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2 IBRAIM FORD 

Para el análisis mineralógico de la arcilla por difracción de rayos X se re
quiere efectuar sobre la muestra bruta, una serie de procedimientos o pre-tra
tamientos, algunos de los cuales han sido adoptados por muchos investigado
res, como prácticas rutinarias. Estos pre-tratamientos incluyen: a) métodos de 
desagregación, dispersión y/o desfloculación de la arcilla y su separación de 
otras fracciones granulométricas en columnas de sedimentación (incluyendo 
procedimientos para obtener separaciones dentro de la fracción arcilla); b) mé
todos para eliminar la materia orgánica ligada a la arcilla; c) métodos para eli
minar sales de baja solubilidad; d) eliminación de sales solubles; e) métodos 
para eliminar los óxidos e hidróxidos de hierro libre. 

Existe una profusa bibliografía sobre los diversos métodos que se han pro
puesto, en relación a unos u otros pre-tratamientos. Llama la atención la falta 
de estandarización de los métodos de pre-tratamientos de arcillas. Como lo se
ñala Thorez (1976), puede decirse que cada investigador tiene su propia meto
dología, la que difiere en uno u otro aspecto con la de otros, intr.oduciendo 
variables que en ocasiones pueden implicar grandes contrastes en los resulta
dos. 

La naturaleza de los minerales arcillosos les confiere notables propiedades 
físico-químicas. Su pequeñísimo tamaño de partícula (lo que les da una enor
me superficie activa), y las características de sus redes cristalinas, hacen que 
estos minerales sean particularmente sensibles y reactivos. 

En Ford (1984) ya fue planteado que los pre-tratamientos, particularmen
te los relacionados a la eliminación de materia orgánica, los óxidos libres de 
hierro y los carbonatos, podrían provocar modificaciones en las característi
cas del comportamiento de la arcilla en la difracción de rayos X. En dicho tra
bajo se recomienda efectuar ... "el montaje de la arcilla para correr un primer 
difractograma sin someterla a ningún tratamiento previo, para suelos normales, 
evitando incluso el uso de dispersantes en la separación . .. " Thorez (1976) 
hace consideraciones en el mismo sentido y plantea que la preparación de las 

muestras deben ser lo más simple posible. 
En el presente trabajo se dan recomendaciones y pautas metodológicas 

con la intención de darle uniformidad a los futuros trabajos de identificación 
y caracterización de arcillas en el Uruguay. 

II. LA SEPARACION DE LA FRACCIO~ ARCILLA 

El objetivo de separar Ía arcilla de las ouas fracciones granulométricas, es 
obtener una muestra suficientemente enriquecida en minerales arcillosos. La 
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Una vez lograda una desagregación aunque sea parcial, se lleva a la muestra 
a columnas de decantación con agua destilada, sin usar peptizantes (ver más 
adelante), procurando obtener una porción de fracción arcilla de esta primera 
etapa. 

Es posible que aún queden agregados sin romper, los que pueden contener 
arcillas no totalmente coincidentes mineralógicamente, con las que ya se desa
gregaron. Por otra parte, si se pretenden realizar determinaciones cuantitativas 
(en realidad semi-cuantitativas) de especies de arcillas presentes, el lograr una 
completa desagregación es muy importante. Para esto se sugiere reiterar con 
la parte de muestra libre de la primera porción de arcilla extraída, los procedi
mientos mecánicos empleados al comienzo u otros alternativos, pero sin recu
rrir a tratamientos químicos. Las experiencias del autor le han indicado que 
esta segunda serie de tratamientos mecánicos, con una parte de la arcilla ya ex
traída de la muestra (lo que disminuye la viscosidad del medio), reduce consi
derablemente el número y tamaño de los agregados, llevando a suspensión 
nuevas porciones de arcilla. 

Si finalmente quedaran algunos agregados sin destruir, y si se entiende jus
tificada la extracción de la arcilla contenida en los mismos, podrían aplicarse 
alternativamente algunos de los tratamientos químicos empleados para la des
trucción o disolución de las sustancias cementantes. Esta última porción se 
analizará mineralógicamente, teniendo como referencia los difractogramas de 
las arcillas extraídas en las etapas anteriores, lo que desde el punto de vista in
terpretativo resulta esencial. 

11.2. Suspensión y separación de la arcilla en la columna de decantación 

Se señaló anteriormente la inconveniencia de usar agentes dispersantes y/o 
peptizantes ( desfloculantes) a priori de verificar si la arcilla desagregada se 
mantiene o no en suspensión en agua destilada, habiendo procedido como se 
indicó en 11. l. El agregado de cualquier agente dispersante o peptizante intro
duce electrolitos que modificarán el equilibrio de las dobles capas difusas, afec
tando sin duda (particularmente en esmectitas y vermiculitas) la población de 
cationes de la intercapa, con lo cual la respuesta de la arcilla a los primeros di
fractogramas pre-tratamientos de identificación, serían influenciados por di
cho proceso. En opinión del autor es importante obtener un difractograma de 
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bibliografía se encuentran innumerables trabajos en los que se omite señalar 
los procedimientos seguidos en la separación de la arcilla. 

Como advierte el lector, empleamos los términos dispersar y peptizar co
mo no equivalentes, de acuerdo con las ideas expuestas en van Olphen (1977). 
Según este autor, existirían tres modos fundamentales de asociación de partí
culas de arcilla, en suspensiones no estabilizadas: 1) asociación cara ll cara (CC); 
2) asociación borde-cara (BC); y 3) asociación borde-borde (BB). Estos tres 
modos de asociación de partículas pueden combinarse de varias formas, que 
van Olphen (ob. cit.) esquematiza como lo muestra la figura l. 
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Figura l. Modos de asociación de partículas de arcilla, según van Olphen (1963). Explicación 

enel texto. 

Estas combinaciones permiten apreciar que los términos "disperso" y "flo
culado" tienen significados propios. La figura 1 (a) indica un estado de míni
ma asociación de partículas, la suspensión tiene el máximo grado de estabili
dad, estando totalmente dispersa y desfloculada. En 1 (b) la asociación CC ha 
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No obstante, algunos trabajos de laboratorio han cuestionado la posibili

dad de que complejos húmicos puedan alojarse en la intercapa de arcillas. Tan 

v M. Creery (1975), en experimentos de incubación de bentonitas con com

puestos húmicos extraídos de suelos, no encuentran ninguna evidencia de que 

moléculas orgánicas penetren y modifiquen el espaciado de intercapa. Estos 

autores sostienen que el tamaño de las moléculas de los ácidos húmicos, aún 

de aquellos de más bajo peso molecular (PM alrededor de 1000), resultan de
masiado grandes para poder penetrar en la intercapa, salvo en zonas de ruptUia 
por alteración de las láminas de arcilla, tal como se aprecia en la figura 4. Para 

los autores citados, ciertos ensanchamientos de los picos de difracción, hacia 

el lado de bajo ángulo, podrían deberse a la existencia de tales zonas de ruptu

ra con moléculas orgánicas alojadas en ellas. Tal fenómeno es muy importante 

reconocerlo, puesto que indicaría cierto proceso de degradación de la arcilla, 

lo que desde el punto de vista interpretativo no puede desconocerse._ 

En consecuencia, someter a la arcilla a un pre-tratamiento de rutina de eli

minación de materia orgánica por vía oxidativa, puede provocar unas u otras 

modificaciones, de modo que la información que se obtenga resulte de dudoso 

valor interpretativo. 

IV. -ELThHNACION DE SALES DE BAJA SOLUBILIDAD: EL CaCO3 

COMO CASO MAS GENERAL 

Es frecuente· en ciertos horizontes de suelos y materiales sedimentarios, 

que la arcilla se encuentre íntimamente mezclada con carbonato de calcio. El 

yeso tiene una menos frecuente aparición en los suelos del Uruguay, por lo 

que no se tratará aquí. 

Las formas en que el CaCO, puede estar presente en un suelo o material 

sedimentario, podrían clasificarse en dos, aunque ambas suelen aparecer en un 

mismo material: a) como partículas discretas de CaCO,, y b) englobando otras 

partículas minerales, actuando como cemento. 

Varias razones pueden justificar los tratamientos para eliminar el CaCO 3 

de muestras para estudios mineralógicos de arcillas, a saber: a) Ca2 + es el catión 

dominante en el complejo de cambio de materiales con CaCO, activo, deter

minando una fuerte floculación de la arcilla; b) el CaCO, es un cemento de 

agregados, difícil de destruir por procedimientos mecánicos, particularmente 

cuando el carbonato está recristalizado; c) la presencia de carbonato mezclado 

con ll! arcilla, puede dificultar la obtención de buenos montajes para düracción 
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de rayos X, de igual manera que los altos contenidos de materia orgánica. Sin 

embargo, aunque finalmente se tenga que recurrir a un tratamiento químico 

de eliminación del carbonato, se debe procurar obtener una porción de la arci

lla por los procedimientos indicados en II. 1 y II. 2, e incluso II. 3.2, con el 

que muchas veces se logra estabilizar la suspensión de arcilla, aún en presencia 

de cantidades importantes de CaCo3 • 

Para efectuar un tratamiento químico de eliminación de CaC03 , debe des

cartarse en absoluto el clásico ataque con HCl, aunque sea en bajas concentra

ciones, dado que su acción puede tener un alcance mayor que la de descompo

ner el carbonato. Algunas arcillas, particularmente cloritas y vermiculitas son 

muy sensibles al ataque con clorhídrico. Los óxidos e hidróxidos de hierro son 

disueltos por el HCI, pudiendo disolverse algunos de éstos que estén alojados 

en la intercapa de minerales 2:1 con lo que el comportamiento de la arcilla se 

modifica, como veremos más adelante. 

La alternativa al tratamiento con HCl, es emplear un ácido débil como el 

acético, en concentraciones moderadas, en baño María a 60 - 700 C, lavando y 

repitiendo el ataque hasta que no se observe reacción. Otra alternativa se da en 

el APENDICE 3. 

V. - TRATAMIENTO PARA ELIMINAR OXIDOS, OXI-HIDROXIDOS

E HIDROXIDOS DE HIERRO 

( en adelante simplemente óxidos de hierro) 

La eliminación de los óxidos de hierro, constituye una práctica de pre-tra

tamiento casi rutinaria, si se examinan los trabajos que se publican en las dife

rentes revistas científicas. 
Son varios los motivos que pueden justificar la eliminación de los óxidos 

de hierro, previo a efectuar el análisis mineralógico de arcilla: a) los óxidos de 

hierro juegan un papel muy destacado en la formación y estabilidad de los 

agregados en el suelo, así como en rocas sedimentarias pueden actuar como 
agentes cementantes; b) los óxidos de hierro suelen estar fuertemente ligados a 

la arcilla (por floculación mútua), actuando de puente entre esta y los ácidos 
húmicos, aumentando así el tamaño de las partículas y dificultando la obten

ción de buenos montajes en agregados orientados; c) cuando se trabaja con 

tubo de cobre en el equipo de rayos X, la radiación Kalfa de este elemento tie

ne energía suficiente para excitar al hierro, el que emite su propio espectro ca-


































