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Iriroduccion

CARACIERIZACION DE CAOLINITA PARA LA INDUSTRIA DEL PAPEL

1. Introduccion
Las arcillas son alumimo-sithicatos hicdhatados formadaos por alteracion de otros
minerales, principatmente fetdespatos  plagioclasas o onchisive de otras arcillas Las hay

1l secundanto caando el vacimiento es sedunentano

de origen primario, hidrotemnn

Fotre Tas arcillas se mcluven fos caolines esenciales en la industiis ceramica v del

papel En la industria del papel se asan como relteno o como prigimento pata inpar

celidosa opacidad, adberencia, resistenciay volor requenido en el papel

del

Las propiedades o caractensticas de los caohines que so emplean en I aindusts
papel dependen de so composcton s de tas ampurcesas asocadas Iaaplicacton de los
caolines dependera de las propredades | atas imputesas pucden ser de onizen orcanico o

mica, itita, vy

mineral ¢ incluven otros muincrades comao halinsata, parotihita, montmontlonita,
en menor cantidad cuarzo. ilmenita, ranlo + hematita Las proporciones en las que se

presentan dependen del sacumento al que perteneeen

El objctivo del presente estudio os o caracterizacion de caolines de diferentes
procedencias, incluvendo material de Querétiro. thdalgo. Zacatecas, Guerrero, Guanajuato,
Michoacan ¥ San Luis Potosi, evaluando principalmente su posible aplicacion a la industria

papelera
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2.L PROPIEDADES GENERALES DE LAS ARCILILAS,

as arcillas son ny

teria prima no solo para alfarer

INEN T TRIEN YR

plicacion mis

importante o~ en las industris fanmaceatica, consinecion,  alimenticia, - ceramicos,

refiactarios v otras Bl uso al que se destiman depende de sus propiedades v caracteristicas,

como bas que se desariben a contrinuacion

Tamabo de particula T'at

o8 una caracterisiica muy importante debido a la influenca que

presenta en ottas propicdades como la plasticidad, secado v capacidad de intercambio

tonico 1 a microscopi electronica oficce valores muy canfiables en la medicion de

amado

de parttcula muv Fino o menores o 30 micras
Forma de la particuta Se sabe muay poco sobre T forma exacta de las particadas de arcilla v

el mictoscopio clecttomeo prascede esta mtformaceon

Capacidad de intercambao jonico Ta masvima capacidad para adsaber aones e Ham

capacidad Jeoargercambio vose expresa en o milicqgois

entes por 100

wamos de areil

Existe una pran variedad de metodos para determinar la copacidad de inter

mbio pero en

maitetri

Ales ceramicos on convernente clectrodintizar L arcilla de manera que los fones
adsorbidos salpan de Lo estructuta v sean remplazados poriones de hidrogeno

Mincrales accesorios Las arciltas nanrales contienen muchos tipos de miateria cristalina, a

estos matesiales se fes conoce como minerales accesorios Frecuentemente estos mincerales
accesorios son de wran importancia al evafuar una acilla, los mas comunes son cuarzo,
feldespato, micas v mincrales de ficrro

Materia _organica Todas las arcillas contienen alizo de materia ornpanica. osta materia

organica se encuentra gencralmente en forn

de g

nita ba snaterie oreani tiene una

importante influencia en las propiedades plasticas v de secado de las arcillas



Antecedenes A

Color F

color Jde una arailla natural sacle ser de uzr

n importancia en los ceramicos, al

someter Tas arcillas al calor, ¢l colonr s¢ destruyve o sc alie

en los

lines es de gran

importancia va gque debido a sus aphicaciones es fundamental para la

aplicacion comao

pigmento

Composicton quimica [ conoamnmuento de la compoacion quinncea de by arcaitha on de wran

avuda co La evaluacion de su pestenior use o aplicacion Esta o mtonmacion se debe emplear

 combinacion con tas propredades fiaicas para obtener un panorama completo sobre las

caracteristicas particulares de bearafla

Propiedades plusticas Tatre alvunas de Las proprcdades mas importantes gue caracterizan a
las arcillas se encuentra Ly plactiandad Se praede mterpretar comao la propredad guoe tiene fa
arcilla parta absober

v v que con vt detetmniada contidad de estal Hewa oo estado en

el cuat bajo Lt aplicacion de una presion se paede detormar sin tompense, conseeyamdeo

nuerva forma

El fenomeno de placticidad ov mas comploeio de 1o gue parece, va que esta propredad e

encuentra b

da con Iag relaciones fisicogqurmicas entre fas particalas colordales de Ta

arcilla v el agua [ a plasoadad de Tas arcdlas naturates depende ademas de factores que s
telacionan con su penesis Gencralmente Las arctlas de wrano fino son altamente plasticas,
por otto fado las arcilias duras « de grano medianamente tino necesitan molerse para que
puedan presentar osta propredad  1as arallas que tenen

cantidades consaiderables de

minerales accesorios comn por cjemplo arena, prerden plasticidad

Propicdades de secado
Secado por contraccron o compactacror. Fs la capacidad

que presenta fa arcilla de

reacomodar su estructuta una ves que se le ha aplicado una presion o ha sido deformada
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adquiriendo una nueva forn

a vy mantenicndola P’ Para que se presente alta compactac

n
se debe efectuar ©f sceado lentamente pata evitar rupturas §2n genetal las arcillas plasticas

de

ano fino, presentan altos valores de compactacion
Secado fuerte o de soporte Exte tipo de secado se explica en funcion de las fuerzas de Van
der Waals que hay entre fas catas de las particutas de arcilla que se encuentran juntas, las

fuerzas son suficientes para orientars 1as caras de tal manera que se encuentren paratelas

Disgregacion Es una propiedad que se determina en tuncion del tiempo requerido para Que

arcilla seea se desintewie al sumergitla en agua Es importante va gue los datos que se

obtienen con esta prucha sirven para determinar la facilidad de disgregar la arcilla e

incorporaria a otras fases nume

ales o materias pranas

2.2, APLICACIONES

Dchido a las caracteristicas que presentan las arcillas tienen una multitud de

aplicaciones industriales Sc emplean en gran escala en la industs

de la construccion, en la

fabrica

bn de ladrillos, te

s, azulgjos v otros, asi como en la altareria, en la fabricac

n de

piczas ceramicas de ornamento, fabricacion de articulos refiactarios, produccion de papel,

gomas, plasticos, en decoracion, purificacion de aceites y grasas, y muchos otros usos
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2.3, ORIG

TRUCTURN DELOS CAOL

Origen

La form

acion de los nunerales del cropo del caotim, se debe a b abteracion hidrotermal de
feldespatos,  feldepatordes v plavioclasas . ponapalmente T2 ominerat soele estar
acompanado por cuarzol oados de Hietion paata bmomitas ftapmentos de socas oy
feldespatos 7

La caoliuzacion e« un procesa que se lleva a cabo bape linflaencia de soluciones acidas

calicntes v vapotes que caculan o traves de Lo roca wenea precutsona Otos depositos de

caolin se forman por meteorzacaion v scdimentacion postenios

Se acumulan ¢

pas o letterones de caohin acarreado formando sedimentos, caolines
secundarios Fl medio de depostacion sucle ser hecramente actido Como cyemplo de lo

anterior se tivnen

los vacinuentos  de atallas caohmmicas refractanas de Tula y

Chelvabinsk '

. . .
El mecanismo de metcotizacion esphicado por Kukhovsha D propone que Tos protones @by

abandonan la capa de idiosido, por 1o gue eviste un detion de cargas positicis on la sabred

¥ la compensacion <ucede pos la pueracion de jones sibicio cde L famina contizua a fa del

hidrovido) v de oxiceno, que se acomodan v odan luear a4 oana seeunda lanuna tetsacdrica. al

Mismo tiempo ¢ genc

A4 una capa negating que se compensa por la presencia de iones de
metales alcalinos como ef potasiol que pucde provenic de fas soluciones citcandantes

Euatre los miner

les que conforman ol vacimiento de caohn se encuentian ademas 1a caleita,

la mica y ¢l hidroxido de hicrto, entie otros
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Lstructura

L.a unidad fundamental de Ia estructura de 1a caolinita es una forma esvtendida con

dos constituventes, una capa de composicion S

O, que se forma por la union de Si0,
teteacdrico en un arreglo hesagonal v ia segunda capa octacdri

I.a esttuctuwra ideal de la caolinita consiste en un arreelo hexaronal de capas de
aluminosilicato, supetpuestas como las paginas de un hbro La asociacion de una capa
ediica de SiO) v una octacdrica de AlCOTHO, forma ta caolinita, principal componente

det caotin

tetr

1 as baves tettacdricas son aproximadamente coplanares v todos sus vedices se ditigen en
una sola ditecoion La capa octacdrica s¢ constituve por los atomos de aluminio ¢ iones
hidrosido, es 1a capa de los hidroxidos metalicos con la que se compensa fa carga negativa

vencrada en b

capa tetracdrica

1 os oxigenos se encuenttian junto con alpgunos iones OB adicionales. loealizados sabre los

centros de tos hesaganos, formando ta base de una

pa de composicion ALSLO (O H ).

Las sitios que pueden ser ocupados par aluminio son edquivalentes sala <i se considera una

capa ideal. peso siose sobiepone una sepunda capa se producen diferentes estructuras de
acuerdo a la ditec

on del desplazamiento con respecto a la primera capa
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on
Aluminie
ectaddrice—— a1
oyon
Silice
tetrad
drice o

Fieura 2 31 Faructara de Caoliona

lac

olinita tiene una lanima octacdric

isoctadie A ana capa tetracdrnica, el espesor

del paquete clemental de caolunta seapronima a fos 7 8 una de tas supesficies exteriores

de la capa tetraddnica,

¢ torma esclusivamente porones ovieeno, ia sapetficic opuesta,

tuada a un lade de laminag octacdnica. esta cubrerta porwones OB B la Lenina octacdsica

de 1a caolhimta solo las dos terceras partes de los espacios disponibles se encuentran

ocupados por tones aluimimio

f.a presencia de wnes hidiosido en o superficie basal det paquete de la caohinita crea tas

condiciones para la buena himectacion de dicha supetficre, pero las moleculas de agua se

encuenttan ¢n peguenas cantidades entre tos parquctes que torman e estructura de la
caolinita

Los minctales dickita v nacra ~on quinucamente identicos a la caolimta, pero tienen sus

capas apiladas en secuvnaas regualares diterentes

ta haloisita también esta dentro del grupo de los caohnes v es considerada una Uvanante

hidratada™ de 1a caolinita, conticne cuatro o mas moleculas de agua intercaladas en la
estructura entre las capas de aluminositicato, dandeo ongen a las haloisitas de 10 A v 7 A

La haloisi

a tiene una morfologia lbrosa on fa gue s capas de aluminosilicatos torman
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estnicturas tubulares. Lo cunvatuy producida se debe a la tension interna provocada por el

arreglo que se proesenta entie s capas octacdng

La composicion gquamica de 1 caolimita se puede desceribir tambicn en funcion de

oxidos, siendo  su formata

“iructurat AL 2850

211:0. tiene una capacidad  de

intercambio cabionicn mos baja, aprosunadamente de 10 meg’ 100 e S embargo

18}
capacidad de intercambio anionico es alta v ose anbuove @t presencia de os jones

hidioxido en Lo parte externa de L estroctara

2.4, CAOLIN COMO RELLENO Y PIGMENIO EN LA INDUSIRIA DEL PAPEL

Las arciflas son empleadas amphamente como pimentos en o tabricacion de papel

debido @

su disponibilidad natuzral por Io gue cconomicamente representan a los pigmentos

de mavor accesibilide

Son mateniales quimicanmente incrtes, tene un tunano v torma de

particula ideales para la tabnczaon de papel, buen color v no son abrasivas

Los caolines que «c emplean vn Lvandustoia del papel, deben e muy puros v se

usan con dos tines principales como aeileno o carg cornf

it cuctpo o la hoja de

papel, y como pigmento o revestimiento, guae al mesclarse con un adhesiso forma una

pelicula tina sobre la superticie de la hope Fatre los pigmentos no arcitlosos encontramos

bioxido de titanio v sulfuro de zine
Los caolines cmipleados como pigmento deben tener un tamano de particula muy fino en
comparacion con los cmpteados para relleno, que pueden tenes

un tamano de particula

medio, ¢l color de los caalines cmpleados como pigmenta debe ser blanco v al ser para
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relieno no es necesario tener un colar tan hlancao 1 as propredides de thiides (caracteristicas

reologicas) de las arcillas, pata ¢ ¢:

st de pigmentos tienen ang impontancia decisiva
La retencion del rclleno en ¢f papel. es a torma en la que el relleno queda contenido en la

carga que dara otigen al papel Dependiendo de esto

se afectatan o mejorasan fas

propicdades del producto tinal

P tenomenoe de retencron del celleno, sepun encontraron

< i S . - .
Haslam y Steele' ] se explica en funcion de tactores de filttacion, coftoculacion v adhesion

mecanica que se explican a conting

1on

Filtracion L.a retencion del telleno en la carea, se debe

Ly presencre de intersticios entre
tas fibras que conforman Iy hoja de papel. estos copacios son o sulicientemente pequeios

como para evitar ¢l libre paso de las particalas de tellenol reteniendo de esta manera, una

cantidad muyv pequeda de rellena

Cofloculacion Descrita como la adhesion del telleno o tas piredes de Tas fibras debida a

fuerzas interfaciales de ¢

nalowas a las que causan flocalacion ording

tia De esta forma

se retiene una gran cantidad de relteno
Adhesion mecanica Se teficte a Ly retencion debida o fucerzas que no se rigen pos leses de

floculacion Las particula

s de relleno se deben incrustar dentro de Tas impertecaiones de la

supcerficie de 1a fibra o pucden «er ¢mbebidas en una capa de ma

1erial plastico, el cual
pucde estar sobre Ia pared de la fibta Por este metodo se puede retener un 30 o del total

del relleno '

l.a retencion y efecto del relleno dependen de Tos siguientes lactores

Peso_base - El peso base se refiere al peso inicial de la carga empleada para producir ¢l

papel E

incremento en el peso base mejora considerablemente

@ retencion, cargas grandes
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tienden a reducin

v retencion debido a que la disttibucion del relleno en toda la carga deja

de ser tan unitonme como se espera

Con

tencia del material - La consistencia del mateni

1 se reficre a la dilucion de ba carga,
si la carpa se

neuentra muy diluida se afe

o notablemente fa retencion del selieno y en el

casao de poca dilucion s¢ presenta una Mavor tetencion

Operacion de Iy maguinaria para producin papel

S1E €8 Un pPUNto EChHico muy importante

que involucta la velocidad a la que se trabaja, ¢l tamaio de hojas que se produce que
depende del tamaio de rodiflo y 1a agitacion De estos factores dependeta 1a manera cn la

que se deposita v acomada la primicra capa de fibras cn ¢l papel v por to tanto la retencion

detl rellene

Bl pt¥ Tanto del relleno como de

esun

actor importante que atecta la retencion

Tipo de tibra IZs otro factor importante va que si se emplean fibras como pulpa de sulfato o
fibras lary

as de sultito 1la hoja tiende a cerrarse 1o que incrementa la retencion del relieno y

mejora la opacidad del producto final Por {o que dependiendo de la fibra empleada se

incrementaran o d

minuiran las cualidades de filtracion de 1a hoja en el rodillo

Aditivos. La presencia de ciertas sustancias en la carga generalmente mejora 1a retencion
del relleno en el papel Entre las sustancias ue se emplean como aditivos se clicuentran
silicato de so

0 que se hierve con alnidon

sc oagrega a la carga, sulfato de atumi

afadido enun 1?5 0 2% a la carga, incrementa moderadamente 1a retencion del telleno v se

obticne el mismo efecto al emplear aluminato de sodio o fosfo-aluminato de sodio y el

cmpleo de algunas gomas
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L.a aplicacion que interesa on este trabajo, ey ¢l empleo de los caolines en la

industria del papel a adicion de productos mincrales o pigmentos, 1o que se conoce como

rellenos, se emplean para mcjorar Las propiedades del papel como son opactdad, color,
calidad de impresion, testura v lesabitidad 1a tomia en como meioran ostas propicdades
S¢ MEeNCiona a continucion

Opacidad. Propiedad de la bo de papel gue impade que se vean obpetos oscuros que se
encuentran cn ol reverso o en contacto con L hoga de papel Ta celslosa ticnde a conterir
transparencia en of producto termmmado v el uso de rellenos avada a evitar esa transparencia
cn la hoja. la cual no es henetica para papeles empleados en impresion v escritura

Color. Se define por la reflectancia espectial especitica del papel Ta mavona de los
rellenos son mas blancos que L tibia de celulosa, par e gue §aadicton de rellenos contivre
al papel una mejor voanas variada coloracton

Calidad _de_ impresion Tanto L calidad como L velocrdad de immpresion se meporan cen la

adicion de rellenos Los muncrales tienden a obrcarse en los espacios emre las fibras

produciéendose canales caprlares, fos cuales promueven by absorcion de Ia tinta Tambien
cubren irrepularidades de la superticie, obtemendaose as un mavor contacto entre Las capas
de tinta v superficic

Textura_y Nexibitidad 1a testura del papel se detine por la forma en la que las fibras que lo
constituyen se agrupan o acomodan, dandoe lugar a la estructura deld papel Fa presencia de
rellenos en el papel termina con la tendencia de este a enrollarse, obteniéndose un papel

plano La textura del papel es uniforme en toda la hoja eliminandose la presencia de

agujeros
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PROPIEDADES DEL CAOIL

N PARA SU USO EN LA INDUSTRIA DEL PAPE

Las propicdades que debe tener el caolin para que se considere su uso en la industria

del papel, son

Propicdades Fisicas

- Color Debe presentar un color blanco

- Densidad  Debe ser de 2 5% giem’

- indice de refiaccion 1 So

- Tamano de patticula (diametro del equivalente esférico) O S pm
- Duresa 2 S mobs

- Brillantes Determinada a 457 nm es de 65-90%,

Propicdades Quimicas

Los pr pales componentes quimicos de los caolines que se emplean en la industria del

papel son los oxidos de aluminio v silicio, contiene solamente cerca de un 5 %6 de

impuresas, v agua asoci

da de dos mancras humedad libie que es el agua que no se eliming

durante el secado de la arcilla vas

a centie un 1 v 10 %6 v se climina & 105 °C, v agua

combinada que depende de la composicion mincralogi

a de fa arcilla v se climina de 400°C
a 600°C '

2.5. MANUFACTURA D

PIGMENTOS DE CAOLIN

La principal aplicacion de los caolines en la industria del papel es como pigmentos,
por lo que debe hacerse una seleccion cuidadosa del yvacimiento Bl procedimiento general
que sc sigue para la explotacion de 1a arcilla es la cleccion y posterior extraccion de ta
arcilla del yacimicnto, transporte al lugar de tratamiento, lavado y refinacion, existen

principalmente dos métodos de refinacion, método seco y método humedo

T.o primero que debe sealizarse, es la extraccion del mineral de su lugar de origen,

posteriornmente sc trata poniendo ¢l mate

1 en suspension acuosa mediante las operaciones
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adecuadas de meszclado, pubverizacion v dispersion Despuces es posible proseguir en lincas

con seditnentacion progtesiva para chinmar impurezas, seguido por decantacion o filtra
del material

NMetodo seco (oticion por ted b oun proeced

miento relativamente sencitlo por el cual se
obticne un producto de bago conter 1

varadia en broto se Neva al tuaar donde sera trtada

para reducit su tamano por trnsacien, moebhenda v tlotacton por atte, gue consta de una

pulverizadora v un implemento que produce g coptente ascendente de aite e

ulada. en
1a que seomnttoducen Las particatas de oodia Onameote mobida en condiciones tales que las

particulas que tienen ol tanuno descado o adecuado para e aphicacion pretendida, <on
artastradas pot el e hasta camiaras colectonas Tas nmpuaresas v

particulas de mavor
tamaio se desechan

Meétodo hamedo (lasado) Ta arelin cruda <o meszcla con avua v se auita vicorosamente

tasta quoe se observa una sepataaions de Tas diterentes parthonlas presentes eon o mescly v
quedan suspendidas indeaduatmente en el aoan v se anade unavente destloculante, I pasta
se doja correr a tranes de hidroseparandones o apanatos de contntieacion continua, cn esta
fase del proceso se determima Lo distnrbucion del tamano de Tas particalas Podenormente ta

pasta se decolora con luposultito de sodio iNa:S: 000 oo con 1o sal de zine correspondiente,

con lo que se reduce o chmma parcatmente el compoenente turnico colorame . Bl

procedimiento de blanqueo Nocutla La suspension por Lo gue s no se realiza ta operacion de

blangueo. se debe abadit un agente tloculante como alumbie o un acido Se deja sedimentar

1a arcilla v se tiltra, la pasta plactics que se obticne sc seca en s

adores otativos o de lecho
fluido y pasa por camaras en fas que citcula aite caliente paga asi secar la arcilla de manesa

continua y unifurme Por este metodo seevita la tormacion de polvo + la arcilla queda en

1as condicioncs optimas para su uso, a diferencia ded metodo sSeol va que on este <@ hay
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s refinadas por ¢l método

formacion de pohvo Companrando ambos metodos, s arcil
Miumedo presentan mavores ventajas debido al proceso de decoloracion yva que ¢l color que

se consigue on la arcilla s mas blanco que on arcillas retinadas por ¢l método seco v la

separacion de ta arcilla v arena se consivue de mepor manera on of caso de arcitlas refinadas

por método humedo

251 Proceso de manutactura de pigmentos’'™?

tigura
Las arcillas empleadas como relleno se usan principalmente en la fabricacion de

papeles de imprenta como papel para periodicos, libros, revistas, cartulinas, papel para

etiquetas vy papeles rayvados
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1.as particulas de relleno e sin

ur en Jos intersticios entre las fibras de pulpa de la hoga, se

producen numerosos ey

cios capilares que tacilitan 1o absorcion de ta tinta de

anprenta,
las particulas de arcilla tambien producen una boia mas hisa, megor acabado v una superticie

lustrosa

ma
tas araillas eompleadas como pemento se usan en papeles de superficie mos hisa, de

tal mancra que pucdan ton

con alta fidehdad o impresion de an melde de nnprenty
extiende una detuada pehicala de premento tinamente divdido v mcezcladeo con un adhesive

que es por lo genersl almaden enoun 15257, o ¢,

oo esthanesela totnma una
papilla a la que co lyandustroe se Je deoclb nombee de cedor 1Das propiedades de Tovdes deld

codor son decisivas va e crereen ance vean antheenon sobre Ly ausence de nrevalandades

n Ia peliculs de resestmuento, sobie Taoadbesion del color con T supetticie de ba hoga
con la receprisrdad de Ta tinta Das aroflas mas tinas producen hopas mas epacas el tamainio
critico de Ls particulas o de 2o para as obtener s hoga con altoc lustee v mejor acabado,
arcifla con un tamano de particuts mavor producia Bomas con lustre infertor al optuno U'n
buen lustre <o pucde obtener por adicion de atros pigmentos come por cjemplo talco v

oxido de ttanio
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3.

Procedencian de Ins mucstens carancte s

171 estudio de Jas muestras se sealizo empleando Tas siguientes tecnicas  difraceion

de ravos X omctodo en polvos, espectioscopra de ainfrarrajo. norescencia de rayvos X,

Analisis Ternuco Diterencial v AMhictoscopa Becttomca de Barnido

A las mucestras estadiadas o e les realizo mincun tratamicento gquimico  previo, la

preparacion de fas muestras consistio on molicnda v pre acion especifica para cl estudio

por cada una de fas tecmicas empleadas

L.as muestras caracterizadas en este provecto de tesis son

1 - NMina Crus det NMuerto Coacovuata Guerrero
2 - Esperansa Hiudaleo

3 - Zacualtipan Hidalgo

<4 - Jova Selecannado Hidalpo

& - Avufres (silicoso) NMichoacan

6 - cutla Guanajuato

7 - Azufies Stichoacan o caohin pethitico
8 - Duro Delgado Neuathn Guanajuato

9 - Asufres Michoacan Scleccionado

10 -Abhualulea San TLuis Potosi

11 - Sombicicte Zacite

12 - Joya (de la mina) Hidaleo
13 - Plastico Neutla
14 - Acambaro Michoacan
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TECNICAS EMPLEADAS EN LA CARACTERIZACION DE LAS MUESTRAS

312 RAYOS

Los minos X oson cnbacion clectionuencenca que s producen por la

7 de clectrones de alta enes

desaceleracion de un h, ma al bmpactarse contra los atomos de

un metal, tambi¢n ~¢ pucden venerar durante Lo mransiaon cdectronica de Tos orbritates

internos de los atomos T os nnvos N ose producen por diferentes procesos, una os hacer
chocar una fuente Jde clectiones acelerados o 30 BV cobre un mictal que usualmente es
cobre, tos electranes incidentes tienen saficiente enereg para tomsar aleunos de los
electrones de la capa 1 Je! cobrel Tos cuales pasan aoun anel oxterno de encreral a

transicion que Heva de revieso o tos electrones a su onvel fundamental produce fa radiacion

deravos N

Otra forma de produce radiacion de ravos Nes cipleando como fusente de clectrones, un

filamento de tunesteno cahiente. los clecttones se acceleran a traves de un anodo con una
diferencia de potencial aprosimada a 30 BV Tos electrones chocan con el blanca v e
presenta la radiacion de ravos X Pn pabajos experimientales los tavos Nose generan en tubo
conocido como tubo de ravos Xooel cual esta conatmutdo por una fuente de electrones v dos
clectrodos, al aplicar un alto voltade o traves de los efectrados Tos electrones se aceleran
dirigiéndosce hacia el anodo que se le Hama blanco, Tos mas comunes son de cobre, plata,
molibdeno v tungsteno '

La difraccion de ravos XN oo polvos se emplea en o caractenizacion de materiales v
en este caso la identificacion de mincrales arcillosoc Fl metodo en polvos se fundamenta

cn la Ley de Bragy, en Lt que se representa a los materiates como una tamilia de planos, los
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> donde inciden los tayos X y se produce el

cuales actuan como peios seaitransparente

proceso de difraccion

Laley de Brage se detine con la siguicnte ccuacion

ni-2dsen0

donde noomunero entero
d distancia interplanar
0 angulo de Br
2 longitud de onc

adelos ravos N

1 Tos materiales arcillosos se emples of estudio de difiaccion de rtavos N en polvos,

pudiéndose identificar cada uno basandose en la distancia interfaminar en a estructura de

cada arcilla En tétmines generales las distancias interplamsres para las arcillas son

B Arcilln i Distnncia en A :
Caolines ¥ arcillas tipo 11 4 5.7 i
Hidronucas, Ilita ! 10 ]
{ Montmorillemt ! NMayor 2 9o }
{ NMicas. sermiculitas o 14 1

l(;!yri!:n I |

Fabla 3 2 1 Distancias interplanares on arcdllas

tn et apendice senchnen clasficacrones Jdearatlasy

FPrreparacion de fas mreseras

I.as muestras se moelen en morteso de agata hasta obtener un tamano en el intervalo

de | a 10 pm, posteriormente ¢l montaje de la muestra se hace depositando una capa

delgada v uniforme sobre una superficie plana (portaohjetos)

awalt

de fos resultados obtenidos se realizo empleando el Metodo de Har

El anal

Se cuenta con ¢l patron de difraccion de tayos N, que depende de 1a forma v tamadio de la
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celda unitaria on 1a 1ed aiivtaling, se obticnen 1os dpitientes paramelios que sirven para
identificar los minerates. posicion de Yas reflesiones o CA v Las imensidades relativas (1:1,)

in et estudio por PDRX los patametros de n v 20 son los siedientes

n~1,.2 1 5400

3 ESPHOCTROSCOPI N DEF INFRARROIO

Con la teenics

de espectioscopa de intianoio es posible identificar los principales
enlaces que confurman al mincral debhido a las vibtaciones prodacidas entie fos atomos que

componen la estructura del compuesto Bs posible hac

st una descripaion general de lo que
se espera obtener para matenales arcdtosos Bata teemica no
caracterizac

s definnina en la

wde un mineral ¢s mas bien un mctodo complementario de gran asuda en la
identificacion de diveisos mateniales

f.a estructura peneral de las wollas o6 la umon de tettacdros de sihice formando
minerales dioctaddricos en una geometna he

onal, que es el casa de fos caolines tos

C o . ' .
espacios intetlaminares se encuentran ocupados por AL | cada ion octaddrico coordinada se

encucntra unido a cuatto osicenos de los svertices del tetracdio silicio-oxizeno v a dos
grupos hidioxido
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33 FLUORFSCENCIA DE RAYOS N

Atbircadiar una muestra con un hars de ravos N de fongitud de onda cota, se

obticne un espectro caracteristico de tavos X B analisis espectrogquimico por fTuorescencia

se basa cn ¢l hecho de gue los elementos quimicos emiten radiaciones caracteristicas

cuando se someten a la iradiacion adecuada La ension caracteristica se puede inducir por

medio del impacto de particulas accleradas como electiones, protones, iones v particulas

alfa. o por ¢l impacto de radiacion de alta energia proveniente de un tubo de ravos X

metodo se utiliza para analisis clemental

TS OANALISIS THERANICO DIFEREENCIAL
El analisis termico os un vrupo de teenicas on las que se miden propiredades

Por medio del analisis térmico se miden

fisicas de un material en funcion de la temperatuar
ia de transicron, cambios dimensionales,

temperaturas de transicion, perdidas de peso, eners

cambios modulares v propiedades viscoelasticas

En el analisis termico diferencial ATD . se registran Jas reacciones gque ocurtren cn el
material estudiado con respecto a un material de referencia que es téarmicamente, los
cambios ocunridos se registran en funcion de la temperatura, ambos compucestos se

encucntran bajo las mismas condiciones ¢en un ambiente petfectamente controlado

Las transiciones que experimenta Ia muestra dan como resultado una gratica de diferencia

cistrando las temperaturas

de temperatura 17 en funcion de Ta temperatura programada 70

a las que ocurren las transictones endotérmicas o exorérmicas que experimenta la muestra
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wicion da como sesultado ona liberacion o absorcion de

mbio o tr

¥a que cuslquier ¢

energia por fa muestrg
Los mincrates del wiupo de caolines presentan cencralmente una composicion

o debida a ta simihitod que hay

quimica constante. v diticren solo por el arreelo de suy capa
entre los sninctales de esta tanntia ccaotmta, ackata nacote haloasitas os posihile descrnibn

un comportamicento vencral gl sor o sometrdos ol anabsas rermico datcrenaal U na carva

on de Sta-

tipica para L tamilia del caohn se desenibe o connnuacion, en vencial ¢n la e

700 C e orewintra ta senal de deshirdrosslacion  ahicdedor de 120000 seorepistran dos

seiiales exotermicas, sceeun las principales 1¢accrenes teHmeguimicas que ocuricn en la

arcilla '*

Capinata

+ Prutlita socundarie

N

ST U S WY J
(] 200 400 ~oc LG 2

Temperatura "¢

Figura 3 5 1 Curva teonca NED para caolinita

36 MICROSCOPIA LLECTRONICA DE BARRIDO
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Con la teenica de Aicroscopia Flectsonica de Barrnido se conoce [a naturalera

Ia mictamdétrica

morfologica de la superficie de solidos enuna ex
Para analizar la supesticie del solido <o barre con un has de electtones may fino (ue se

Hanwa rarsecr BLraster es un maodelo de bartido siomilar al gue se utitiza en un tubo de ravos

supetticie de Lo maestia se barre on linea recta, se reeresa a la

catodicos en el que

nte se despla Bacea abajo a una distanciy establecida, este

posicion inicial v postetionm

proveso se repite hasta que se ha birndo of de superticie deseada

Las wenales que se producen al realizar ©f barrido de o superficic de las muestras son
diversas, va que se disparan clectiones Jde alta energaa a b superticic intre las seiales

producidas se encucntran clectrones rettodispersados que sirven como base a la

hY

icroscopia Flectronica de Barrnido
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Restltados v Jncilisis

s cainpleadas para Ly caracterizacion de Lis muestras de caolin en este

Fas teemi

as, cspectroscopnr de infiarrojo, Huorescencia de

trabajo son diftaccion de ravos X oen po

avos X, analisis teromco Jditerencial v nmicrascopia electronica de barndo

UL IADOS DE DIFRACCION DE RAYOS X

ALISIS DE RU

A vontnuacion seomuestian fos nanceales encontrados en fas mocesteis por la técnica

de Difraccion de Ravos Nometodo de poloos

Mg
Caolimita

Muestras rales f’
|
i

1A

p Caohmita, adunita, cuarso
¥ Cacnlingta, alumta :
4 . C aolmta, halorsita i
s \ Caolimma, cuareo H
. o Haloisera thita i
) 7 : Caohmita, thta, cuarzo :
... 5 . : Caclinta, caarze
. ‘ Y] ; Caolinnta i
1 L Caolinna, alumita, cuistso i
. ] : NMetahalonita, coarzo !
12 : Caohnita i
T 13 Caolintta, alumta, ;
N . montmaondtonita !
[B) CCachnita, hatorsita s cuarzo !

Tabla 3 1 1 Resultados doe Ravos N

no s¢ presentaron problemas

Para las muestras 1020 3, 50 7.8, 9 10«

en aleunos de los

para determinar Tos mincrales que constituven Las marestras ostodnedas

difractogramas obtenidos se observinon desplazamicntos constantes en las senales fo que

posiblemente se deba a ta presencia de minerales adicionales al mineral caolinita
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Las muestras 2 v 3 son nuny semejantes, cortienen caolinita y alunit

estas dos muestras

provicnen del estado de Hidatuo, de diferentes vacimentos

Un las muesttas 10508 12 se prapone la alta puresza detb vacimiento del que provienen
cada una de las muestras dados los munerales identiticados en cada una de las muestias Sin

embareo las muestras S v 8 presentan senadoes asodiadas oo cuarzo ademas de tas senal

debidas a caolimita Para las mucestias restantes se ha identificado unicamente el mineral

caolinita

I oof capitulo 23 e exphico L diferencea estructurad de halorsita v ometahaloisita

con gespecto a caohnita, en estos se cncuentian o mofeculas de arua asociadas a los

hidroxitos voen metahaloisitas destiedratadas hay 2 moteculas de sz por lo que se gencran

hatoisat

s~ con distancias interblommares de aprosimadaomente 1 A v T 2O\ respectivanente

Al someter o calentamicenta Iy halorata, perde agua, se produce un encovnmivnto en la

estructura, la distancia interplanar disnminusve v por lo tanto se observa un desplazamiento

en da senal de ranvos X hacia angulos munvores, L regron del dst

actowrama on la que se

obscrvan tos cambios menctonados esta en ebintervalo 20 de 27 4 227 Detndo a lo anterior,

las muestras 3 6, 1] v 13 se someticton a calemacion con e objetive de verificar la

presencia de haloicata vo metabaloisit

De lo cual se obtuvicton los sicuientes resultados

Nuestra 3 En ol ditractograma de 1o muestra caleinada se observan onicamente seiales

debidas a cuarzo v en la region de 2°

107 senal ancha debido a material amorfo
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Se vetifico 1a presencia de balorata en Ta muestia o, por el corrimicnto de 1a seial de -3 343

Aad a8 Ay laaparicion de la senal caractenstica de halowita en 11 82 A

2 (d en Ay ' Mineral I
h Haloisna i

Nuestra Picos en vregid

-
P Muestra o calomada P NI as

En ly mucestra 11 se ventice Ly presencia de metabalorsaita debado a que se observa la
desapancion de Tas poncrpales conades asocmdas oo metahalonsig dentiticados en 1a muestra
sin calentanuento, on el Diractoviama de 1 et ealenada se obseryan dos seiales en

248 A v 3 33T A detudos o cuatzo

En da muestra 13 e trata e connprobar 1o presenca de montmorillomta como mineral
principal T a coructun de b montmenflonita esta eontformada por dos capas tetracedricas de
silice que “vocrerran’ o capa octacdica de atunminio (21 o ose encuentran moleculas de
agua interlaminar, por Lo gue adomas de calomarn Toomnesna se semnctio o tratamiento con
ctilen ghical, e posible reabizar esta prucha debirdo o que La estructnra de montmorillonsta
permite que se absorban motecutas de otlen phicol con o gue e provoca una espansion en
las capas, por o tanto e obscrvara un desphazanuento en da sehdat Goactenstica de
montmorilionita

El estudio por 13ifi

accion de Ravos N omctodo on polvos para las muesteas calcinadas v

@4 227 A que onoesta region se

tratadas con ctden ghicol se reahizo en la reon de 262 de
observan las principales senales

Los resultados obtenidos son tos stementes

Tineral

Mucstra ncipales |)ic;n\ en region
den A o
RIRER i Montmorillonita

EEJFI cinada
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Muestra 13 tratada con ISvrll:l, 3768

etilén glicol

Se compruct

desplazamicntos de las seiates obsersadaos en los difractow

seflal de 15 07 A caractensiiea de montimaontionda

i muaestra -1 se wdentifico comao hatoisit

4432 Ay 3611 A presentes en el difractograma correspondiente a la muestra tratada con

ctilén ulicol

Ia presencia de montimorillonita

amas v por la presencia de la

caracterizada por las schales
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.
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42, ANALISIS DE RESULTADOS POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO

lLos espectros de infrarrojo muestran las vibraciones debidas o los enlaces en la
estructura de las arcillas Por osta técnica no es posible definir la presencia de uno u otro
mineral, strve como una tecnica auxiliar en ba identificacion Es una avuda importante yva

que se pueden obeervar diferencias en los espectros de diferentes nunerales como Vo C

Farmer v J D Russell lo muestran en su ariculo
A continuacion sc presenta el analists por resones de las principales vibraciones debidas a

los diversos enlaces presentes en o estructura de los minerales estudiados

Pibractones el segrion 3730-3500 ¢m

Las bandas de absorcion debidas a la vibracion de tension v tlexion (stretching) del
grupo hidroxido aparecen en el intervalo de longitud de onda de 3750-3500 cm™  En la
estructura cada par de 1ones de Al comparten dos grupos hidroxido que estan centrados
simétricamente entre los iones aluminio, el acoplamiento entre las vibraciones de los dos
grupos hidroxilo pueden proyocar un aumento en las frecuencias de vibracion en las que un
grupo hidroxilo esta 1807 fuera de fase (vibracion antisimetrica) v el otro en fase, ambos
con respecto al centro de simetna (vibracion simetrica) El hidrogeno del grupo hidroxalo se
encuentra débilmente unido al oxigeno tetraedrico que se encuentra en la capa advacente
OH-O

En los minerales dioctaddricos la capa tetradédrica silicio-oxigeno (8i-Os) se deriva
de una simetria hexagonal ideal pero se presentan distorsiones que generan un €spectro mas

complejo.
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18

Para las muestras estudiadas se encacntian dos senales finas v ana pegueina seial debida al

agua presente. las bandas observadas en estas muestras, e deben ol apoa absorhid

@en
algunas patedes del armaal v a gue ne e posable gue e encuentien las moeleculas de avuaa

cntre 1as capas constitusentes de I castimita de estiactara 4

Para las muesttas 6, T3V T se obaersa Que la senal debada

1:0 s mas giande. Jo que
indica que hay una cantidad maver de acua en las mnesttas correspondientes, e detenmo
por DRX que se trata de los sipaenies nunerales

haloisata,
halois

montmondionita v cachnita-
Ha respechiv amente

FEque b banda debiada oo avua sea manor en estas muesttas os un

indicio que avudia a cortoborat que se trata de tos minenales propucstos por DRNX sa que
dada 1a estructura de la halowsta o una cachita hdratada™ (pagina 7y v

montmorillomta tiene una cstructutra co vapas on donde Las moleculas de avoa interfanunar

conforma 1a estructura del ouneral 1 os resultados obtemidos en esta region avadan a
determinar el mineral prinaipal de las muestias estudiadas
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Figura 4.2 I Vibraciones en la celda unitaria de la capa tetsaddrica

Prbraciones e ba reggenn do TI30-900 e’

1.as vibraciones detectadas en et region de 1150-960 cm’ con de tension v flexion
(stretehing) de Si-0, se observan tres bandas debidas a las vibraciones ad oy oay

principalmente
En la zona de 1037-1018 cm’ se encaentran bandas debidas a fas vibraciones by y by
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En ta segion de 1120-1100 cm’ aparece una banda debida a

a vibracion de 8i-0O en el
plano

Pata las muestias b, 3 50 78 v 9 esti reision os muay semepante v se observan todas

tas senales indicadas Poola muoesira 2 tas senales con de menor aintensidad « mas anchas

Pata las mucstias 0 100 11 v 12 o se detinen bien las soiales aungue s alcanzan o
. ' :
observar dos bandas debidas a las vibraciones by oy bt Las muestra 60 13 v T3 muestran

una  band

wiande v ancha, sevun v O Tammer v ) 1D Raseell of componamiento

observado en estas mucsiras seoasoca al mincral montmaonilonita como o mucestran on s

articulo ¥ pero por los resaliados obtemdas por DRYN solo en Lo muestra 13 e puede
conlirmar que se trata de montmontonita ef mineral pancipal v on fas muesteas restantes fa

presencia de halonita v probablemente el azua estiuctural altera la estructura det mineral,

por o que las seiales en et

tewton son resultado de la capa tetracdriea poncaipalmente

Pebrarcponres con i reastonns o 260025

: 1 .
En la region menor a 260 cm o se encaentran sibraciones debidas a la imteraccion de

los grupos hidroxido con Jos cationes octacdricos, se consider

n tambicn las debidas a la
absorcion de S1-0) estructusal

o la zona de $35-018 cm ' para los minerales del crupo del
caolin, sc encucentran bandas correspondientes a la vibracion de torsion del prupo Ot

Sc pueden producir acoplamientos entre fas b

ctones perpendiculites de los iones de
Al octaédrico v del grupo hidroxido, por 10 que en los minerales de caolin se espera que

aparezcan las bandas aliededot de 787 cm!

in los mine:

les dioctaddricos se observa una banda en la region de 700 a S50 ¢m!
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En esta repion para tadas o omuestras se identifican las seiales mencionadas

anteriotmente

. s '
Vebracrones e fa regzion de S30-400 cm
Las bandas que aparccen en estis reaion se deben principafimente a las vibraciones en

el plano de los dones octaddnicos v las ante

ceiones con los oxvieenos tetracdricos

adyacentes, estas vibiaciones seacoplan y presentan diferentes tipos de bandas
Para los minerales gque se estudiaron no se obscrva esta zona aungue aqui se hace

reterencia de fas senales que se detectan

A continuacion se presenta una tabla on 1a que se indican las sefales debidas a caolinita

Si-O (St tetracdnes) | MO CALoctacdiico) L ALLO (AL octaedrico) | Gpo O

:_l_l l-Lgn1 R . S0 e T 3095 cm !
HO96 cm ! . : o . i 370 cm ' 3020 cem’”’

072 cm 3iscm 3670 cm!
[T0co cm : """ i - 3050 em’

703 ¢y
GI3 cm

T -

REANSL)
330 cm !

370 cm ! B

345 ¢m

T

1O en 1630 cm

Tabla 4 2 1 Sciales de IR debidas a caolinita

Iin los espectros de int

arrojo de las muestras 10508 3 9 seidentificaron sefiales

correspondicntes a caolinita como mincral principal ‘*'' Los yacimientos de los que

nen ¢stas mucestrias son
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- Mina Cruz del NMucrite Caacosvula Guertero
K- Azuties (sihicosor NMichoacan

8- Duro Delpado Neatla Gioananaat

9- Azuftes Nhichoacan escleceronadon

Nuestras 24 3oen Lo espedttos de mfrarrojo de estas mucestras se observan seitles debidas

a sefial se

al mineral alunita, i oas enportantes son una banda en 385 cm' U0 ¢
encuentra desplarada cir Las muedras 2y 3 en los valores de lonwitud de onda siguientes
3482 e’ v 1IN om | respectnamente Para ol maneral Aluntta se informa tambien una
sefal de doblete on RO2.7so om0 (-[uc co L muestra 2 se encuentra en 796 cm’' Para la

muestra 3, una de fas seaales del dabtere no se pudo asienar

Bl desplacsamiento de Lis senates on veneral se atnbuve a que se estudion mezclas de

minerales sy no compuestos paros

FEn el espectio de Lo mupestra 10 seadentficaron fas signentes seiales una sedal en 3382
em’ la cual se descarta Ccoma cotrespondiente @ oalamta sa gque no es una banda bien
detfinida sino una banda anchy doe boga omtenaadad, o diterenciy de liss bandas tinas
encontradas ¢o los espectros de Jas muestras 24y 3 asocadas a Ta alunital se observa una
sefal doble en 7930752 cm 7 opere por el anadises del eapectro de mtrarsoio de o moestia no
s puede cortoborar L presencra de adunaga adentiticada por DRNX Para poder confirmar la
presencia de alunita en csta o mucstia se espeta dentiticar Koono el analises elemental

cualit

ivo por fTuorescencia de ravos X

En los espectros de las muestras restantes 10 70 1D+ 12 e identitican unicamente las
bandas debidas a las vibractones correspondicntes o los enlaces que hav en Ia estructura de

material arcilloso, no <o observo una tendenoia partienlar de comportamicnto gue  se

pudicra asociar con aluzun tipo especitico de mincral
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Ne comprobo gue la teenica de espectrtoscopia de infrarrojo no es una teenica
concluyente en el estudio de mincrales, sin emmbargo sirve como auxiliar para fundamentar
Ia caracterizacion de los mismos temiendo comoe base un estudio como ¢l de Difraccion de

Ravos X

En cf apéndice se incluren todos fos valores de las principales seitales debidos a cada una de las mucsiras

estudisdas’
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ESPECIROS DEINFRARROJO DE T AS MU

TRAS ESTUDIADAS

Preparacion De @ as NMucestias

mallas

de infi

%T

%7

I as muestias se preparat mohéndolas hasta an tamado aproximado de 300

. postetionmente se preparan pastillas de K8r voanucstra para of montaje en ol aparato
arrogyo
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4.3, ANALL

IS DE RESUTADOS rogr FLUORESCENCIA DI RAYOS X

A continuacion se presenta fa tabla 41 de resuliados obteaidos por ¢l métado de

fluorescencia de ravos N para clementos pesados va que en todas las muestras para
elementos igeros se entiticaron Tos clementos silicin v aluminio Bo la tabla < muestran

lox picos Koy s v Ky

Muecstra Elementos .»'\lu.:uh» Intensidad (%)
[ te S7T7.517 S5, 36 T
1 R7 4, Ro 4 13,2
Ca NIz oz 53,10
) 7 1182 36,7 )
2 le 877551 % S0, A
1 K62 78 100, 3%
Ca 134, 1003 S
N 137118 3 oo, 27
3 e 578,510 100, 45 .
LK 86 5,77 5 s 2
< 137, 118 25 100, 37
B B R6 4,77 4 10O, 60 T
i ST T e S7 8,817 10O, 30 B
11 K6, 772 100, 71
e 576,519 56, 20 T
R7 3,774 100, 27
1142 1003 100, 34
. 1375, 118 4 100, 77
7 i $77.58109 10U, 08 T
R4 77 S 100,27
137 118 2 Rt 14
9 Fe 7 ) S7T0.51 8 : Rb, 2 T T
Ti 865,772 100, 100
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T e T T 157? [z 7
[ K6 -1.775 RN B
Ca 113 5 100 8 sz 1
1
1 §7 R &2 froo, 22
863,77 S {100, 27
I3 S 100 9 1o, 21
e . 137,018 3 TR T¢) o
| pJ 8] Rev 1, 77 S 100,77
i
e e o 4 . - < ——
13 I8 s 774 j 100, o8
jrova ooy L1060, 33
TI37. 118 ) {100, 82
i i
S .- : . S e s
14 Ve P87 8.8z 100, S0
i IR6e 5 778 tioo, 79
K EREANE R { S5, 10
i !
SRR ! ! B i

Tabla 4 3 1 Resultados por Fluorescenaia de Rayos X

Por ¢l metodo de Fluorescencia de ravos X se realizo el analisis elemental

cualitativo de las muestras

I.a compaosicion de cao s en funcion de ostdos indica que estan presentes oxidos

de TiO;, Fe:Or vy Naz:O en cantidades menores al 2%0 de composicion en los caolines i
Los resultados obtenidos por FRX indican la presencra de estos clementos, en mayvor o
menor proporvci(\n dependiendo de la mucestra que se analiza

Estos elementos identiticados se¢ pucden encontrar en forma de ovidos asociados a los

minerales de las muestras estudiadas o pueden considerarse impurezas en torma de material

amorfo dependiendo de la proporcion en la que se encuentran



Resudtados v Arclises

olinita como

Para las muestras [, 9 v 12 on las gue se identifico unicamente ¢

mincral principal por fa téenica de DRX, v por FRX se observan divessos elementos (tabla
de

nio, por o Que se propone qoe la caolini

4.3.7) En la muestra 12 se identifica solo T

osta muestra es la de mavor puresa, de acuerdo a o anterior las sipuientes muestras de

mayor puresa son fas muestras 2 v 1 orespectivamente

Al someter a uni inspeccaion visual a b muestra 1) se observa una coloracion crema tenue lo
cual podria atribuirse al Fe presente, aunque para afitmar o antenior hacen falta prucbas

car Jos oxidos presentas v pruchas para Ia determinacion del color

que nos permitan cuantify

qQue no se realizaron

L.a formula ideal de caohnita es 2§ALSHO(OH), |

ron canlinita v

Para las muestras 4.5, 708 v 14 ¢n las que por DRNX se identitic

otros minerales se obsersan diversos elementos por FRX
En la muestra 4 solo sc iientifico titanto vy en Ia muestra S se observa ademas de titanio,

de Hita confirmando

in la muestra 7 se encontro potasio que se debe a fa presenc

hierro

los resultados obtenidos por DRX

por DRX, por FRX sc observan

L.a muestra 6 en Ia que se determing haloisita ¢ ili

seftales debidas a los siguientes elementos TiL K, Ca v Fe £ K presente se debe a Hita, Ti

y Fe pueden estar presentes como oxidos o asociados a las estructuras minerales
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La tormula ideal de halausita o 20ALSHOJO), 211,00

La formula ideal de Hita o8 [(HGOL K AL (S A O (O]

Con los resultados obtenidos en fluarescencia de favos X se contirman los

resultados obtenidos por ditiacaion de ravos N meatodo en polvos va que para las mucestras

cn las que se detetmino o presencian de abumta fmuestras 2030 13), por FRX seadentifico Ia
presencia de K (las senales debidas al Koson de mavor imenadad en las muestras

mencionadas) Por Lo que se comprucha ta presenc

A de alunita en fas muestra 31y

La tormula sdeal de la alrrnrag e KALIOTN (SO,

La muestia 10 en by que por el esudio de DRX en polves seadentifico la presencia

de alunita, se des

carta completamente al analiza Tos resuttados obtenidos por FRX va que
dada la ausencia de sefiales para potasio Koof coal forma parte de 1a estructura de alunita no

se cncuentra presenta on v muestra pot lo que en la muestea 19 no has atomta presente

En la mucestia 13 que se determino L presenaa de maontmorntllonita calcica debido a
que por FRX seidentifi

on las seftades debidas a

ST

Formula ideal de montmaotitlonina

(Cao Naa- (AL M, Fedg

- AN O (OHn H:O

En la muestra 11 ademas de encontrar Feo Ti v K se identifico Ca y al igual que en

la muestra 6 se propone (ue se encuentia como axido
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Ditiactogramas de tfluotescencia de rayos X

AMontaje de las muestras,

1 montaje de las mucsttas se realizd en port

mucsiras de acero con osea de

bronce. veatana v poftamuestias de tetlon, reductor de aluminio, mylar, a excepcion de las
muestras 7,11 v 14 para las cuales se preparo una pastifla

en portamuestras de acero con
rasea de brong

e, mviar vy ventana de tetlon

A continuacion s¢ presentan las graficas de fluorescencia de ravos X con su analisis

quimico correspondiente

lMustralJ
100 e JEp—
o}
ol Feo
g Cu
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8 o} -
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o ca
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5 IO A O o
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T IS [Muestra 13]
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4.4 ANALI

S DE RES

Las muestras que se estudiaron por ATD tuerton 3, 9y 14

A continuacion se presentan las reacoiones termoguinicas (que ocurren en las ascillas

Caolinita. 151 primer cambio cnistalino que se presenta en la

dhineta s la deshidrosilacion

que ocurre a 150 T C. cuando hav senales de perdida de peso <¢ forma meta-caolin

(ALO:SIO0;) En la celda unttaria de §a caclimita se encuentran 8 O que se rompen dando
origen a 4 (O7) mas 4 10O E1 (O ) debe ser capar de mantenet la estructura onginal,
guardando cicrto orden Pl calorn requetido para completar Ja deshidrovatacion e de 35,000

cal/g mol

E1 sig

suiente cambio notable que se presenta convenza altededor de fos 925 7C v cartesponde

a un pico exotermico muy marcado que se teristia a4 980 Cenla curva AT Sepun estudios
de Nakahira v Brindley "7 o que sucede en este punto es que repentinamente el meta-caolin

cristaliza en una estructuta de espinela, anientada de 1a nusma mancea que la caohnita original

con la proyeccion de silice  Bata espinela rapidamente pasa a una estructura de mulita

conservando ia misma ornientacion onginal v I misma proseccion de silice, la cual forma
vidrio

A temperaturas mayores fos cristales de mulita csecen v a 1200 7C se presenta un crecimiento
de mulita secundaria dando un pequeiio pico exoténmico enlacurna DT A

Aparentemente no se forma cristobalita a partir de caolinita pura peso en arcillas menos puras

es posible que haya formacion de ésta




Resultados v Andlises &0

Montmorillonita, Este mineral retiene cantidades considerables de agua tanto on la superficie
como emtre las capas que conforman su estructura 1 os grupos (OF1) salen alrededor de los
450 °C para dar otigen a un material de apariencus amorfa

Se observa un pequeio pico a K00 C, se forma una estructura de espinela la que al
SOMeterse a temperatutas mayores pasa assnulita v vidoo

Silice L.os mincrales de SiQ); son cuarzo, cristobalita vy tidionita La cristobalita se puede
tformar a partic de cuarso a temperaturas clevadas, la tridimita tiene una estructura mas
abicrta que ¢l cuarzo Fao el intervalo de calentamitento del cuarso, al Hegar a la temperatura
de 300 7 C da estructura se rompe, a 1000 C lo que pudicra quedar de acua se pictde vy a

12007 C ¢f curtzo se convierte en cnistobalita ™

Se estudiaron por analisis termico diferencial las muoestras 4. 9 v 13 los termogramas se
realizaron bajo condiciones normales de atmosfera v a una velocidad de 10 °C por minuto

desde temperatyra ambiente hasta 1400 °C

e ce e - St i e o
NMucestra Pico endotérmico (temp °C) Pico exoténmico (temp "C)

573 96 TOOR 04
I T siaaa T 603 52 T
B TTTTTTa07 23 - 9% o T

Tabla 34 1 Resultados de AT

Muestra 4 Por las técnicas de DRX v Espectioscopia de IR se ha determinado hasta el

momento <ue los mincrales principales que componen la muestra son caolinita vy haloisita;
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como se puede observar en cof termorrama correspondiente (tabla -1 4 1) se observan dos

inflexiones, a ptimera endotermici

A ST3 0670, esta sedal corresponde a ta deshidrosifacion,

n R C NMackenzie cuando el peo endotermica se prosenta o ta temperatura de S809C e
trata de una caolinita tnclica v pot o tanto desplasanentos en ta temperatng a la que
aparece esta seflal indicaran L presencit de caclimtas desordenadas '

1 a senal endotermica

para osta muestia os thuy ¢

cana a los SKOTC por lo gue podenos supones se tata de una

caolinita triclimica que consernva un nunor otden en s estructarg

Para haloisita aregion de So0C. 700 °C tambren cotresponde o L deadrosilacion

Fl segundo pico que se obsena o un pico exotetiico en 1008 .3 7C el cambio que se

presenta en es el paso de meta-caohn o una estracthurg de espene

a. el cambio comicnza

alrededor de log 925 °C pero que e rewistra abrededor de oy 9K0 7€ 77" en 1a mucstea

estudiada ¢l MAXiMo se presenta . 1008 03 2 C 0 ¢l desplazamiente e puede atobuir a la

presencia de haloisita, ademas de tos factores que provocan desplazamientos en las sedales

del tetmograma

MNuestra 9 - En esta muestea ¢l minetal principal es caolinita v se observan unicamente dos
scilales. la primer sefial endotermica en S14 1.3 °C se relaciona con la deshidroxitacion v como

se menciond en el analisis del termoprama de i muestra 4 1o dicho por Mackenzie 7 indica
que la caolinita de la que se tiata o~ una caohinita desordenada debidao al desplazamiento en la

temperatura que se presenta Flosceundo pico exotermico corresponde al paso de la

estructura de meta-caohn a una estructura de espinela v se observa en 1003 S20C
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a muestra sc encontraron jos minerales caolinita, haloisita v cuarzo [

e

Muestra 1.4 -
termograma de la muestra presenta dos  picos ¢l endotérmico  correspondiente a la

deshidroxilacion en Ia caolinita v haloisita v ¢l scegundo pico exotérmico correspondiente al

cambio estructural de meta-caolin a espinela Para cuarzo a la tempetatura de 300 °C Ia

en el termograma el

estructuta se rompe v a 1200 °C pasa a cristobahita, como se observ

primer pico endotermico en 407 23 °C, que serun Mackenzie ¥ debiera aparecer en la region

1 presente os desordenada, pero sepun Nakahira

500 °C- 700 °C podria indicar que la caolini
v Brindlev 7 es en 450 °C que ocurre la deshidroxitacion

ado tante caolinita, haloisita v caarzo

Considerando que en la muestra se han iden

debemos considerar Ia influencia de los minerales presentes altera el comportamiento del
matesial pudicodo atribuirse ¢ desplazamicnto del pico endotérmico @ la presencia de cuarzo

QUE COMO va s¢ Menciono su primer camhbio se Heva a cabo a 300 707 esto pudo influtr ¢n ¢l

desplazamiento, aunque no se conoce la cantidad de cuarzo presente en la muaestra para
detesminar si realmente tendria una influencia notable o s ~¢ encuentra en cantidades
pequedias de tal forma que no se le pudicra atribuir efectos notables en el comportamiento del
material El pico exotérmico se registra a 978 91 °C_ Jo cual corresponde a lo previsto por

[

Nakahira v Brindley
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TERMOGRANMAS DE LAS MUESTRAS ESTUDIADAS
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4.5 ANALL

DE RESULTADOS DE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE

BARRIDO

Las muestras que estuduiron por Mhoroscopa Blectranica de Bartida (MEFI3) son fas

siguientes  d0 90 13 v 1 Se oselecvionaron estas moesttas detudo a que son las mas

representativas dentro de los difvrentes wrupos de nuncsales que sc encontraron en las

muestras estudiadas

Muestra -3, en [a microscopia de esta muestia e obsenvan placa muy compactas v particulas

muy pequetas, los mateniales se adentticaron con asuda del U Atlas de Petrologia de

Microscopia Flectromea de Bando 777 o de acuerdo o o que alu se prosenta esta microscopia

corresponde & una caolinna Jde

nnane de partcnla nun pequeio v ono se obsers an cristales

correspondientes o haloisita Tos que son en tornma tabular o cihindrica
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Figara 4 5 1 N E B muestta 34 aumento 3000y

Para In muestia 9, se observa al igual que para la muestra anterior, gue el tamaio de

particula os muy pequeno lo que no permite observar la forma tipica de caolinita aunque es

pata bt muestta -1 va que se observan placas muy compactas

clara que

pscudohesagonales
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Figura -+ § 2 M E B muestis 90 aumento 3Q00N

a7
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Figura 4 5 3 A E B muestra 14, aumento 10 000

La mucstra 143 presenta estructuras semejantes a las de las muestras 4 v 9, se observan

placas dehidas a caolinita de un tamano de particula pequeio
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Figura -4 53 N EF B omuestra 13, aumento izg 20008 der 2000

Para la muestra 13 se observa claramente 1a forma estructural clasica de una esmectita que en

ésta muestra se trata de montmoriflonita "

En las muestras <3, 9 v 14 s¢ observan, aungque no muy clatamente las placas que conforman
la estructura de caolinita. ¢l 1amano de particula cs muy pequeno lo que hizo dificil la
identificacion de¢ los minerales, pero el saber que el tamado de particula es muy pequeo es en

beneficio de la aplicacion de las caolinitas en la industiia del papel con lo cual ¢l estudio de

estas muestras indica que su uso es apto para la industria del papel va que el tamaiio de
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pasticula requerido para su empleo ¢s de alrededor de 2 pam '™

. que es el intervalo dentro det

cual se encuentran fas caolinitas estudiadas en este trabajo de tesis

e acuerdo a los resultados v el analisis de cada uno de ellos, a continuacion se presenta
una tabla en la que s¢ muestran los minerales que constituyen cada una de las muestras

caracterizadas

< ayeuarzo
__Caolinita y cuarzo

(':m!i_x{ilu _

_ Caolinita ¥ cuarzo
Metahaloisita y cuarzo

R <
.. Monunao
Cao

a, haloisita y cuarzo

Los caolines propuestos como los mcjores para cmplearse en la industsia del papel son los de
las muestras 12,9, 1. 4, 8 ¥ 5 va que se consideran comao los de mavor pureza de las muestras
estudiadas al contener como mineral principal tnicamente a la caolinita en las muestsas 12, 9
y 1y ademas de caolinita, halaisita v cuarzo on las muestras -3 v S respectivamente

Las muestras scleccionadas provienen de los siguientes estados de la Republica 12 de

Hidalgo, 9 de Michoacan, | de Guerrero, <4 de tlidalgo, 8 de Guanajuato y 5 de NMichoacan.
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T4
La técnica de mas

uda en el estudio de minerates os 1a téenica de ditfraccion de tayos X

proporcionar datos m

pero para obtener mejores resultados os necesario contar con estudios de otras técnicas, para
i €XACtos €8 nuecesano realizar estudios cuantitativos, (Tos cuales no se

reahizaron en ¢l presente trabajo) con los que se obticnen datos de composicion exacta de los
minerales que se estudian

Se propone coma traba

jo posteniorn al estudio de caracterizacion, el tratamiento de los
caolines scleccionados para su postetior aplicacion en la industria del papel
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K. Conclusiones

Se caracterizaron las muestras de caolin provenientes de los sigutentes estados de 1o
Republica Mexicana Querétiro, Hidalo, Zacatecas, Guerrero, Guanajuato, Michoacian v
San Luis Potosi

Sc obtuvieronfos siguentes resultados

1 - Enlas muestras 1,9 v 12 se identifico como el unico mineral constituvente a la caolinita

It - E£n las muestras 3, 8 v S se identificaron caolinita v haloisita v caolinita y cuarzo

respectivamente

111 - En las muestras 2 v 3 se identificaron los minerales caolinita v alunita

1V - En la muestra 13, montmorillonita

/- En la muestta 0, haloisita, en la muestra 11 metahaloisita, en la muestra 14 caolinita y

haloisita

ultados obtenidos en Ia caracterizacion, se propone a los caolines de los

Por los re
grupos 1 ¥ 11, como los de mavor purersa. por lo que se sugicre su aplicacion en la industria

del papel como pigmento o relleno, va que requerisan de un tratamiento de puriftcacion que

era mas accesible v barato El tratamiento de purificacion que

constara d¢ menos pasos y

requicren fas nmcestras, es o lavado y refinacion de la arcilla, tos métodas de refinacion va

se hap mencionado anteriormente en el capitulo 2.5 de esta Tesis vy se propone emplear el
método hamedo ya que dadas Tas caracteristicas de las muestras v la naturalesza de! método

sc obtendran mejores resultados en la separacion de impurezas, mejor color de los caolines
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y finalmente la arcilla se encontrara en las condiciones optimas para su cmpleco como

pigmento o relleno en la manufactusa de papel

5
!
H
{
t
H
!
¢
H
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6. APENDIC

VALORES PARA LOS DIVERSOS MINERALES ENCONTRADOS EN LAS

MUESTRAS, SEGUN EL METODO DE HANAWALT

A continuacion se presentan aleunos valores asociados a los minerales identificados

en las muestras estudiadas

Principales valores de Caolinita

20

121
200
204
212
216
24 R
350
350
360
380
302

Para

26

120
200
2406
350
378

Para

20_
18
200
250

o

1390
4372
520
I8RO
r2e
S3ITR
S0106
S2006
JO2K
1307

2066

AR R

da de

[FRENP NP NP RN

ton

2545
3z 72
241 54
19 09
80 90
IR IR
1363
19009
3545

272

e

1a halaisita se¢ tienen los siguaientes datos

Py
7 3750
31398
3 6187
2 5030
2 3799

metahalois

I AU
7 1995
4 4394
35617

.
03 71
40 01
3274
18 58
16 8]

l,
525
7 64



Apéndice

Para ilita

P O

B84 10 52

181 <4 20U9
217 ERIDLR}
232 Y6778

Para cuarso

20 . d .

s2 169949
140 o 3256
51 5 R671

Para montmoritionita

20 ... .

65 13 5OK
172 5 1552
200 4394

20 o .od
150 5 0060
176 5 0390

255 3 39130

(]

17
1534
12 2o

s 70
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RESULTADOS OBTENIDOS ENLOS ESPECTROS DE INFRARROJIO DE [LAS
MUESTRAS ESTUDIADAS
Se muestra a continuacron {os vitores asienados a las seiales identificadas por el

ada una de ks muestras estudiadas

metodo de espectroscopia de infrarrojo pari

Mucstea |
Bandas en 3094y 3620 ecm’' debidas a los grupos OF-, 1112, 1032 ¢ ' para ALLOH, 914
cm’’ para O-H-AL 713 e para Si-O-R_ 470 e para R-OF]
Dluesten 2
Bandas en 3609 v 3020 cm ', 1032, 012, 796, 002, 628, 000, $30.472 ¢m
Muesira 3
Bandas en 3594, 1620, 3481 1008, 1033 1010, 01, 793 753, 692 628, 000, 540, 472
em’’
Dluestra 3
Bandas en
Mucstra S
Bandas en
Muestra 6
Bandas ¢n
Mucstra 7
Bandas en
stra 8
Bandas en 3693 3620, 3346, 1100, 1033913, 792 754, 094, 510,372 cm !
DMuestra 9
Bandas en 3096,
Muestra 10
Bandas en 3694,
DMuesten 11
Bandas en 3696, 3624, 3450, 1030,
Mucstra 12
Bandas ¢n 3692, 30620, 3652, 3-1.18,

Dlucstra 13
3428, 10243, 754, §349 476 cm’’

Bandas cn 3630,

Muesira 14
Bandas en 3630, 3426, 1026, 822, 75.4, 534_47.4 cm’”’

1604, 1620, 1102, 1036, 161y, 913 702 755 000 542 373 cm’
RO, IR 3070, 3050 109K, 103 JOI2 O3 702 752 692, 530,472 cm!

3032, 3526, 33031022, 752, 530, 476 em !
3099, 3020, 1113, 1032 1010 93, 792 752 093, 538,170 cm!

3620, 333K, P14, 103, 1010913 793 784,696, 540, 370 em’™’

3620, 3452, 1110, 1033, 913,793 752, 600, 540, 470 cm”

Q12 R00, 752, 690, 536,370 ¢’

1116, 1036, 1012, 014, 796, 754, 692, 542, 374 cm™.



Apéndice 77
CLASIFICACION D ARCILLAS

enar 1o clasificacion a las aucillas, no existe un acuerdo que establezca las

Para as

reglas a seguir para incluie un tipo de arcitla dentro de una clasificacion, asi gue existen

muchas mancras  de  clasificarlas. va sea por s apariencia externa, paopicdades,

aplicaciones, origen geologica, composicion quimica. por fa dislancia que existe cntre las

capas que conforman s estructura
fes v usos

cion de Arcillas de acuerdo a sus componentes, propicds

Arcilla compuesta  Esta arcilla contiene una wran proporcion de otros minerales ademas de
los que componen a la arcilla

Arcilla_esmectica s la que no forma pasta al mesclarse con agua, es de color verde o

amarillento, suave al tacto v de fractura concoidea

a arctlla contiene caliza. arena v onidos de hierro Fs de uso cofriente on

Figulina

alfareria, s¢ deslic facilmente con agua y conserva muy bien la forma adquirida, cocida

toma un tinte rojizo

Pizarrosa Esta arcilla presenta una estructura, pero sin sufrir un metamorfismo

Plastica La arcilla que s¢ moldea con facitidad

Arcilla_refractaria  Este tipo de arcilla presenta una alta resistencia al calor, resiste

an proporcion de caolin algo de cuarzo v

temperaturas superiores a los 15007 C. conticne

ningun componente atacable por acidos Se emplea en la fabricacion de crisoles, hornos,

moldes para metales, etc
Arcilla roja Es el material de deposito de muchos tondos oceanicos, cubre alrededor del

60% de la superficie submarina ‘"

CLASIFICACION DE ACUERDO AL TIPO DE CAPA DE LA ARCILLA
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Ortro tipo de clasificacion es de acuerdo al tamaito del espacio intersticial entre las

capas que conforman la estructura de la arcilla. ¢l cual es caracteristico de para cada tipo de

[ _Tapaizi
Subgrupo

) " ilﬂllll 2:1
bgnupo_
mectita

Grupo Vermiculita
Grupo [Hita

upo Nica

Scerpent na-Caolin
Serpentinas, caolines o
Serpentinas  crisolita, antigorita, lizardit
bertierina

Caolines caolinita,  dickita.  nacrita,
hatloysita

Talco-Pisofilita _
Falco, prrolifita

Fupecies Sapomta, hectorita,
montmorillonita, beidelita, nontronita_
Especies  biotita, phlogopita, lepidolita,
muscovita, paragonita, margarita,

donbasita, sudoita, cookei

Tabla 6 1 Clastficacion de arcillas por tipo de capa

arcilla Se subdividen en cuatro principales grupos

Grupo ‘Tamailo aprox. del espacio intersticial en A
Kanditas 7
llitas ) 10
Esmectitas 15
Vermiculitas 145
Z.colitas 25

Tabla 6 2 Clasiticacion de arcillas por distancia interplanar
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