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Abstract

Clays are the main material in ceramic elements in Colombia, which are part of the tradition, culture and money income of many families
in the country. The clay used in this work was taken from the Guaviare River, located in the region of Guaviare (Colombia). A
physicochemical characterization was made using the mechanic separation technique, X-ray diffraction techniques (XRD), X-ray
fluorescence (FRX) and scanning electron microscopy (SEM). It was concluded that the material is composed of Silicon (50%) and
Aluminum (20%) with impurities of Iron, Magnesium and Titanium. For its components this could be used as ceramic material for
construction. It is desired that the results of this work help to find future uses for this clay.

Keywords: clays; characterization techniques; morphology.

Caracterizacion de material arcilloso obtenido del rio Guaviare,
vereda de La Paz, Colombia

Resumen

Las arcillas son la materia prima principal en la elaboracién de elementos ceramicos en Colombia, las cuales son parte de la tradicién,
cultura y sustento de muchas familias del pais. La arcilla en este trabajo caracterizada es proveniente de |un tramo del rio Guaviare
localizado en la region del Guaviare (Colombia). Se realizé una caracterizacion fisicoquimica haciendo uso de la técnica de separacion
mecanica y de técnicas de difraccion de rayos X (DRX), fluorescencia de rayos X (FRX) y microscopia electronica de barrido (SEM). Se
concluy6 que el material caracterizado estd compuesto principalmente de Silicio (50 %) y Aluminio (20 %) con impurezas de Hierro,
Magnesio y Titanio. Por sus componentes esta arcilla podria ser utilizada como material de cerdmica para construccion. Se desea que los
resultados obtenidos en este trabajo permitan identificar futuros uso para este material.

Palabras Clave: arcillas; técnicas de caracterizacion; morfologia.

1. Introduccién estan constituidos por laminas de tetraedros de silicio [SiO4] y de

octaedros de aluminio [AIO6]. Las combinaciones de estas

Se considera a las arcillas como un mineral natural complejo
constituido, principalmente, por una mezcla de alumino-silicatos
cristalinos, a los que se denominan minerales arcillosos; y de otros
silicatos y minerales de Hierro, Calcio, Titanio, etc., acompafiados
frecuentemente por materia organica [2]. Actualmente se conoce
que los minerales arcillosos son numerosos y difieren entre si por
su forma, estructura, apilamiento de capas y por la simetria que
presenta su red cristalina. Quimicamente, los minerales arcillosos

laminas forman los diferentes tipos de estructuras arcillosas que a
su vez dan origen a paquetes de capas y que al combinarse
conforman una placa de mineral arcilloso visible [4]. Otros
constituyentes frecuentes en las arcillas, particularmente en las de
baja calidad, son los carbonatos de calcio y magnesio. Cuando se
encuentran disgregados en particulas finas se constituyen en
fundentes energéticos. Asi, durante la coccion de articulos
elaborados con estas arcillas, a temperaturas por encima de
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1000°C, se desarrolla una fase vitrea que puede provocar la
deformacion del material; a temperaturas menores, los carbonatos
se manifiestan reduciendo la resistencia de la pieza [1]. Entre los
constituyentes nocivos se encuentran la pirita (FeS2) y el yeso
(CaS04 2H20) que son fundentes energéticos durante la coccién
a elevadas temperaturas (1200°C-1300°C). Otros constituyentes
nocivos en las arcillas son las sales solubles, sulfatos y cloruros.
Los sulfatos forman sales solubles que se depositan sobre los
articulos de arcilla secos desmejorando el aspecto de estos.

Las fases organicas presentes en las arcillas influencian
las propiedades técnicas de las mismas, contribuyendo al
aumento de la capacidad higroscopica en la arcilla y al
incremento de la plasticidad y cohesién; por otra parte, la
presencia de C (fase organica) en las arcillas origina durante
la coccion un medio reductor que favorece una mas temprana
sinterizacion de esta materia prima [1].

Los elevados indices de silice en las arcillas indican que
éstas se hallan enarenadas o que su principal material
arcilloso es la caolinita. El alto porcentaje de alimina, que
estd muy préxima a la caolinita de composicion teérica, hace
prever la refractariedad del material. El contenido de 6xidos
colorantes como Fe203 y TiO2 permite la aplicacion de estas
arcillas en la elaboracion de articulos de tonalidad blanca,
como porcelanas y lozas [1].

Las arcillas que contienen poca alimina, y muchos dxidos
alcalinos y alcalinotérreos, son de fécil fusion y se emplean en la
elaboracion de ceramicas para la construccion. Si el contenido de
alimina es alto se debe considerar la capacidad de la arcilla para
sinterizarse sin perder su refractariedad y se pueden elaborar
articulos refractarios y antiacidos altamente densos.

Existen muchas formas de clasificar las arcillas
dependiendo del area de estudio. No existe una sola
clasificacion que involucre todas las caracteristicas de las
arcillas, se puede decir que se agrupan de acuerdo a su
composicién, génesis, utilizacién, etc.

En este trabajo se indican los resultados de la
caracterizacion fisicoquimica realizada a las arcillas
procedentes del rio Guaviare, vereda de La Paz,

departamento del Guaviare, Colombia

Para realizar esta caracterizacion se utilizé Fluorescencia
de Rayos X (FRX), Difraccion de Rayos y Microscopia
electronica de barrido (SEM).

2. Materiales y métodos

La arcilla estudiada en el presente trabajo proviene del rio
Guaviare, el cual es un largo rio de la Orinoquia colombiana
que nace en la cordillera Oriental colombiana y desemboca
en el Orinoco frente a San Fernando de Atabapo, Venezuela,
y de Amanavén, Colombia, tal como se muestra en la Fig. 1.
Se forma por la confluencia de los rios Guayabero y el Ariari.
tiene 1.497 km de longitud, de los cuales 630 km son
navegables. De aguas color café claro que corren de
occidente a oriente, su caudal permite el transito de
embarcaciones de pequefio calado, mas que nada de carga. Al
nororiente del departamento del Guainia, recibe las aguas del
rio Inirida, cerca de la poblacion de EI Coco [9].
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Figura 1. Mapa del departamento de Guaviare
Fuente: Adaptado de [3]

Figura 2. Arcilla del rio Guaviare, vereda de la paz, departamento del
Guaviare.
Fuente: Elaboracién propia

La arcilla aqui analizada varia de color desde amarillos
hasta rojizos y se encuentran conformadas principalmente
por granos de tamafio arcilla con presencia de limos y arena.
Para el desarrollo de este estudio, el grupo de investigacion
de geologia GEGEMA suministro cerca de 400 gr de piedra
de arcilla del Guaviare. La arcilla se muestra en la Fig. 2.
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La piedra de arcilla se macerd con un mortero de 4gata
hasta obtener una arcilla con una granulometria inferior a un
tamiz # 200. El resultado de la maceracion se muestra en la
Fig. 3. Del resultado anterior 50 gr de material fueron
llevados a Fluorescencia de Rayos X (FRX), en esta técnica
la muestra fue irradiada con fotones de una energia
comprendida normalmente entre 6 y 120 keV, provenientes
de un tubo de rayos X, capaz de proporcionar intensidades y
energias diferentes con una emision poli cromética continua,
0 bien en la emisién espontanea de ciertos radio ndcleos. La
radiacion al incidir sobre la muestra provocé ionizaciones en
los atomos del mismo, con el consiguiente relleno de
vacantes acompafiado de la emision de rayos X. Estos rayos
X son caracteristicos de cada elemento, de manera que su
deteccion permite la identificacion de los elementos que
componen la muestra.

Entre varias técnicas de caracterizacion de materiales, la
técnica de difraccion de rayos X es la mas indicada para la
determinacion de fases cristalinas presentes en materiales
cerdmicos. Esto es posible porque en la mayor parte de los
s6lidos (cristales), los atomos se ordenan en planos
cristalinos separados entre si por distancias del mismo orden
del ancho de la longitud de onda de los rayos X. Al incidir
un haz de rayos x en un cristal, la interaccién con los &tomos
presentes origina el fendmeno de difraccion. La difraccién de
los rayos X ocurre segun la ley de Bragg (Ecuacion 1), la cual
establece la relacion entre el angulo de difraccion y la
distancia entre los planos que se originan (caracteristicos para
cada fase cristalina):

niA = 2dsené [€))

Entre las ventajas de la técnica de difraccion de rayos X
para la caracterizacion de fases, se destacan la simplicidad y
rapidez del método, la confiabilidad de los resultados
obtenidos (pues el perfil de difraccion obtenido es
caracteristico para cada fase cristalina), la posibilidad de
analisis de materiales compuestos por una mezcla de fases y
un analisis cuantitativa de estas fases.

Al caracterizar arcillas, la utilizacién de difraccion de
rayos X, se convierte en la técnica mas indicada, puesto que
un analisis quimico reportaria los elementos presentes en el
material mas no la forma en que estan enlazados. El analisis
quimico podria entonces ser asociado a un analisis racional,
por ello los andlisis obtenidos no representan una elevada
confiabilidad.

En la caracterizacion de las arcillas, el alto contenido de
cuarzo de la muestra y su facilidad de orientarse resultan en
picos bien definidos y de gran intensidad. Perjudicando
muchas veces la identificacion y caracterizacion de las demas
fases. En este trabajo esta descrito un procedimiento rapido y
eficiente para identificar los minerales de arcilla. Este
procedimiento minimiza la presencia de cuarzo y facilita la
identificacion de las demas fases.

Los ensayos de difraccion fueron realizados en un
difractémetro Panalytical -modelo XPERT MDR, con una
velocidad del goniémetro de 1°/min, con un tubo de cobre de
1=1,523A[6].
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El procedimiento para identificar arcillas por difraccion
de rayos X fue el siguiente, los materiales usados se muestran
en laFig. 3.

2.1. Procedimiento General [7,8]
1. Pesar 20 gr de arcilla seca y desglosarla en un mortero

hasta un tamafio de particula de menos de un tamiz # 200,
como se muestra en la Fig. 4.

2. Suspender la arcilla desglosada en 200 ml de agua
destilada.

3. Adicionar 5 ml de Hexametafosfato de Sodio
(dispersante).

4. Agitar la suspension durante 20 min y colocar 5 min en
bafio ultrasénico.

5. Dejar la suspension en reposo durante 25h.

6. Con ayuda de una pipeta retirar la suspension fina
evitando perturbacion de la mesa o el material grueso
depositado Fig. 5a.

7. Secar la fraccién fina de la suspension en un horno o

estufa a 100°C y posteriormente desaglomerarla.

Figura 3. Materiales Utilizados en el procedimiento de maceracién y
decantacion.
Fuente: Elaboracion propia

Figura 4. Arcilla macerada con una granulometria inferior a un tamiz # 200.
Fuente: Elaboracion propia
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Figura 5. a) Fraccion fina en suspension; b). Laminas de vidrio con mineral
de arcilla
Fuente: Elaboracion propia

8. Preparar una suspensién de arcilla — agua con
concentraciones de 60 gr de arcilla por 1 cm? de agua
destilada

9. Retirar 3 ml de la suspensién y depositarla

cuidadosamente sobre una lamina de vidrio (Las

dimensiones de la ldmina de vidrio deben ser compatibles

con el porta muestras del difractometro).

10. Secar la ldmina en horno o estufa 100°C. (Fig. 5b).

11. Realizar los ensayos de difraccion de rayos X, barriendo
de 2 a 70° (escala 26) con una velocidad de 1°/min.
Después de la difraccion de rayos X, las distancias

interplanares (d) referentes a los picos presentados deberan
ser comparadas con las distancias interplanares
caracteristicas de cada fase [6]. Muchas veces no es posible
determinar con seguridad los minerales de arcilla presentes
solo con la reflexion principal en esos casos se utilizan
tratamientos con etilenglicol y/o calentamiento de la muestra
que se describiran a continuacion.

Existen dos tipos de tratamiento por este método: uno con
vapor de etilenglicol y otro (método rapido) con gotas de
etilenglicol directamente sobre la muestra (en este trabajo se
hizo por el método répido.)

Los liquidos organicos, principalmente etilenglicol y
glicerol, se utilizan ampliamente como un tratamiento
auxiliar para expandir arcillas (hincharlas), la cantidad de
expansion puede proporcionar informacién complementaria
para la identificacion de la arcilla. Como un ejemplo de
arcillas hinchables se encuentran la esmectita y la vermiculita
[8].

Una posible desventaja con el método rapido es que
presenta una mayor perturbacién en la muestra encontrando
como resultado en el espectro una mayor dispersion amorfa
de los rayos X por el exceso de liquido.

2.2 Procedimiento con etilenglicol (método rapido)

1. Preparar la lamina siguiendo el procedimiento general.
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Figura 6. Procedimiento del método rapido con etilenglicol
Fuente: Elaboracién propia

2. Aplicar en la ldmina una o dos gotas de etilenglicol (Fig.
6).

Tan pronto como el liquido se observe de manera
uniforme, el exceso de etilenglicol se remueve con papel
de laboratorio y debe ser llevado directamente a
difraccion de rayos X.

3.

2.3. Calentamiento de la muestra

(En este caso se busca eliminar las moléculas de agua
absorbidas por los minerales de arcilla, resultando una
disminucion en la distancia interplanar referentes a la
direccion (001) como ejemplo se tiene el pico principal de la
Montmorillonita, que se desplaza 10 A. [8].

A continuacion, se describen los pasos a seguir para
realizar el calentamiento de la muestra:

1. Preparar la muestra siguiendo el procedimiento general.
2. Se coloca la ldmina en una mufla, a una temperatura de
500°C y mantenerlo por 30 min.

Retirar la ldmina de la mufla, y proceder al ensayo de
difraccion por rayos X barriendo de 2 a 70° (escala 26)
con una velocidad de 1°/min.

Verificar el desplazamiento de los picos con el
procedimiento con etilenglicol.

Para la caracterizacion de esta arcilla también se observo
la morfologia en el microscopio electrénico de barrido
(SEM- FEI QUANTA 200), que consta de un cafién de
electrones con su Optica, cAmara de muestras, circuito de

3.
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vacio, electronica de deteccién y registro de imagen. El
cafon utiliza un filamento de tungsteno para generar el haz
de electrones muy estrecho que barre la superficie de un
material y permite obtener una representacion ampliada de
ésta. Utiliza el mismo principio Optico para formar imagenes
a partir de un haz de electrones, lo que permite una gran
profundidad de campo y resolucién. En el SEM se requiere
que la muestra sea conductora, como la arcilla no lo es, se
realiz6 una metalizacion en un sputter SDC-050 de la Marca
Balzers, en condiciones de prevacio (<10-1 torr) con Argén
como gas de ataque (plasma) sobre una placa (4nodo) de Oro-
Paladio (8:2), la pelicula se deposita sobre las muestras
(cétodo) a corriente de descarga de +/- 50mA vy el espesor
tipico es de +/- 200 nm [10].

3. Resultados y discusion

La Tabla 1 presenta la composicion quimica elemental
obtenida por fluorescencia de rayos X (FRX).

Tabla 1.
Composicién quimica de la arcilla caracterizada.

Nombre Compuesto/Elemento Composicion %
Silice Si0, 51,96
Titanio Tio, 1,20
Aluminio Al,04 21,74
Hierro Fe,0; 14,51
Fosforo P,05 0,04
Magnesio MgO 0,27
Potasio K,0 1,63
Sodio Na,0 0,13
Vanadio V,05 0,03
Zirconio Zr0, 0,05
Bario Ba0 0,04

Fuente: Elaboracion propia

La Fig. 7 representa el difractograma, de una muestra de
arcilla macerada a una granulometria inferior a un tamiz #
200. Estd compuesta principalmente por cuarzo que en
realidad es un material arenoso, se encontrd también
hematita, mineral que le confiere el color rojo a la arcilla.
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Figura 9. Micrografias de la muestra
Fuente: Elaboracion propia

Un
Figura 10. Apilamiento de las ldminas de arcilla
Fuente: Elaboracion propia

En la Fig. 8 se muestra el difractograma de la arcilla
tratada térmicamente a 500°C, obtenida de acuerdo con el
procedimiento C.

Como se observa en las Figs. 9 y 10 (fotografias obtenidas
con SEM), en las muestras existen conjuntos de placas de
aproximadamente de 5 um poniendo en evidencia la
naturaleza laminar de la estructura de los aluminio-silicato.

4. Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos de este trabajo se
puede concluir lo siguiente:
Del anélisis de FRX realizado a la muestra, se encontrd
que ellas tienen un alto contenido de Aluminio (mayor al
20%) y Silicio (mayor al 50%), con impurezas de Hierro,
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Magnesio y Titanio principalmente, composicién de
interés tecnoldgico, principalmente para la obtencion de
material para construccion y pisos ceramicos.

El procedimiento para identificar los minerales de arcilla
por medio de difraccion de rayos X propuesto en este
trabajo permite una identificacion répida y confiable de
los minerales de arcilla cominmente presentes en los
materiales arcillosos del pais.

Recomendaciones

Teniendo en cuenta los problemas en el desarrollo de la
investigacion se recomienda realizar los procesos de:
Tratamiento 4cido acético para la eliminacion de
carbonatos antes de la decantacion.

Tratamiento con peroxido de hidrégeno para
eliminacién de sustancias organicas antes de
decantacion.

Para la determinacién de fases por tratamiento con
etilenglicol, se sugiere realizarlo por el método de
evaporacion que presenta una menor perturbacion en la
muestra y por consiguiente un espectro con una menor
dispersioén amorfa de los rayos X.

Posicionar la lamina sobre un soporte dentro de un
recipiente y adicionar 100 ml de etilenglicol en el
fondo del recipiente, impidiendo el contacto directo
del agente con la lamina

Tapar el recipiente y colocarlo en una estufa a 90° C
durante 5 h.

Retirar la [dmina de la estufa y el ensayo de difraccion
deberé ser realizado en un maximo de una hora.

En el tratamiento con calentamiento, se sugiere calentar
la muestra durante 2 horas como minimo a 500° C. En
busca de eliminar las moléculas de agua absorbidas por
los minerales de arcillas.

Para poder observar mejor la estructura caracteristica de
las fases de los minerales de arcilla se recomienda tomar
micrografias con el microscopio electronico de
transmision (TEM).

la
la
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