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Lasarcillas son materiaprimaimportante, principalmente, paralaelaboracién de ceramica
tradicional. Esde gran interés, por lo tanto, caracterizarlasfisicay quimicamente parapoder
optimizar sus propiedadesy potencializar su uso; es por esto que la caracterizacion delas
arcillasdelaregion de Guapi setornaen unaactividad importante por el efecto tecnol 6gico,
econdémicoy social que se puede generar. En este trabajo seindican losresultados obtenidos de
esta caracterizacion. Paraello se utilizé espectroscopiainfrarroja(FTIR), difracciéon derayos X
(DRX), fluorescenciaderayos X (FRX), andlisistérmicos (ATD/TG) y microscopiael ectrénica
detransmisiéon (MET). Ademas, sedainformacién sobrelosresultados obtenidosdelosensayos
realizados de plasticidad, limitesliquidoy pléstico, y peso especifico del material arcilloso.

Palabrasclave: Arcillas, caracterizacion, fases cristalinas, morfologiay tamafio de particul a,
plasticidad.

Abstract

The claysareimportant raw material, mainly, for the elaboration of traditional ceramics.
Therefore, itisvery interest to characterize physically and chemically the claysin order to
optimizetheir properties and to increase their use; that iswhy the characterization of claysin
theregion of Guapi becomesin animportant activity by thetechnological, economic and social
effect that can be generated. Inthiswork areindicated the results obtained of this characterization.
For this, it wasused infrared spectroscopy (FTIR), X ray diffraction (XRD), X ray fluorescence
(XRF), thermal analyses (ATD/TG) and Electronic microscopy of Transmission (MET). In
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addition, informationisgiven on the obtained resultsin thetests of plasticity, liquid and plastic

limits, and specific weight of the raw material.

Key words: clays, characterization, crystalline phases, morphology and size of particle,

plasticity.

Introduccion

Seconsideraalasarcillascomo un mineral natural com-
plejo constituido, principalmente, por una mezcla de
alumino-silicatos cristalinos, a los que se denominan mi-
nerales arcillosos, y de otros silicatos y minerales de hie-
rro, calcio, titanio, etc., acompanados frecuentemente por
materia organica (Bernal, |., H. et al. 2003). Actualmente
se conoce que los minerales arcillosos son numerosos y
difieren entre si por su forma, estructura, apilamiento de
capasy por lasimetria que presenta su red cristalina.

Quimicamente, los minerales arcillosos estan consti-
tuidos por laminas detetraedrosdesilicio [SiO,] y de octae-
dros de aluminio [AlQ,]. Lacombinacion de estaslaminas
forma los diferentes tipos de estructuras arcillosas que a
su vez dan origen apaquetes de capasy que al combinarse
conforman una placa de mineral arcilloso visible (Garcia
Romero, E y Suérez Barrios, M. 2005).

Otros constituyentes frecuentes en las arcillas, particu-
larmente en las de baja calidad, son los carbonatos de calcio
y magnesio. Cuando se encuentran disgregados en particu-
las finas se constituyen en fundentes energéticos. Asi, du-
rante lacoccion de articul os elaborados con estas arcillas, a
temperaturas por encima de 1000°C, se desarrolla una fase
vitrea que puede provocar la deformacion del material; a
temperaturas menores, |0s carbonatos se manifiestan redu-
ciendo laresistenciade la pieza (Avgustinik A. |, 1983).

Entrelos constituyentes nocivos se encuentran lapiri-
ta (FeS,) y el yeso (CaSO, 2H,0) que son fundentes ener-
géticos durante la cocciéon a elevadas temperaturas
(1200°C-1300°C). Otros constituyentes nocivos en las ar-
cillas son las sales solubles, sulfatos y cloruros. Los
sulfatos forman sal es solubl es que se depositan sobrelos
articulosde arcillasecos desmejorando el aspecto de estos.

Las fases organicas presentes en las arcillas influen-
cian | as propiedadestécnicas de las mismas, contribuyendo
al aumento de la capacidad higroscépicaen laarcillay al
incremento de la plasticidad y cohesién; por otra parte, la
presencia de C (fase organica) en las arcillas origina du-
rante la coccion un medio reductor que favorece una mas
temprana sinterizacion de esta materia prima (Avgustinik.
A.1,1983).

Los elevados indices de silice en las arcillas indican
gue éstas se hallan enarenadas o que su principal material
arcilloso eslacaolinita. El alto porcentaje de alimina, que
estd muy proxima a la caolinita de composicién tedrica,
hace prever larefractariedad del material. El contenido de
oxidos colorantes como Fe, O,y TiO, permitelaaplicacion
de estas arcillas en la elaboracion de articulos de tonali-
dad blanca, como porcelanasy loza.

Lasarcillas que contienen pocaal imina, y muchos oxi-
dos alcalinos y alcalinotérreos, son de fécil fusion y se
emplean en la elaboracion de cerédmicos para la construc-
cion. Si el contenido de aliminaes alto se debe considerar
la capacidad de la arcilla para sinterizarse sin perder su
refractariedad y se pueden elaborar articulosrefractariosy
antiacidos altamente densos.

Existen muchas formas de clasificar las arcillas depen-
diendo del érea de estudio. No existe una sola clasifica-
cion queinvolucretodaslas caracteristicasdelasarcillas,
se puede decir que se agrupan de acuerdo a su composi-
cion, génesis, utilizacion, etc.

En este trabajo se indican los resultados de la caracte-
rizacion fisicoguimicarealizadaalas arcillas del municipio
de Guapi-Cauca. Pararealizar esta caracterizacion se utili-
z6 Fluorescencia de Rayos X (FRX), Difraccién de Rayos
X (DRX), Andlisis Térmico (ATD/TG), Espectroscopia
Infrarroja (FTIR) y Microscopia Electrénica de Transmi-
sion (MET). Considerando su potencial aplicacion, en la
fabricacion de piezas ceramicas, se complement6 esta ca-
racterizacion con larealizacion de | os ensayos de plastici-
dad, limitesliquidoy plastico, peso especificoy expansion
del material arcilloso. Es de resaltar la gran importancia
que tiene esta materia prima para la zona pacifica por su
potencial uso en la fabricacién de material de construc-
cién, principalmente.

Procedimiento experimental

El depdsito del material arcill oso deinterés se encuen-
traubicado en laRepublicade Colombiadepartamento del
Cauca, municipio de Guapi (veredala Codicia), lacual tie-
neun areade 3,8 hectareas. Para el estudio de exploracién
y evaluacion del depdsito de arcilla se disefié unared de
perforaciones teniendo en cuenta la profundidad de las
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excavaciones, ademas de caracteristicas como color, tex-
turay plasticidad de las arcillas, encontrando material ar-
cilloso de un color amarillo-café en |a parte superficial del
depdsito y en la parte méas profunda una arcilla de color
griscon presenciade franjasdearcillaroja; por lo tanto se
tomaron de la mina dos muestras representativas las cua-
les se rotularon como ARGU-1 y ARGU-II.

Para determinar la plasticidad del material arcilloso se-
leccionado se tomaron muestras sin ningln tratamiento y
selesrealizaronlosensayosdelimitesde Atterberg (limite
liquidoy limite pléstico), peso especificoy expansion. Los
I[imites de Atterberg, se determinaron segun los procedi-
mientos descritos en la Norma Técnica Colombiana 1493
de Suelos (Ensayo para determinar el limite pléstico y el
indice deplasticidad), correspondientesalanormaASTM
(American Society of Testing of Materials) D 4318.

Paralaobtencion del limite plasti co se determind el conte-
nido de humedad de una muestra pléstica arcilla-agua, mol-
deadaen formacilindrica, considerando lapérdidade cohesion
como consecuencia de un esfuerzo mecanico suave gjercido
con lapamadelamano del operador; €l didmetro aproximado
de laprobeta, especificado en lanorma, es de 3mm.

El limite liquido, menor contenido en agua que permite
gue lapastase comporte como un liquido, se determind utili-
zando un instrumento ideado por Casagrande (Gippini, E.,
1979), hoy conocido como cuchara de Casagrande. Se cubre
de modo adecuado €l receptaculo del instrumento y sobrela
superficie de la pasta himeda se practica un surco, de sec-
cién normalizada utilizando un acanalador normalizado. Se
estimaque lapérdidaderesistenciaalacizalladelapastase
consigue cuando el surco practicado se cierra, alo largo de
unalongitud minimanormalizada (13 mm), como consecuen-
ciade un nimero establecido de golpes (concretamente 25)
del receptaculo a su base bajo la accién de una manivela
(accionada manualmente o mecéanicamente), en esas condi-
ciones se determina el contenido en humedad de la porcion
de pastaen torno al cierre del surco (NTC 1493 de suel 0s).

Parala caracterizacion fisicoquimica delamateriaprima
se realizd un secado, a temperatura ambiente, con el fin de
eliminar agua de la muestra. Para eliminar el agua residual
por completo, lamuestra se colocé en el interior de un hor-
no a unatemperatura de 100°C durante 24 horas. Finalmen-
te, la muestra seca se macerd en un mortero de agata para
obtener el material en polvo que se utiliz6 pararealizar los
diferentes ensayos de caracterizacion de la materia prima

El material arcilloso obtenido se caracteriz6 utilizando
FRX, para conocer |os elementos que, como 0xidos, exis-
ten en las muestrasy el porcentaje del mismo en el sélido.

Para este estudio, las muestras en polvo fueron homoge-
nizadas con agitacion y se prepararon en forma de perlas.
Lamedicion se realizo utilizando un espectrometro de fluo-
rescenciaderayos X PW —2440 Philips. Lasefial resultante,
de cada medicién, fue calibrada mediante una curva cuanti-
tativaimplementada para determinar |os el ementos mayori-
tarios en los sedimentos, considerando la tipologia de las
muestras arcill osas.

Laespectroscopiainfrarrojase utilizo paradeterminar los
grupos funcionales presentes en la muestra, suministrando
informacion de los enlaces quimicos presentes. Los espec-
tros FTIR fueron obtenidos usando un espectrémetro Termo
Nicolet IR 200. Pararealizar el andlisis se tomaron aproxima-
damente 100 mg del sélido seco molido y se mezclaron ade-
cuadamente con KBr para obtener una pastillaque se coloco
en el portamuestras del equipo para obtener su espectro.

LaDifraccion de Rayos X esunatécnicaque permitela
identificacion cualitativa delasfases cristalinas presentes
en lamuestra. Los difractogramas de las muestras solidas
fueron obtenidos con un equipo Siemens D-5000 utilizan-
do laradiacion de CuKa (A=1.54), en el rango entre 10° y
70°. Dadalaestructuratipo laminar que presentan los alu-
mino-silicatos setrat6 de evitar, durante la preparacion de
lamuestra, favorecer laorientacion dela misma.

Para conocer lamorfologiay el tamafio de particuladel
material arcilloso se utilizd un microscopio electrénico de
transmision JEOL-EX 1200. Para ello se secd la muestra
hasta peso constante y luego se disperso utilizando ultra-
sonido; se deposito sobre rejillas de cobre un poco de
este material disperso y la rejilla se coloco en el
portamuestras del microscopio.

Latermogravimétria (TG) fue utilizada para determinar
lapérdidade masa que experimentalamuestrasolidaal ser
sometida a la accion de la temperatura. Ademas, para de-
terminar las reacciones endotérmicas y exotérmicas que
ocurren en el material arcilloso, al tratarse térmicamente,
se utilizo andlisis térmico diferencial (ATD).

Resultadosy discusion
Descripcién general delas muestras

LamuestraARGU | presentaun color amarillo-caféy al
observarla cuidadosamente se evidencié la presencia de
pequefias franjas de color rojizo que hacen prever la exis-
tencia de Oxido de hierro. Al palpar la arcilla su textura
denotala presencia de arenay una buena plasticidad.

Por otro lado ARGU Il es gris, y si se compara con la
muestra anterior esta presentd menor cantidad de arenay su



540 REV. ACAD. COLOMB. CIENC.: VOLUMEN XXXI, NUMERO 121-DICIEMBRE DE 2007

texturahizo prever unamayor plasticidad; lasfranjasdecolor
rojizo se presentaron en la muestra en menor proporcioén.

Limites de Atterbergy peso especifico

Siguiendo lanorma ASTM D 4318, los valores que se
determinaron con este método fueron: el limite liquido, Ii-
mite plastico, indice de plasticidad, [imite de contraccion o
retraccion, valores que se indican en laTabla 1y son re-
presentados en el Diagrama de Casagrande, Figura 1.

LamuestraARGU-I presenté val oresdel imitel iquido 74.4%
y limite plastico 28.1%, obteniéndose un indice de plasticidad
de 46.3. Por otro lado, la muestra ARGU-II present6 un limite
liquido de 88.25% y limite plastico de 28.1%, paraun indice de
plasticidad de 60.15. Con estosvaloresy deacuerdo a sistema
unificado de clasificacion de suelos (USCS), estas muestras
se pueden clasificar como materia tipo CH, esdecir, arcillasde
ataplasticidad y se encontrarian por encimadelalineaA enla
cartade plasticidad, tal como se muestraen laFigura 1.
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Tablal. Valoresdelosdiferenteslimitescorrespondientealas
muestras ARGU-I y ARGU-I1 delafuente Codicia-Guapi.

Limitesde Atterberg ARGU-I ARGU-II
Limite liquido 74.40 88.25
Limite plastico 28.1 28.1
Limite de retraccion 15.89 14.12
Indice de plasticidad 46.30 60.15

Conrelacion al peso especifico, paralamuestra ARGU-
| se obtuvo un valor de 2.585 que corresponde, segun la
literatura (Bowles, J. E, 1980), a una arcilla volcéanica ya
que este valor se encuentra entre 2.2 y 2.6. La muestra
ARGU-II presentd un peso especifico de 2.759 que corres-
ponde a una arcillainorganica.

EnlaFigural se presentael Diagrama de Casagrande
paraARGU-I y ARGU-I1 donde se puede ver que ellas pue-
den ser clasificadas como Arcillas de Alta plasticidad.

Composicion quimica de las muestras

El andlisis quimico delas muestras ARGU-1 y ARGU-II
se realizd utilizando fluorescencia de rayos X (FRX), em-
pleando en cada medicion una curva cuantitativa calibra-
da, implementada para determinar elementos mayoritarios
en sedimentos arcillosos; los resultados se indican en la
Tabla 2.

Tabla 2. Resultados de FRX obtenidos
paralamuestradeinterés.
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Figura 1. Diagramade CasaGrandecorrespondientealas
muestras estudiadas. ARGU-1 y ARGU-II

Compuesto Argu-I Argu-l1
ALO, 22,384 % 27,536 %
Cao 0,048 % 0,043 %
Fe,O, 4,842 % 1,247 %
K,O 0,613 % 0,924 %
MgO 1,041 % 0,384 %
MnO 0,016 % 0,005 %
Na,0 0,209 % 0,312 %
P,0O, 0,015 % 0,022 %
SO, 60,675 % 60,268 %
TiO, 1,079 % 1,582 %

En la Tabla 2 se destacan los elevados contenidos de
silicey aliumina presentes en las muestras estudiadas, asi
como el alto porcentaje de éxido de hierro en la muestra
ARGU-I lo quejustificasu color amarillo-café. Ademés, la
variacién de los porcentajes de 6xido de hierro y 6xido de
titanio, que se evidencian en ARGU-II, pone de manifiesto
su tonalidad gris.
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De acuerdo a los resultados obtenidos con FRX, se
concluye que las arcillas de la Vereda Codicia contienen
principalmente: silicio, aluminio, hierro y titanio, en pro-
porciones adecuadas, que las hacen aptas tecnoldgica-
mente para la industria ceramica (Dondi M, Fabbri B,
Laviano R, 1992).

Fases cristalinas presentes en el material arcilloso

Los difractogramas de Rayos X obtenidos para las
muestras ARGU-1 y ARGU-II se presentan en la Figura 2.
Con base en estos se pueden identificar |as fases mayori-
tarias y minoritarias que componen cada una de las arci-
[las. El andlisis de los difractogramas se realiz6 utilizando
como patrén de referencia la base de datos del software
PCPDFWIN Version 2.1 JCPDS-ICDD (International Center
for Diffraction Data).

Considerando la ubicacién de los picos, mas que su
intensidad por la posibilidad de haber favorecido durante
la preparacion de la muestra ciertos planos cristalinos, se
pudo determinar la presencia, principalmente, de las si-
guientes fases: Gismondite (PDF # 20-0452) y Na, 5 H,
(AISI,Op) (PDF # 80-1394). Otros compuestos cristalinos
gue pueden estar presentes, fases minoritarias, son la
Caolinita (PDF # 78-2109, 03-0058), laBerthierina-1H (PDF
# 31-0618) y la Sericita (PDF # 03-0197). Los resultados
indican que los minerales arcillosos estan constituidos,
principalmente, por aluminosilicatos hidratados con pre-
senciade algunasimpurezastalescomo Na, Fe, K, Ca, etc.,
que reiteran los resultados del andlisis quimico obtenido
con FRX.

Cuarzo

Filosilicatos

Caolonita
Cuarzo
Cuarzo
Cuarzo

‘»—.-"LLLM;LMARGM
N2 N
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Figura 2.Difractogramasderayos X correspondientes a:
ARGU- | y ARGU-II.

Efecto del tratamiento térmico sobre las muestras

Para determinar el efecto del tratamiento térmico sobre
las muestras, se realizaron ensayos de ATD y TG en un
rango de temperaturaentre 25°C (temperaturaambiente) y
800°C, parael analisistermogravimétrico, y de 25°C a1600°C
para el andlisis térmico diferencial; para ambas muestras
los ensayos serealizaron en presenciade aire. Las curvas
de ATD/TG correspondientes a las muestras ARGU-1 y
ARGU-II seilustran en la Figura 3.
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Figura 3. Curvasde ATD/TG correspondientesa
(a) ARGU-ly (b) ARGU-II.

Lascurvasde ATD/TG delas muestras analizadas pre-
sentan un pico endotérmico a77°Cy 94°C, paraARGU-| y
ARGU-II respectivamente, y que corresponde a la salida
del agua fisisorbida; este pico estd acompariado con una
pérdidade peso de 4.78% paraARGU | y 2.308% paraARGU
[1. El gran pico endotérmico a~ 510°C debe contener infor-
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macién de ladeshidroxilacion de las muestras, proceso que
involucrala liberacion y separacion de grupos hidroxilos
de la estructura asi como la desestabilizacién del ion alu-
minio, reacciones que estan acomparadas de una disminu-
ci6n brusca de peso de 3.944% paraARGU | y 6.48% para
ARGU |1 (Figura 3). El pequefio pico exotérmico a 955°C -
982°C puede tener informaci6n sobre la transformacién de
fasey-Al,0;a 0-Al,O, asi como de la descomposicion de
los carbonatos de calcio que existen en la muestra
(Mackenzie, R.C. 1972).

Grupos funcionales presentes en las muestras

En laFigura4 se muestran | os espectros de IR corres-
pondientes alas muestras ARGU-I, ARGU-II, sin tratamien-
to térmico y tratadas a diferentes temperaturas, y en la
Tabla3 seindicalaasignacion delosgruposfuncionalesa
|as bandas mas importantes que estos presentan.

En estos espectros son evidentes las bandas asocia-
dasalosenlaces Si-O-Si, 789y 470 cm!, ademéas de grupos

Tabla 3. Bandas correspondientes al os espectros de las muestrasARGU-1 y ARGU-I1

ST 400°C 600°C 1050°C 1150°C 1250°C G Funcional
(Ccm) (Cm?) (Cm?) (Cm?) (Cm) rupos Funcionales
3695 3695 — — — — OH Tension de los grupos del hidroxilo de
la superficie interna
3626 3626 3610 — — — OH Tension de los grupos internos del
hidroxilo
3440 3440 3440 3400 3425 3433 OH Tension del agua
1635 1635 1635 1628 1627 1620 OH Deformacion del agua
1034 1041 1057 1088 1080 1088 Tension del plano S—-O
918 918 — — Al-OH Deformacion
787 794 795 795 787 787 Si—O Tension del cuarzo y del silicio
694 694 694 694 686 Si—O, perpendicular
532 532 — — Al-O-Si deformacién
470 471 471 463 455 463 Si—O-Si deformacion
1250°C 1250°C
1150°G
1150°
1050°
1050°G
g 600°C v
600°G g g g
400°C

2000

1000

Numero de onda (cm'l)

()
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T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0

. -1
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Figura 4. Espectrosde IR correspondientes alas muestras (a) ARGU | 'y (b) ARGU-II.
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hidroxilos asociados a las bandas a ~ 3695 y 3626 cnt?; los
hidroxilos asociados a la banda a 3626 cn! estarian méas
fuertemente enlazados y se ubicarian en las cavidades de
losanilloshexagonalesdelaestructura. Por otrolado, los
hidroxilos asociados a las bandas a ~ 3695 cn! se encon-
trarian ubicados en lalamina de octaedrosy su enlace se-
riamenos fuerte. Es evidente que a medida que aumentael
tratamiento térmico, |as bandas asociadas a |l as tensiones
de los grupos hidroxilos (3695 y 3626 cm!) desaparecen;
algo similar ocurre con las deformaciones de los grupos
Al-OH y Al-O-Si que se asocian alas bandas ubicadas a
918y 532 cnl, respectivamente. Ademas, se observa un
desplazamiento de las bandas hacia menores nimeros de
onda poniendo en evidencia un fortalecimiento y ordena-
miento de la estructura (Farmer V.C.1974).

Morfologia y tamafio de particula

Como se observa en lafigura 5, fotografias obtenidas
con MET, en las muestras existen placas de aproximada-
mente 500 nmy 200 nm, paraARGU | y ARGU I respectiva-
mente, poniendo en evidencia la naturaleza laminar de la
estructura de los alumino-silicatos.

Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos de este trabajo
se puede concluir o siguiente:

» Losresultados de los ensayos de consistencia indi-
can quelamuestraARGU-I1 tieneun indice de plasti-
cidad mésalto (60.15) quelamuestraARGU-I (46.30),
resultado de granimportanciaparalaformulacion de
| as pastas cerdmicas. Estos resultados son ratificados
con losval ores de peso especifico obtenidos, los cua-
les permiten clasificar estas muestras como del tipo
CH oseaarcillasdealtaplasticidad.

» Del andlisisde FRX realizado alasmuestrasARGU-I y
ARGU-I1, se encontré que ellas tienen un alto conte-
nido de alumino (mayor al 20%) y silicio (mayor al
60%), conimpurezasdehierro, magnesioy titanio prin-
cipalmente, composicion deinteréstecnol 6gico, prin-
cipalmente parala obtencion de material para cons-
trucciony pisos ceramicos. Esto fuereiterado conlos
resultados de rayos X ya que las principales fases
cristalinas presentes en ellas son Gismondita
(CaAlSI 0,.4H,0) y Na, . H, - (AlSi,O,) y como fases
secundarias Sericita (K,0.3A1,0,.6Si0,. 2H,0),
Berthierina-1H ((Fe,Al),(Si,Al),O.0H,) y Caolinita
(Al ,(OH), (Si,0,)). Por otrolado, las principal es ban-
das de los espectros IR estan asociadas al enlace Si-
O-Si, Al-OH, y Si-OH, principamente.

Figura5.MicrografiasdelasmuestrasARGU-I
y ARGU-II sin tratamiento térmico.
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* Losandlisisde ATD/TG permiten concluir queal so-
meter |as muestras arcill osas estudiadas a tratamien-
tostérmicos, | asreacciones masimportantes que ocu-
rren son: pérdidade agua, tanto superficial como cons-
titucional, deshidroxilacién delasarcillasy latrans-
formacion de y-AlLO, ao-AlLO,

Estosresultados han motivado al grupo deinvestiga-
cion a estudiar la posibilidad de utilizar estos materiales
arcillosos en la formulacién de pastas ceramicas y
barbotinas aemplear enlafabricaci6n de piezas ceramicas,
estudio que actualmente se esta realizando.
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