disminuye intensidad de picos

característicos.

Fuente: DOI: 10.1021/acs.analchem.9b00201. Anal. Chem. 2019, 91, 5858−5865



Etapas de la preparación de muestras. 

• Efectos que incrementan la incertidumbre de los resultados

Efecto del tamaño de partícula

Efectos de la mineralogía del material



Pretratamiento de las muestras. Selección del molino

Tipo de molino Aplicación Granulometría inicial Granulometría final

Molino de rotor Trituración primaria o la molienda fina de materiales 

blandos, fibrosos o duros

< 10 mm < 40 μm  

Molinos de corte Trituración primaria o la molienda fina de materiales 

blandos, fibrosos o duros

< 60 x 80 mm 0.25 - 20 mm

Molinos de cuchillas Resultados de trituración completamente 

homogéneos y reproducibles en segundos 

(materiales blandos

40 mm < 300 µm

Molinos de mortero Molienda, mezcla y trituración, en seco y húmedo. 

Material blando, duro, frágil, pastoso

< 8 mm < 10 µm

Molinos de discos 

(discos y anillos)

Materiales fibrosos, semiduros y duros,

especialmente rápidos y sin pérdidas hasta la finura

analítica.

Los molinos se utilizan principalmente para la

preparación de muestras para el análisis espectral

< 20 mm < 20 µm

Molinos de bolas Molienda ultrafina. materiales duros, frágiles o 

fibrosos

Volúmenes variables, 

y tamaños < 20 mm

Desde 0.1 hasta 15 µm

Materiales de molinos: acero templado, acero inoxidable, carburo de tungsteno, ágata, corindón sinterizado, óxido

de circonio, porcelana dura

Materiales costosos (depende de la aplicación)

Ejemplo: se ha demostrado, por ejemplo, que los molinos de carburo de tungsteno reducen el cobalto a un nivel de

cinco PPM en una muestra de silicato de 7 g en cuatro minutos de molienda



Pretratamiento de las muestras. Selección del molino

• Las submuestras de suelo sin moler, así

procesado con el mortero manualmente, dieron

lugar a concentraciones de metales con RSD

inaceptablemente

• El molino de discos, el molino de discos y anillos

y el molino de bolas mostraron unos RSD

aceptables.

https://doi.org/10.1016/j.microc.2019.104583

• La precisión como las concentraciones

resultantes dependían del tiempo de molienda

utilizado.



Pretratamiento de las muestras. Molienda

• Distribución adecuada del tamaño de grano

Fuente: Lozano y Bernal, (2005). Revista Mexicana de Ciencias Geológicas, 

v. 22, núm. 3, p. 329-344



Pretratamiento de las muestras. Molienda

• Optimizar tiempo de molienda: depende del material de la muestra

- Rapidez x resultados > Precisión: Tiempo 

de 2 min

- Importante la Precisión: Tiempo >= 5 min

• En función del objetivo



Etapas de la preparación de muestras. Superficie de la muestra

• Efecto de tamaño de partícula y superficie de la muestra : efecto sombra



Etapas de la preparación de muestras. Superficie de la muestra

• Los rayos X generados se dispersan antes de

alcanzar el detector

• Mayor efecto en los elementos de bajas

energías

SiCu

Sensors 2022, 22, 4572.https://doi.org/10.3390/s22124572https://www



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Es literalmente el pegamento que mantiene unida la 

muestra. (hay muestras que tienen binder natural)

• Binder comerciales: Sólidos y Líquidos

(Starch, Cellullose, Wax, Elvacite)

• Algunos deben ser molidos junto con la muestra

• Aconsejable: entre 5 y 10 % de la masa de muestra



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Dilución
• !Warning!!: exceso de dilución (20-30 % Binder)

• Muestras débiles pueden romperse y dañar el instrumento

• Costos: Optimizar el uso del binder  



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Dilución

• Presión

• Presión suficiente para comprimir la muestra y recristalizar 

el binder

• Entre 25-35 toneladas entre 1-2 minutos 

• Experimentar: elementos ligeros alcanzan máximo y 

estabilizan la respuesta

• Liberar presión durante la formación de la pastilla

• Pastilla homogénea



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Dilución

• Presión

Pastilla no homogénea Pastilla homogénea



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Dilución

• Presión

• Espesor

• Muestra debe tener espesor infinito (aprox. 3 mm)

~ 8-10 g de muestra para una pastilla de 32 mm de diámetro o 13-15 g de muestra para una pastilla de 

40 mm será suficientemente grueso para los elementos que pueden medirse



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Aspectos a considerar

• Tamaño de la partícula

• Uso de binder

• Dilución

• Presión

• Espesor de la pastilla

• Contaminación

• La contaminación de la muestra es una consideración adicional en

la preparación de muestras prensadas de alta calidad para el

análisis por FRX.

• La contaminación suele producirse durante el proceso de

trituración de la muestra y tiene su origen en dos fuentes

principales: el dispositivo de preparación de la muestra y la

contaminación cruzada entre muestras.

• Adecuada manipulación y limpieza de instrumentos de prensado y

moldeado de las pastillas



Etapas de la preparación de muestras. Prensado

Equipamiento

Prensas Die sets

https://www.google.com/url?sa=i&url=https://www.indiamart.com/proddetail/laboratory-hydraulic-pellet-press-4821540333.html&psig=AOvVaw0uT1blor9MLyoczHCT05HO&ust=1692889921264000&source=images&cd=vfe&opi=89978449&ved=2ahUKEwiI9LzEiPOAAxVZj4QIHYlIB8gQjB16BAgAEAg


Etapas de la preparación de muestras. Polvos (no prensado)

• Preparación de muestras para medición

• Método rápido, pero menos reproducible

• Film entre muestra y detector absorbe bajas energías

• Selección del film (prolene, Mylar, Polypropylene...etc)



Etapas de la preparación de muestras. Pastillas vs Polvos

• Homogeneidad de las muestras (vs pellets)

Sensors 2019, 19, 5066; doi:10.3390/s19235066https://doi.org/10.1016/j.talanta.2022.123844

Menos reproducible

Exactitud pobre para las bajas energías 



Etapas de la preparación de muestras. Pastillas vs Polvos

• Efectos en el espectro

XRF: pellets versus loose powders - Specac Ltd

Bajo rendimiento fluorescentes a bajas 

energías, se absorben en el film

Mayor fondo

Mejor relación S/B

https://specac.com/xrf-applications/xrf-sample-preparation-techniques-pellets-versus-loose-powder-spectroscopy-guides/


Etapas de la preparación de muestras. Perlas fundidas

Efectos de la mineralogía del material

• Reduce la falta de homogeneidad y tamaño partícula en la 

muestra (superior a las pastillas prensadas)

• Reacción a temperaturas entre 800 y 1000 ºC

• Usa Litio/Sodio Tetraborato en exceso (no trazas)

• Proceso trabajoso y costoso

• Mejor respuesta analítica (calibración lineal)



Etapas de la preparación de muestras. Preparación TXRF

• Requiere digestión ácida de las muestras (algunos casos suspensión)

• Manipulación rigurosa, poca muestra (evitar contaminación)

• Reactivos de alta pureza (ácidos, estándar interno)

• Proceso trabajoso y costoso (reflectores)

• Mejores LOD y no efectos d matriz

Microwave Alta pureza
Lámpara infrarroja

Homogenización, 
deposición en reflectores
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