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RESUMEN

Este trabajo contiene los resultados del analisis mineralégico de una serie de arcillas sedimen-
tarias fluvio-lacustres y otras que son el producto de la meteorizacién de ignimbritas y rocas tonali-
ticas. El anélisis mineralégico se realizé sobre la fraccién fina (particulas de didametro efectivo me-
nor de des micras); se efectuaron ademas ensayos tecnoldgicos tendientes a establecer la influencia
de la composicién mineralégica sobre la calidad de los ladrillos que la industria produce en los alre-
dedores de Popayan.

La identificacion de las fases constitutivas de las fracciones estudiadas, efectuada por difrac-
ci6én de rayos X, indica que estos materiales son de tipo caolinitico aunque de diverso grado de
cristalizacion y ordenamiento.

ABSTRACT

The present study contains the results of mineralogical analysis made by X-ray diffraction of
a set of samples of sedimentary fluvial-lacoustre clays and others wichare producedby weathering
of ignimbrites and tonalitic rocks. The mineralogical analysis was practiced over clay fraction
(particles with 2 microns in grain diameter).

Tecnological test was made too, in order to establish the mineralogical composition effect
over quality of bricks made in around Popayan.

The principal mineral identified in all samples was kaolinite indifferent degrees of structural
order.

MUESTREO Y CARACTERISTICAS Las arcillas asi muestreadas son de diver-
GEOLOGICAS DE LOS SITIOS ESTUDIADOS 505 origenes. Las de Yanaconas, Pueblillo y Ca-

licanto son de formaciéon sedimentaria fluvio-
lacustre, producto de la erosién de rocas volca-

canto, Dosbrazos, Los Faroles, La Honda y El DICHS v pertenecgn a la Formacién Popayén.
Charco y 16 muestras de caolines de La Tetilla, Dentro de este conjunto de muestra.s se encu’en.-
Santa Rosa, La Betulia, San Pedro y Mandibia, tra cuatro que corresponden a cenizas volcani-
lugares estos localizados al norte del departa- ~ CaS un poco laterizadas, del tipo de lluvia de ce-
mento del Cauca. La localizacién geogrifica se ~ nizas o “Ash-fall”’, que presentan una textura
indica en la Fig. 1. limosa.

Se tomaron 28 muestras de arcilla en los
lugares denominados Pueblillo, Yanacoas, Cali-

* Departamento de Ffsica, Universidad Nacional de Colombia, Bogot4.
e Regional de Ingeominas, Popaydn.
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Los materiales caolinizados de La Tetilla,
Santa Rosa, La Betulia, Mandibia y San Pedro
son el producto de fenomenos de meteoriza-
cion de rocas igneas intrusivas de composicién
tonalitica. En el drea de La Tetillu estas rocas
se encuentran como diques que cortan una se-
cuencia de rocas bdsicas y ultrabésicas. En La
Betulia y San Pedro las rocas se encuentran en
formas intrusivas de stock, cortando secuencias
ldvicas del cretdceo. Y en Santa Rosa y Mandi-
bia también son stocks que intruyen rocas sedi-
mentarias de edad miocénica.

METODOS DE INVESTIGACION

Las muestras se secaron a una temperatura
de 50°C aproximadamente; posteriormente se
les hizo una disgregacion manual y el material
disgregado de cada muestra se dividio en cuatro
partes, una destinada al analisis mineralégico de
la fraccion arcilla, otra para el andlisis quimico,
una tercera para la elaboracion y caracterizacién
de probetas de ensayo y por Gltimo una cuarta
parte se conserva como muestra testigo en el
Laboratorio Quimico Nacional de Ingeominas.

Del total de muestras tomadas, sobre la
base del andlisis quimico y las caracteristicas
geoldgicas, se seleccionaron 14 para efectuar
andlisis mds detallados.

El andlisis quimico se efectud en el Labo-
ratorio Quimico Nacional de Ingeominas, se
utiliz6 un espectrometro de absorcion atomica
Perkin-Elmer tipo 303. En la preparacion de las
muestras se siguié el método de ataque con 4ci-
do fluorhidrico (Perkin, 1966).

Para la evaluacion de las propiedades tec-
nolégicas de las arcillas, referentes a su empleo
como materia prima de la industria ladrillera
del drea de Popayidn, seguimos la metodologia
indicada en la norma ICONTEC C4 60/68 y las
recomendaciones establecidas en un estudio de
factibilidad desarrollado por el BID (Arango &
Go6mez, 1968).

Los ensayos de resistencia mecanica de las
probetas se practicaron en una méquina con-
vencional marca Alfred J. Asmler de capa-
cidad maxima 5 toneladas, del Instituto de
Ensayos de Materiales de la Facultad de Inge-
nieria de la Universidad Nacional de Colombia
(sede de Bogotd); se caracterizaron probetas co-
nocidas a 1000 y 1150°C.

Andlisis Mineraldgico de la Fraccién Arcilla

Los minerales arcillosos presentan caracte-
risticas que no pueden desconocerse al hacer
estudios de difraccién de Rayos X, tales como
el tamafio de sus particulas, el grado de crista-
linidad de las mismas y la tendencia a una di-
reccion de orientacién preferencial. Ademas
cuando se trata de arcillas naturales, la presen-
cia en una misma muestra de mezclas de mine-
rales arcillosos, con agentes cementantes, tales
como materia orgdnica y 6xido de hierro, con
componentes amorfos y con otros minerales es-
pecialmente cuarzo dificulta aun mds el andli-
sis difractométrico (Grim, 1968; Besoain,
1985; Malagén, 1979).

Por las razones anteriormente anumeradas
las muestras fueron sometidas a tratamientos
de separacién y limpieza, a fin de obtener la
fracciéon de particulas tamano arcilla en condi-
ciones apropiadas para la difraccion. La separa-
cidn de la fraccidn fina se hizo por sedimenta-
cion en medio liquido, empleando hexameta-
fosfato sédico como dispersante y los procedi-
mientos de limpieza siguiendo la metodologia
de Jackson que puede sintetizarse asi: elimina-
ciéon de materia orgdnica con peroxido de hi-
drdgeno, eliminacién de carbonatos con dcido
acético diluido, eliminacién de geles de hierro
con ditionito sdédico en presencia de citrato s6-
dico y por ultimo eliminaciéon de geles de alu-
minio y silicio con carbonato de sodio (Besoain,
1985). Posteriormente las fracciones tratadas se
sometieron a lavado con agua desionizada y
iuego con metanol y acetona.

Las fracciones asi tratadas, de las 14
muestras seleccionadas inicialmente, se analiza-
ron por difraccion de rayos X; los difractogra-
mas correspondientes se muestran en las figuras
2 y 3. Con base en este estudio previo seleccio-
namos 7 muestras que resultaron con una com-
posicién mineralégica mas definida, a las cuales
tomamos la siguiente serie de difractogramas:

- Fraccién arcilla tratada homoionizada con
Mg.

- Fraccién arcilla tratada, homoionizada
con Mg y solvatada con etilenglivol.

- Fraccion arcilla tratada y calentada a
400°C.

- Fraccion arcilla tratada y calentada a
600°C.
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- Fraccidn arcilla sin tratar.

- Muestras totales sin ningin tipo de trata-
miento.

Como complemento a la identificacion de
las fases presentes en las muestras LTC-1,
QPC-1 y SRC-1 tomamos difractogramas de las
fracciones tratadas, calentadas a 800° y
1000°C. Los difractogramas de las muestras to-
tales nos permitieron establecer la forma como
estdn presentes los minerales arcillosos en los
yacimientos y los difractogramas de las frac-
ciones arcillosas sin tratar, los cuales resultaron
idénticos a los de las fracciones tratadas, nos
llevaron a la conclusion de que en nuestro caso
las estructuras cristalinas no resultaron afecta-
das a causa de los tratamientos de limpieza.

Previamente a la toma de los difractogra-
mas se verificaron la calibracion y el ajuste del
sistema Optico del difractémetro y se buscaron
las condiciones de deteccién (Phillips, 1970).

El equipo empleado fue un PHILIPS
NORELCO, modelo 12010106, anticatodo de
cobre, voltaje de aceleracion 32 KV y corriente
de filamento 20 mA. El difractémetro esta do-
tado con un detector proporcional de gas sella-
do cuyo voltaje de polarizacién es 1750 V.

Las condiciones de deteccion fueron: rata
de conteo, 500 cuentas por segundo, constante
de tiempo del integrador 5 segundos, velocidad
de giro del goniémetro 20=1" /minuto, abertu-
ra de las rejillas de divergencia y antidispersora
1° y de la rendija receptora 0.2 mm.

Como medio de corroboracidén del analisis
difractométrico se hicieron: analisis térmico di-
ferencial (ATD) y quimico cuantitativo de la
fraccién arcilla tratada. Los analisis térmicos
fueron realizados en el laboratorio de suelos del
Laboratorio Quimico Nacional.

DISCUSION DE RESULTADOS
Y CONCLUSIONES

Exponemos a continuaciéon el analisis de
los resultados obtenidos, concretdndose al ana-
lisis mineraldgico. La identificacion de las fases
constitutivas se efectué siguiendo el método de
Hanawalt y el archivo de datos del J.C.P.D.S.
(American Society for Testing Materials, 1969)
asi como también una guia para la identifica-
cién de minerales arcillosos de la Sociedad Geo-
légica Americana (Carrol, 1970).
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La muestra de cenizas volcanicas PMC-1,
tomada en la localidad de Pueblillo, presenta
un espectro de rayos X similar al de la Haloisita
principalmente por la reflexiéon asimétrica de-
tectada en 20=13°; pero la caracteristica di-
fractométrica fundamental de los minerales
caoliniticos, esto es, reflexiones basales cuyo
espaciado es aproximadamente 7A , se manifies-
ta sumamente difusa en este caso lo cual es pro-
ducto del desordenamiento estructural en la di-
reccién c. Podemos afirmar que este material
posee particulas seudocristalinas con estructura
similar a la de las especies caoliniticas en la di-
reccion b.

Los difractogramas de las muestras de ori-
gen sedimentario: PMC-1, PMC-2, LJC-1, to-
madas en Pueblillo; CJC-2, CJC-3, tomadas en
Calicanto, y YPC-1 correspondiente a Yana-
conas, denotan la presencia de un Gnico mine-
ral arcilloso del grupo de la caolinita, con es-
tructura muy desordenada y en grados varia-
bles de hidratacién.

Asimismo, en las muestras de origen re-
sidual: CHSC-1, CHJC-1, tomadas en El Char-
co; LHC-1, LHC-3 tomadas en La Honda y
DBC-1A de la localidad de Dosbrazos, el Gnico
mineral arcilloso encontrado es la caolinita con
las caracteristicas estructurales resenadas ante-
riormente.

El mineral acompanante de las fases caoli-
niticas que se encuentra en mayor proporcién
en las fracciones finas de las muestras: PMC-1,
CHSC-1, LJC-1, CHJC-1, PGC-1, PMC-2,
DBC-1A, LHC-3,CJC-3 y YPC-1 es la cristoba-
lita identificada por sus reflexiones caracteristi-
cas: lel =4,04 A 5 dlog =2845 A y d200 =2489 A .

Los espectros de difraccion de los materia-
les caolinizad os de La Tetilla, LTC-1, San Pedro,
QPC-1, y Santa Rosa SRC-1 revelan la presen-
cia de dos minerales arcillosos mezclados: cao-
linita con bajo grado de cristalinidad y musco-
vita, esta Gltima en un estado de cristalizacién
que resulté alterable térmicamente desde
600°C lo cual fue observado en los difractogra-
mas que se tomaron en las condiciones de ca-
lentamiento que resefiamos anteriormente, por
un deterioro gradual en la resolucién e intensi-
dad de sus reflexiones caracteristicas.

El analisis detallado de los perfiles de di-
fraccidon que se obtuvieron para las muestras to-
tales y su comparacion con los de las fracciones
finas, indica la presencia en los yacimientos de
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particulas con distintos grados de cristaliza-
cién. Especificamente en las muestras LHC-3,
DBC-1A y YPC-1 los difractogramas totales
mostraron una mejor resclucion y un mayor
numero de reflexiones debidas precisamente a
las particulas mejor cristalizadas.

En las muestras LHC-3 y DBC-1A los es-
pectros de las muestras totales revelan la pre-
sencia en estos yacimientos de agregados de
particulas consolidadas en la direcciéon de
orientacion preferencial, lo cual origina multi-
ples reflexiones basales que a su vez da lugar a
la elevada intensidad que se observa en los pi-

cos caracteristicos doo;=7.14A y dgo, =3.56A .

Tales agregados posiblemente estdn cementados
con 6xidos de hierro (obsérvese su contenido
en la Tabla 1) los cuales dan a estos materiales
su coloracién rojiza y determinan algunas de
sus propiedades tecnolégicas; por ejemplo, su
elevada plasticidad.

Aparte de los aspectos mencionados, la re-
solucion e intensidad de las reflexiones asi co-
mo también la forma del perfil de difraccion se-
nalan que los minerales caoliniticos tienen va-
riaciones estructurales semejantes en todos los
yacimientos. La fase caolinitica mejor cristali-
zada se encontro en el yacimiento de La Tetilla
(muestra LTC-1) pero esta mezclada con cuar-
zo y muscovita. En las demas fases caoliniticas
las alteraciones estructurales pueden deberse a
sustituciones isomorficas a las que podria dar
lugar el 6xido de hierro remanente en las frac-
ciones luego de efectuados los tratamientos de
limpieza (Tabla 3) o también a la presencia de
geles de hierro dificilmente removibles como
los descritos por Greenland (Greenland, 1975),
los cuales al encontrarse adheridos a las super-
ficies arcillosas facilitarian el desplazamiento
y las rotaciones de las capas aluminosiliceas.
Por Gltimo debido a que una de las causas mas
importantes de la baja resolucién de los espec-
tros de difraccion es el tamano de las particu-
las, en especial cuando se emplea el método de
polvo, juzgamos que el tamafio de los cristali-
tos constitutivos de nuestras fracciones finas es
menor que el tamafio 6ptimo para la difraccién
que es del orden de las micras (Azaroff &
Buerger, 1968).

Observando los espectros de difraccion de
la muestra SRC-1 vemos que las caracteristicas
de la fase micacea de la muestra total se identi-
fican con muscovita en tanto que en la fraccién
arcilla la deformacién del perfil de difraccion

la hace mas identificable con illita. Esto eviden-
cia la asociacion entre estas fases reportada por
Grim (Grim, 1968), segin la cual la illita es
producida por degradacion estructural de la
muscovita cuando esta ultima se encuentra en
las arcillas formando parte de las fracciones me-
nores.

La diferencia genética de los yacimientos
se hace evidente también en el estudio difracto-
métrico. En todas las muestras que se tomaron
en Popaydn, zona de origen volcédnico, detecta-
mos cristobalita abundante, mientras que en to-
das las muestras de caolines encontramos cuar-
zo en elevada proporciéon lo que indica su pa-
ragénesis a partir de rocas de composicion tona-
litica, como se indico inicialmente.

Los analisis quimicos efectuados (Tablas 1
y 3) son consistentes con los analisis mineralo-
gicos arriba expuestos.

Los porcentajes de alimina y silice pre-
sentes en las muestras monominerales estan
dentro del rango correspondiente a minerales
caoliniticos; (Besoain, 1985; Brown, 1961);los
valores del porcentaje de pérdidas por calcina-
cién son caracteristicos de minerales arcillosos
de red tipo 1;1. Los contenidos de silice son
altos en las muestras YPC-1, OPC-1, LTC-1 y
SRC-1 que reportaron alto contenido de cristo-
balita la primera y de cuarzo las demas. En las
muestras con contenido de fases micéceas el
analisis quimico reporté un contenido aprecia-
ble de 6xido de potasio, tanto en el analisis de
las muestras totales como en el de las fraccio-
nes tratadas, lo que justifica su identificacion
como fase muscovitica.

Las curvas obtenidas en el ATD confirman
el analisis mineraldgico efectuado como tam-
bién la baja cristalinidad de las particulas que
mencionamos anteriormente, tipificadas por la
perfeccion estructural y el tamano de las parti-
culas. Las particulas con bajo grado de cristali-
nidad se alteran térmicamente en un amplio
rango de temperaturas y la mayor intensidad de
sus reacciones endo y exotérmicas ocurre siem-
pre a temperaturas inferiores con respecto al
valor tipico de las especies bien cristalizadas.

En todas las curvas de ATD que tomamos
se observan las reacciones térmicas tipicas de la
caolinita; pero estas abarcan un amplio rango
de temperatura de calentamiento; la mayor
intensidad de la reaccion de deshidroxilacion
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TABLA 1: Anélisis quimico de las muestras totales

MUESTRA  SiO, Al,0;3 Fe,03 Ca0 MgO Na, O K,0 Hum105°C  %PER-
No. % % % % % % % % kA
LFC-1 39,38 31,54 10,01 0,17 0,17 0,12 0,07 2,26 15,48
LFC-2 48,37 32,49 5,22 0,04 0,12 0,11 0,14 0,60 12,40
LJC-1 48,16 18,71 3,49 0,17 0,13 0,36 0,35 6,02 11,84
CJTC-1 43,45 37,02 1,24 0,15 0,13 0,19 0,11 0,18 17,36
CHSC-1 46,37 27,77 4,66 041 0,33 0,43 0,18 7,26 12,72
CHJC-1 49,46 29,47 4,46 0,18 0,36 0,78 0,51 3,16 11,64
CHJC-2 48,90 32,74 4,16 0,11 0,01 0,18 0,17 0,56 12,68
CHBC-1 58,86 24,28 2,09 2,55 0,70 0,28 1,23 1,18 8,50
CHBC-2 57,79 24,32 3,72 2,41 0,60 0,48 1,28 1,08 8,04
DBC-1 48,59 30,79 4,69 0,09 0,07 0,07 0,88 1,88 12,26
DBC-1A 50,53 31,43 4,22 0,20 0,06 0,07 0,16 1,14 12,32
DBC-2 43,06 30,46 8,74 0,46 0,28 0,36 0,20 1,22 14,98
DBC-3 50,21 32,16 3,85 0,18 0,28 0,66 0,40 0,46 12,04
LHC-1 50,09 32,08 4,02 0,07 0,10 0,18 0,23 1,18 12,10
LHC-3 51,70 31,26 4,40 0,02 0,25 0,11 0,46 0,06 12,06
LHC-4 62,93 22,86 1,47 0,48 0,30 1,44 0,86 0,34 8,72
YPC-1 62,29 22,96 2,16 1,34 0,43 2,08 0,86 0,58 6,86
YPC-2 58,83 23,62 0,96 0,25 0,15 0,97 0,57 4,96 8,98
PSC-1 54,37 28,33 1,16 0,13 0,12 0,58 0,52 3,06 11,20
PSC-2 47,82 27,02 1,49 0,17 0,12 0,57 0,43 2,00 19,70
PSC-3 48,26 33,34 1,62 0,07 0,10 0,16 0,20 2,77 12,68
PSC-4 38,53 31,17 10,15 0,04 0,08 0,12 0,06 6,38 13,84
CcJC-2 50,50 30,98 2,57 0,21 0,22 0,50 0,35 1,72 12,30
CJC-3 46,50 30,03 2,19 0,20 0,18 0,34 0,29 7,40 12,44
CcJC-4 48,16 32,11 2,53 0,27 0,20 0,40 0,28 3,38 12,50
CJC-5 51,16 29,84 1,90 0,38 0,30 0,94 0,55 4,46 10,48
PMC-1 38,40 30,80 10,29 0,18 0,35 0,09 0,05 8,04 11,38
PMC-2 49,96 28,47 7,88 0,05 0,10 0,18 0,08 1,68 11,28
PGC-1 60,79 22,67 2,09 1,79 0,70 1,87 0,73 2,12 6,62
BPC-1 64,00 25,50 0,76 0,03 0,08 0,11 0,34 0,94 8,46
BPC-2 67,64 27,10 1,37 0,04 0,10 0,12 0,67 067 7,62
MBC-1 72,80 18,13 0,84 0,04 0,20 1,75 2,65 0,42 3,48
MBC-1A 70,21 19,64 1,15 0,03 0,22 0,16 3,31 0,50 4,50
MBC-2 69,78 20,02 1,10 0,04 0,20 0,13 2,55 0,38 5,08
MBC-3 69,13 20,78 1,09 0,03 0,17 0,15 1,54 0,74 6,44
LTC-1 71,09 20,11 0,92 0,06 0,27 0,18 2,43 0,20 5,12
LTC-2 70,62 19,64 0,63 0,07 0,30 0,16 2,40 0,18 5,40
QPC-1 68,49 21,16 1,06 0,03 0,27 0,19 2,43 0,43 5,88
QPC-2 69,16 19,83 1,19 0,03 0,27 0,13 2,67 0,24 5,86
QPC-3 69,85 19,37 1,14 0,03 0,35 0,15 2,65 0,30 5,48
SRC-1 69,78 20,59 0,73 0,03 0,17 0,16 2,51 0,32 540
SRC-2 69,56 20.,78 0,90 0,04 0,18 0,18 2,29 0,78 5,30
SRC-3 69,60 20,97 0,84 0,06 0,18 0,16 2,23 0,40 5,54
SRC4 69,66 19,87 0,60 0,03 0,13 0,15 2,31 0,90 5,78
SRC-5 68,06 18,89 3,07 0,03 0,17 0,15 2,65 1,16 5,28
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TAB. 2: Fases cristalinas identificadas en la fraccién arcilla de las muestras seleccionadas.

MUESTRA CAOLINITA CRISTOBALITA CUARZO MICA
PMC-1 P X X

CHSC-1 X X X

LJC-1 X X X

CHJC-1 X X X

PGC-1 X X X

PMC-2 X XX X

LHC-1 X

DBC-1A X

LHC-3 X X X

cJC-3 X X X

YPC-1 X XXX

QPC-1 X XXX X
LTC-1 X XXX X
SRC-1 X X

NOTA: En esta tabla el término caolinita se emplea en su significado genérico, para designar el subgrupo mineral al cual pertenecen
las fases caoliniticas identificadas (5). En la muestra PMC-1 el sfmbolo P indica que no podemos asegurar que se trate de
una fase caolinftica por la dispersién que mostré su difractograma.

Para la cristobalita y el cuarzo, fases que se encuentran en la naturaleza en forma bien cristalinizada, hacemos una evalua-

cién semicuantitativa del contenido en cada muestra, teniendo como criterio el nimero de maximos que se obtuvieron en
los difractogramas y su intensidad para estas fases tenemos: X porcentaje bajo, XX porcentaje elevado.

TAB. 3: Andlisis quimico de la fraccién arcilla tratada.

MUESTRA  Si0, % Al,03 % Fe,03 % Ca0 % MgO % K20 % NaO % Hum %  Perd. %
DBC-1A 42,38 36,83 1,23 0,014 0,017 0,036 0,081 6 13
LHC-3 45,16 35,89 2,36 0,014 0,218 0,434 0,108 23 12,4
cJc-3 44,73 36,08 2,00 0,014 0,099 0,096 0,189 34 12,6
YPC-1 63,78 22,78 1,57 0,014 0,066 0,217 0,323 3 9
QPC-1 44,52 30,60 1,19 0,014 0,332 2,975 0,256 9 10
LTC-1 49,87 34,95 1,34 0,014 0,282 2,759 0,018 1,8 9,2
SRC-1 46,02 35,32 1,14 0,014 0,99 2,494 0,081 2,6 1
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ocurre en todas las muestras a los 520°C , tem-
peratura muy baja si se considera el valor de
570°C reportado por Besoain y otros autores
(Besoain, 1985, Van Olpen & Fripiat, 1970)
para las especies caoliniticas b-desordenadas
(desordenadas estructuralmente en la direcciéon
b de la celda elemental). Por tltimo, el estado
de hidrataciéon de las fases caoliniticas se
confirma en el ATD por la forma de las curvas
en la regién de la primera reaccién endotérmi-
ca; la fase que resulté menos hidratada es la
correspondiente a la fracciéon arcilla de la
muestra LTC-1, que como se indicé es la mejor
cristalizada de todas las caolinitas aqui estudia-
das.
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