C. Brime (*).—PREPARACION DE AGREGADOS ORIENTADOS DE ARCILLAS
PARA SU ESTUDIO MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS X

Los minerales arcillosos constituyen una porcién importante de la mayoria
de los sedimentos y suelos y de muchas rocas. Entre los métodos que permiten el
estudio de este grupo de minerales el mas ampliamente utilizado para su identifi-
cacién es el de la difracciéon de rayos X, método que tiene también gran impor-
tancia en el estudio de sus caracteristicas cristalinas.

Los minerales arcillosos adquieren facilmente un alto grado de orientaciéon
preferente. Su estructura laminar estd directamente relacionada con las caracte-
risticas de la red. Los espaciados basales (00l) que se obtienen utilizando agrega-
dos orientados dan las periodicidades perpendiculares al plano situado a lo largo
del eje c. Estos espaciados pueden variar con la humedad, deshidratacion, glico-
lacién, los cationes situados entre las capas, tratamientos con acidos, etc. La
identificacién de los minerales arcillosos depende de las reacciones de los mismos
bajo los distintos tratamientos (THOREZ 1975, 1976). Con las muestras sin orientar
se obtienen los espaciados de los planos hkl. Los valores de hk corresponden a las
direcciones a y b de la celda elemental en todos los minerales excepto en aquellos
de simetria triclinica. Estos espaciados no varian apreciablemente con los trata-
mientos anteriormente indicados.

Dado que en los estudios de arcillas mediante difraccién de rayos X los
diagramas obtenidos se utilizan no sélo para la identificacién de las distintas fases
minerales presentes en las muestras (THOREZ 1975, 1976) sino también para la
determinacién de algunas caracteristicas cristalograficas (EsQUEVIN 1969; Duno-
YER DE SEGONZAC 1969) y para su cuantificacién (SCHULTZ 1964; BISCAYE 1965;
GRIFFIN 1969) es imprescindible utilizar un método de preparaciéon de las muestras
que permita obtener unos agregados orientados que sean realmente representati-
vos de la muestra objeto de estudio.

PREPARACION DE LOS AGREGADOS ORIENTADOS

La ventaja de la utilizacion de los agregados orientados para la identifica-
cién de los minerales arcillosos fue reconocida en primer lugar por BRADLEY y
otros (1937) y posteriormente por NAGELSCHMIDT (1941) utilizindose en la actuali-
dad de modo generalizado, por lo que en los dltimos afios se han desarrollado y
contrastado varias técnicas de preparacion de los mismos (BROWN 1953; KINTER y
DiamoND 1956; THEISEN y HARWARD 1962; BiscAYE 1965; GiBBs 1965, 1968; F ENNER
1966; GRIFFIN y otros 1968; KNEBEL y otros 1968; DREVER 1971; CopYy y THOMPSON
1976; KARLSSON y otros 1978).

Aquellas técnicas que implican la utilizacién de sedimentacién de las
particulas en una solucién acuosa producen una segregaciéon de las mismas (GIBBS
1965, 1968; STOKKE y CARSON 1973) ya que se depositan mas rapido las particulas
mayores, por lo que la superficie del agregado orientado no es representativa de

(*) E.T.S.I.LM., Universidad de Oviedo, Espafia.

13



la muestra total, variando también las intensidades de los picos de un mismo
mineral (BRIME 1980). Sin embargo, este tipo de preparacién debido a su simplici-
dad continda siendo de los més utilizados (VENKATARATHNAM y Ryan 1971; StoF-
FERS y MULLER 1972; STauB y COHEN 1978; PETERSEN y R ASMUSSEN 1980).

La mayoria de los autores coinciden en las ventajas de los agregados
orientados obtenidos por succién ripida de la suspensién a través de una placa de
ceramica (GBBS 1965, 1968; KNEBEL y otros 1968; PARRY v REEVES 1968; STOKKE y
CARsON 1971; PoLLASTRO 1981) pero este método plantea el problema de obtener,
a un coste razonable, una placa de cerdmica de las caracteristicas apropiadas
(porosidad adecuada, resistencia a los tratamientos térmicos, etc.). Esta limita-
cion puede evitarse utilizando el método que voy a describir a continuacién en
detalle.

DESCRIPCION DEL METODO

Para la preparacion de las muestras (Fig. 1) se requiere un erlenmeyer (A)
con salida para vacio, al que se acopla una placa de filtrado de unos 5 cm de
diametro (B) sobre la que se coloca un papel de filtro (C) de unas caracteristicas
tales que permita combinar una velocidad de filtrado elevada con la retencién de
las particulas < 2 p (tamaifio de poro 0.2 p). La suspensién (D) conteniendo la
fraccién 2 p se vierte sobre la placa de filtrado y se va haciendo un vacio
progresivamente mds intenso de modo que el liquido pase rapidamente a través
del filtro (C) sobre el que quedan retenidas las particulas formando una delgada
capa (E). 7

Una vez que ha pasado toda la suspensién y mientras que el filtro cubierto
de la pelicula de arcilla (E) todavia se encuentra hiimedo, se saca de la placa de
filtrado y se transfiere la pelicula de arcilla (E) a una limina de vidrio (Fig. 2)
presionando suavemente el filtro sobre el cristal, levantando posteriormente con
sumo cuidado el papel de filtro. Finalmente la muestra se deja secar a la
temperatura ambiente.

DISCUSION

Este método aparte de sencillo es muy rapido, y el agregado orientado asi
obtenido, tiene varias ventajas. Es sabido que la cantidad de muestra necesaria
para preparar un agregado orientado es de gran importancia en aquellos métodos
de preparacion que conllevan sedimentacién de las particulas. Si ésta es muy
pequeiia, el efecto de absorcién es elevado disminuyendo por tanto las intensida-
des, pero si es excesiva, disminuye la fuerza adhesiva entre la muestra y la
ldmina de vidrio (KopAMA y otros 1977) lo que provoca que la muestra se despegue
durante los tratamientos térmicos. Sin embargo los resultados obtenidos sobre
agregados orientados preparados por succién son independientes de la cantidad
de muestra empleada (STOKKE y CARSON 1973) y en ninguno de los més de mil
agregados orientados obtenidos siguiendo el método aqui descrito se produjo
despegue de la muestra en ninguna de las fases del estudio. 4

Otra ventaja que tiene la preparacién de las muestras utilizando este
método es que una vez obtenida la capa de arcilla (Fig. 1b) las reacciones de
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Fig. 1.-Esquema del sistema de succién para la obtencién de agregados orientad(')s: (A) erl_enmeyer
con salida para vacio; (B) placa de filtrado; (C) papel de filtro; (D) suspensién conteniendo los
~ minerales arcillosos; (E) pelicula de arcilla.

Fig. 2.-Procedimiento para transferir la pelicula de arcilla a la limina de vidrio.

cambio iénico pueden realizarse sencillamente pasando las soluciones adecuadas
a través del filtro (C) con el consiguiente ahorro de tiempo y material.

Por iltimo, el hecho de sustituir las placas de cerdmica por un papel de
filtro, aparte de su clara ventaja econémica, evita la posibilidad de que en el
diagrama de la muestra aparezca algiin pico procedente de los minerales compo-
nentes de la placa.
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