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SUMARIO

Se realizo el estudio mineralogico de tres muestras de arcilla correspondientes a
dos depositos de la sabana de Bogota.

Las técnicas de identificacion empledas fueron difraccion de rayox X, métodos
térmicos (A.T.D., T.Gy T.G.D.), espectroscopia |I.R y microscopia electronica.

El mineral predominante en la arcilla de los yacimientos es la caolinita, con can-
tidades variables de illita y pequefias cantidades de esmectita. También esta presente
el cuarzo, pero no se detectaron feldespatos.

La caolinita es predominante pseudomonoclinica (tipo fire-clay), segiin se dedu-
jo de la relacion de las bandas 3695 cm—"! v 3625 ¢cm — ! por I.R., con orientacidn
al azar.

Los indices de Hinckley y los efectos endotérminos D.T.A. por abajo de 554°C
ratificaron la baja cristalinidad de estas caolinitas.

La morfologia de las particulas se presenta pseudohexagonal en las microfotogra-
fias electronicas.

ABSTRACT

The mineralogical study of three saples of clays correspondig to two deposits of
the Sabana de Zogota (Colombia) was carried out. The identification techiniques
used have been X-ray difraction, thermic methods (D.T.A., T.G. and D.T.G.), infra-
red spectroscopy and transmission electron microscopy. Kaolinite was the main
component in the clay fraction of all the samples of the two deposits with variable
amounst of illite (clay mica) and sometimes small amounts of smectite. Also quartz
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was present but feldespars were detected. This kaolinite was predominantly pseudo-
monoclinic (fire-clay type) as deduced from a low intensity ratio between the bands
at 3695 cm— ' y 3620 cm —! in 1. R. spectra of specimens at random orientation.
Determination of the Hinckley index and the presence of endothermal D. T. A.
efrect below 554°C ratified the low crustalinity of these kaolinites. Particle morfo-
logy was predominantly pseudohesagonal in transmission electron microphotographs.

INTRODUCCION

En desarrollo del proyecto de investigacion de arcillas que se lleva a cabo en el
Departamento de Quimica de la Universidad Nacional, se realiza en este trabajo el
estudio mineralogico de la fraccion menor de dos micra de muestras representativas
de dos yacimientos de arcillas de la Sabana de Bogota, situados dentro de dos for-
maciones estratigraficas diferentes denomindas formacion Tilata y formacion Saba-
na.

La estratigrafia de la Sabana de Bogota fue estudiada por Hubach(1), quien la
describe como una cuenca terciaria compleja en donde asoman formaciones que
van desde el cenomaniano superior hasta el pleistoceno reciente. Dentro de estas
fomaciones estan la formacion Tilatd y la formacion Sabana. La formacion Tilata
esta ubicada en las regiones marginales y valles un poco mas altos que la propia pla-
nicie de la Sabana y es una formacion gue se halla en capas horizontales formadas
alternativamente de gredas, arenas y cascajos con intercalaciones de caolin y con
unos 100 metros de espesor visibles.

La formacion Sabana se trata de depositos lacustres distribuidos en toda la plani-
cie y en los valles que desembocan en ella como también en algunos cerros bajos.

PARTE EXPERIMENTAL
Descripcion de las muestras

Muestra No. 1. Tomada a medio kilobmetro de Choconta, por la carretera a Gua-
teque. Es una formacion que presenta facies lenticulares arcillosas, conglomeraticas
y algunas limoliticas, en general blancuzcas con algunos planos rojos. Son notorias
algunas facies de canal. Pertenece esta muestra a la formacion Tilata.

Muestra No. 2. Extraida mas o menos a dos kilbmetros al noreste de Choconta.
Es un yacimiento de la misma formacién anterior y suministra materia prima a una
pequefia ladrillera. Es una arcilla abigarrada, moteada de amarillo y rojo, algo limo-
litica.

Muestra No. 3. Representativa de un yacimiento que suministra materia prima a
la ““Ladrillera Alemana”, situada sobre la margen oriental de la carretera que condu-
ce a Usme a uno y medio kildmetros de la carcel de La Picota. Es un material uni-
forme, blanquecino y con algunos tintes negros. La formacion estratigrafica a que
pertenece es la formacion Sabana.

Preparacion de las muestras

Las muestras representativas del material tomado del depdsito, se secaron al aire,
se trituraron con martillo y rodillo de madera y se pasaron luego a través de un ta-
miz de 2 mm. Se dispersaron 100 g de esta fraccion en 4 litros de agua desionizada,
previa adicion de hexametafosfato sodico y fuerte agitacion mecénica. Se procedio
a separar la fraccion de didmetro esférico equivalente a menos de 2 micras (fraccion
arcilla) por sedimentacion controlada ),
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Métodos de estudio y equipo utilizado

Se emplearon como técnicas de identificacion:
a. Difraccion de rayos X. Se utilizé fue un difractémetro Philips tipo PW 1130/00
congonidmetro automatico PW 1050/25, contador proporcional PW 1965/30, de
amplificador y registro grafico del tipo PM 8000. Las condiciones de excitacién
utilizada fueron de 40 kilovoltios y 40 miliamperios. Otras condiciones fueron las
siguientes:

Tubo de cobre

Radiacion Kx del Cu (K< = 15419 A).

Filtro: Ni .

Ranura de divergencia 1.

Ranura de recepcion 0.2°.

Ranura de dispersion 1°.

Velocidad de exploracion2°./min.

Velocidad del papel 20 mm/min.

Constante de tiempo-1 seg.

Las muestras se estudiaron en las condiciones siguientes:
. Polvo fraccion menor de 2 mm.

. Polvo fraccion menor de 2 micras.

Agregado orientado seco al aire.

. Agregado orientado seco a 105°C durante 8 horas.
Agregado orientado tratado con glicerina.

Agregado orientado calentado a 500°C durante 3 horas.
(Brown G, 1961).

Pl = S o T o

b. Métodos térmicos. Los analisis termogravimétricos, térmico diferencial y diferen-
cial termogravimétrico, se llevaron a cabo en una termobalanza de la casa comercial
CHIO tipo TRDA3; — H con registro acoplado. Este aparato permite hacer |a deter-
minacién simultanea de termogravimetria (TG), termogravimetria diferencial (TGD)
y analisis térmico diferencial (ATD) en un so6lo proceso y con la misma muestra.

Las condiciones operativas fueron:
Corriente de aire.
Velocidad de calentamiento, 10°C/min.

Los ensayos se realizaron en crisoles de platino con muestras iniciales de aproxi-
madamente 200 mgrs., utilizando alimina calcinada como muestra patrén de ATD.

¢. Espectroscopia de absorcion infrarroja. Los espectros de absorcién infrarroja se
obtuvieron empleando como célula de absorcion comprimidos de KBr. Aproxima-
damente 1,5 mgrs de la fraccion arcilla se diluyeron en 300 mgrs de KBr. El registro
se realizd en un espectrofotometro Perkin—Elmer modelo 225 de doble haz que cu-
bre la region espectral entre 4000 — 200cm — 1.

d. Microscopia electronica. Las muestras fueron examinadas en u' microscopio
electronico Philips M. E. 300 por transmision directa empleando suspensiones muy
diluidas y despersadas mediante ultrasonido.
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RESULTADQOS Y DISCUSION
Difraccion de Rayos X

Los difractogramas hechos al polvo de la fraccion menor de 2mm., nos muestran
que el mineral arcilloso predominante en las muestras es la caolinita, ya que en estos
difractogramas estan presente reflexiones a 7.1, 3,5 y 1,49 A tipicas de dicho mine-
ral. Laimpureza predominante es el guarzo con las reflexiones caracteristicas a 4,26,
3,34,245,2,28,2,12,198 vy 1,81 A.

a. Muestra No. 1 (Fig. 1)

El difractograma en polvo desorientado de la fraccion menor de 2 micras si se
compara con el de la fraccion menor de 2 mm, nos muestra que las reflexiones de
la caolinita se han incrementado, mientras que las de cuarzo han disminuido en in-
tensidad debido a la menor proporcion de este mineral en la fraccion arcilla. De la
caolinita temenos las reflexiones 7,15, 4,46, 3,56, 2566, 2,55, 2,49, 2,38, 2,33, 2,11,
153y 148 A. Junto al mineral caolinitico se presentan reflexiones que nos mues-
tran presencia deillita, como sonlas correspondientes a los espaciados de 10, 4,95,
448, 3,33 y 2,51 A. En el difractograma de agregado orientado seco al aire vemos
las reflexiones basales tanto de la caolinita como de la illita se han reforzado si las
comparamos con las mismas reflexiones en la fraccion menor de 2 micras polvo. De
la caolinita se hacen manifiestas las reflexiones 7,15 (001), 3,57 (002) 2,38 (003),
1,78 (004) y de la illita 10 (002) 4.9 (004) y 3,33 (008).

_El difractograma del agregado orientado calentado a 105°C presenta mas simé-
trica y aguda la banda carrespondiente a la primera reflexion de la ilita, comparada
con la anterior. Las demds reflexiones no sufren modificacion con este tratamiento.

En el agregado orientado con glicerina el difractograma presenta la reflexion ba-
sal de la ilita a 10 A mas simétrica si se compara con el agregado orientado seco al
aire y aparece una pequefia reflexion alrededor de 6°(14,7 A°) caracteristica de
esmectita.

En el agregado orientado calentado a 500°C el difractograma nos muestra que
han desaparecido los picos correspondientes a la caolinita intensificindose los de la
ilita debido a que esa temperatura hay destruccion de la red de los minerales caoli-
niticos como consecuencia de los grupos OH en coordinacion octaédrica. El efecto
de la ilita es muy asimétrico hacia angulos bajos lo cual indica que junto a la ilita
hay un mineral de tipo esmectitico.

b. Muestra No. 2 (Fig 2).

En el diagrama en polva de la fraccion menor de 2 micras, al compararlo con el
de fraccidon menor de 2 milimetros, se ve que han aumentado las intensidades de las
reflexiones debidas a la caolinita como en las caorrespondientes a 7,15, 4,48, 3,57,
2,56, 250,238, 2,33, 2,177 y 1,48 A, como consecuencia de la mayor porporcion
de este mineral en la fraccion menor de 2 micras. También en este diagrama se pone
en evidencia yna reflexion caracteristica de la ilita como es la correspondientes al
espaciado 10 1 y posiblemente la 3,33 atribuida anteriormente al cuarzo. Las re-
flexiones caracterfsticas del cuarzo se presentan en menor intensidad por haber dis-
minuido su proporcion respecto al polvo total.

El agregado orientado seco al aire da un diagrama que comparado con el diagra-
ma de la fraccion arcilla, polvo, vemos que se han reforzado las reflexiones basales
de la caolinita correspondientes a los espaciados 7,15 (001), 3,55 (002), 2,38 (003—
y 1,78 (004). Se refuerzan también las reflexiones correspondientes a los espaciados
bales de la ilita 10 (002), 4,97 (004), 3,33 (006) y 1,99 A°.
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FIGURA |.Diagrama de difraccion de Rayos X de lo muestra #1| con diferentes

tratamienfos .
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FIGURA 2. Diagrama de difraccidn de Rayos X de la muestra # 2 con diferentes

tratamientos .
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En el diagrama de agregado orientado calentado a 1059C con respecto al agrega-
do orientado seco al aire se ha hecho mas simétrica y aguda la reflexion correspon-
diente a la ilita a 10 A9, puesto que disminuye principalmente la cola que dicha re-
flexion tiene a bajos angulos en el agregado orientado.

E/ agregado orientado con glicerina da un diagrama en donde disminuye la refle-
xi6n de la ilita comparada con la del agregado orientado y no aparecen efectos bien
definidos a angulos bajos, aunque parece que hay un material de tipo esmectitico en
pequefias cantidades que no se hace ostensible en una banda bien definida.

Para el agregado orientado calentado a 500°C se obtiene un difractograma que
comparado con los anteriores vemos que se han eliminado las reflexiones caracte-
risticas de la caolinita por destruccion de la red. Aparecen nuevamente bien defini-
das las refiexiones de los espciados de 10,0, 4,9, y 3,3 AC de la ilita. La primera
reflexion de la ilita no es simétrica presentando una cola a bajos angulos.

También hay cuarzo como impureza pero en menor proporcion que en la prime-
ra muestra.

c. Muestra No. 3 (Fig. 3).

La fraccién menor de 2 micras con respecto ala fraccion menor de 2 mm da un
difractograma en que las reflexiones en éste son més intensas como son lasde 7,1,
3,5 v 1,49 A° debido a la mayor proporcién de caolinita en la muestra. El cuarzo
como impureza se manifiesta con las reflexiones 4,26, 3,34 A® y otras de menor in-
tensidad.

En el agregado orientado seco al aire, como en las muestras anteriores se refuer-
zan todas las reflexiones basales de la caolinita como son las 7,15 (001), 3,55 (002),
2,37 y 1,78 A° cuando comparamos este difractograma con polvo menor de 2 mi-
cras. Hay una reflexion ancha y no bien definida cuyo maximo esté alrededor de
8,89(20) que se atribuye a ilita y esmectita.

En el difractograma del agregado orientado calentado a 1059C comparado con
el diagrama anterior se observa que la reflexion a 8,8° (28) se hace mucho mas si-
métrica, mas aguda y mejor definida. También se manifiesta en este difractograma
la reflexion 4,99 (004) de la ilita.

El diagrama del agregado orientado con glicerina comparado con el de agregado
orientado, muestra un desdoblamiento de la banda ancha en angulos bajos, en dos
bandas; una que permanece a 8,8° atribuida a la ilita mientras que aparece una se-
gunda banda en un maximo a 18 AC tipico de esmectita. Las reflexiones de los
otros minerales no sufren modificacion con dicho tratamiento.

El agregado orientado calentado a 500°C marca un diagrama en donde se ha eli-
minado las reflexiones caracteristicas de la caolinita por destruccion de la red a esa
temperatura. También se ha intensificado la reflexion basal de la ilita a 10 A° de-
bido a la deshidratacién de la montmorillonita o la esmectita anhidra cuya reflexién
se superpone a la ilita. Dicha reflexion es mucho mas simétrica que la misma pre-
sentada en la primera y segunda muestra, teniendo una cola muy pequefia a angulos
bajos.
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FIGURA 3. Diograma de difraccion de Rayos X de lo muestra # 3 con diferentes
tratamientos .
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Métodos térmicos
a. Analisis térmicos diferencial

Como podemos ver en las figuras 4, 5 y 6 se manifiestan en todos los termogra-
mas los picos caracteristicos de la caolinita como son los de deshidroxilacion en la
region entre 500 y 700°C y el pico exotérmico o pico de formacion de nuevos
compuestos alrededor de 1000°C, Las diferencias en las temperaturas de deshidro-
xilacion ocurren debido a las diferencias de cristalinidad que presentan los minerales
arcillosos (3).

Muestra No. 1. El pico endotérmico de pérdida de agua reticular tiene su méaxi-
mo a 520°C y el exotérmico a 934°C.

Muestra No. 2 E| pico endotérmico de deshidroxilacion tiene un maximo a 525°C
y el exotérmico a 922°C.

Muestra No. 3. El pico endotérmico de deshidroxilacion con un méximo de
544°C y el exotérmico a 930°C.

Si tenemos en cuenta el concepto de Mackenzie (3) sobre le pico endotérmico de
deshidroxilacion, podemos juzgar que de todas las muestras la caolinita menor cris-
talizada es la No. 3. Parece indicar por la temperatura a la cual presentan todos los
efectos endotérmicos de pérdida de agua reticular de todas las muestras, que se tra-
tan de caolinitas monoclinicas desordenadas. Todas las muestras presentan un pri-
mer efecto endotérmico a bajas temperaturas entre 98 y 105°C debido al agua de
hidratacion que centienen.

El pico exotérmico a altas temperaturas en todas las muestras esta afectado por
impurezas asociadas fuertemente a las particulas, lo cual hace que se ensanche y se
reduzca notablemente el tamaiio de dicho efecto (4).

b. Analisis termogravimétrico

Las pérdidas de agua por calentamiento se presentan en las graficas4,5y 6y se
resumen los datos en la Tabla No. 1

Tabla No. 1

PERDIDA DE AGUA POR CALENTAMIENTO EN LA FRACCION MENOR
DE 2 MICRAS EN LAS ARCILLAS

Muestra o/o Pérdida o/o Pérdida Pérdida Total
No. 20 — 300°C 300 — 700°C o/o
1 3,4 9,0 12,4
2 29 9,2 12,1
3 1,0 9,5 10,5
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FIGURA 4 . Diagramo de T.G.D., A.T.D. y T.G. de la arcilla # |
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FIGURA 5. Diegrama de T.G.D. , AT.D. y T G. de la arcilla # 2
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FIGURA 6. Diagramg de T.6.D., A.T.0. y T.6. de la arcilla # 3
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La pérdida de agua hasta 300°C varia entre 1 hasta 3,4%0, pérdidas que en las
muestras No. 1 y No. 2 son muy superiores a una caolinita para lo cual se confirma
que estas muestras contienen material ilitico y algunas veces esmectitico.

Entre 300—700°C en general todas las muestras presentan una pérdida menor
que la caolinita pura, confirmando la presencia de ilita y esmectita puestas de mani-
fiesto por rayos X. Por encima de 700°C ninguna muestra presenta pérdida de agua.

En todos los termogramas, se presentd una banda exotérmica ancha con un ma-
ximo alrededor de 340°C, banda que no es tipica de esta clase de materiales arcillo-
sos; tal efecto se pudo demostrar que dependia de un defecto del crisol o portamues-
tras del aparato.

Espectroscopia de absorcién infrarroja (Figs. 8 y 9).

Los espectros de todas las muestras son caracteristicos de caolinita ya que presen-
tan las bandas tipicas de dicho material, como son las correspondientes a 3,620,
3.650 cm ! debidas a vibraciones de tensién de los grupos OH de los minerales
caoliniticos. En la region del espectro entre 1.200 y 300 cm — ! aparecen unas ban-
das a 1,100, 1.030 debidas a las vibraciones de tension Si—0. En todas las myestras
aparecen bandas alrededor de 912, 748, 696, 536,484 y 428 cm — ! Farmer ! to-
das bastante intensas atribuidas a minerales de red tipo 1:1. En las tres muestras se
observa el doblete a 798 y 778 cm — ! tipico del cuarzo.

La banda a 1.640 cm ~ ! se debe principalmente al agua retenida por las muestras.

Microscopia electrénica de transmision

En las figuras 9, 10 y 11 encontramos las microfotografias de trasmision de las
muestras. En todas ellas pueden verse cristales de habito hexa%onal y pseudohexa-
gonal de caolinita. También se observan algunas formas de ilita ©)-,

Cristalinidad

En el estudio de las caolinitas por espectroscopia infrarroja se encuentran traba-
jos en donde se describen métodos comparativos de intesidades de bandas para tra-
tar de ver la cristalinidad de las muestras estudiadas.

En el caso del trabajo de Parker (7, en donde se determinan las relaciones de las
bandas en las absorbancias a 3,695 cm ~! y 3.625 cm —!, teniendo en cuenta que
dichas bandas de absorcion son tipicas de la caolinita y siempre se presentan bien
definidas dependiendo de la naturaleza, de la forma de las particulas y del angulo
de incidencia de la radiacion. En el presente trabajo se midieron dichas bandas con
angulos de incidencia de la radiacion de 45 grados y sobre pastillas preparadas con
bromuro de potasio. Con el objeto de poder tener datos comparativos se hizo tam-
bién una pastilla con un caolin bien cristalizado como es el caolin Lage (Espafia—,
en las mismas condiciones de las muestras ensayadas. Los resultados de tales relacio
nes son las siguientes:

Muestra Angulo de incidencia
45 grados
Relacion de altura de bandas
Caolin Lage 1,148
1 1,041
2 0,948
3 1,109
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También a través de estudios por rayox X, Hinckley (8 presenta valores de grado
de cristalinidad de muestras de caolines midiendo bandas de difraccion caracteristi-
cas del caolin. A los caolines de la Sabana de Bogota se les determinaron también
las relaciones entre las bandas de difraccion a 20,42 (110)'y 21,3° (111) y se com-
pararon con la misma relacion del patron de caolin Lage en las mismas condiciones.
Los difractogramas se hicieron sobre polvo de las muestras por triplicado utilizando
el método descrito por Bates and Hinckley ) que consiste en dar una relacion de
alturas de los picos [10*y 111 sobre una linea trazada atravesando los puntos finales
de los picos 020 (19,9°) y 110 (20,4°) hasta aproximadamente 22°. Estas alturas
sumadas y divididas por la altura total del pico |10, da una medida de intensidad,
relacion que Hinckley llama indice de cristalinidad. En la siguiente tabla se dan los
datos encontrados para el patron y las muestras estudiadas.

Muestra No. Indice de Hinckley
Caolin Lage 1,13
1 0,38
2 0,38
3 0,89

Segln estos resultados obtenidos, la muestra No. 3 es la que presenta mejor cris-
talinidad, estando también de acuerdo con el indice obtenido por espectroscopia
infrarroja.

BIBLIOGRAFIA

E. Hubach, Bol. Geol., Vol. V, No, 2 (Institito Geologico Nacional), Bogota, 1957.

2. M. L. Jackson, “Soil Chemical Analysis Advanced Course’’, University of Wiscaonsisn,
Dpt. of Soil Madison 6, Wis, 1956.

3. R.C. Mackenzie, ""Differential thermal analysis’’, Vol. 1, Cap/18, Academic Press, Lon-
don—New York, 1970,
S. Cailleres and S. Henin, Annis. Agron., 17, 23 (1847).

V. C. Farmer, “'The infrared spectra of mineral”, 1974,
H.H.W. van der Marel, Beutelspacher, “Atlas of electron microscopy of clay minerals”,
Mineral Soc, (clays mineral group), London, 1961.

7. T.W. Parker, A Classification of kaalinites by infrared spectroscopy”, 1969.

8. D.N. Hinckley, “"Variability in crystallinity values among the kaolin depasits of the coas-
tal plain inf Georgia and South Caroline", 1963.

9. T. F. Bates and D, N. Hinckley, "Mineralogy and petrology of the kaolin clays of the
Piedmont and Coastal plain regions of southerestern United States: Progress Report, 1 Ju-
ne, 1958 — 1 june 1959, The Pennsylvania State University, University Park, Pa,, 1959.

REVISTA COLOMBIANA DE QUIMICA - VOL 11 (1982) 55




Agradecimientos:

Este trabajo se realizd en el Instituto de Edafologia det Consejo Superior de in-
vestigaciones Cientificas de Madrid, Espafia, mediante financiacién del Ministerio
de Educacion Espafiol, a través del Programa de Cooperacién Internacional con
Iberoamérica. Agradezco, también, la direccion efectiva y continua de los profeso-
res de investigacion, Drs. José Garcia Vicente y Pascual Covadonga Rodriguez. Asi
mismo, doy mis agradecimientos a la Universidad Nacional de Colombia, quien me
dio la oportunidad de dedicar mi afio sin carga docente especifica al desarrollo del
presente trabajo.

56 REVISTA COLOMBIANA DE QUIMICA - VOL 11 (1982)




