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ANALISTS MINERAIOGICO MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS-X.

Se ha realizado el andlisis mediante difraccién de rayos-X
de 6 muestras, pertenecientes a la Hoja de Herrera de Pisuerga
(17-9).

Metodologicamente, se han seguido las siguientes etapas
analiticas:

A). Preparacién de las muestras.
Se han tomado 100 gramos de la muestra y se han triturado

hasta un tamano inferior a los 2 mm. Posteriormente se han
secado a estufa hasta alcanzar un grado de humedad en torno al
10%. Tras homogeneizacién y cuarteo de la muestra seca vy
triturada, se han separado 5 gramos que se han molido en su
totalidad y se han tamizado hasta tamafos inferiores a las 45
micras (325 mallas).

B). Andlisis difractometrico. Difractograma de polvo.

Con la muestra obtenida a partir del proceso anterior se
ha realizado un difractograma de rayos-X de "polvo total", con
un intervalo de barrido entre 2@ y 65°, y con una velocidad de
goniometro de 22/minuto.

El equipo utilizado ha sido un equipo Philips 1140,
equipado con monocromador de grafito y con tubo de cobre
(radiacidén Cu k ).

A partir del difractograma de "polvo total" de la muestra,
se ha establecido la composicién mineralégica cualitativa,
caracterizandose todos los minerales presentes en la misma, a
excepcién de los distintos tipos de filosilicatos.

Posteriormente se ha realizado la estimacién cuantitativa
del contenido de cada mineral, utilizdndose el método de 1los
poderes reflectantes. Los poderes reflectantes utilizados han
sido los siguientes:



CUArZO.eceeeeeeoes?

Feldespatos......1
Calcita...eeev...1
Dolomita.........1
YesO.. .00 0e...1,5

Filosilicatos..0,5
El contenido de cada mineral se ha determinado a partir
del area de su efecto de difraccién mas intenso, teniendo
en cuenta el valor de los poderes reflectantes anteriores.

C). Caracterizacién de los filosilicatos. Agregados orientados.

La distincién y cuantificacion de 1los distintos
filosilicatos se ha realizado a partir de difractogramas
elaborados sobre "agregados orientados". Para ello se han
tomado por cuarteo 10 gramos de la muestra seca y triturada
hasta tamafios inferiores a los 2 mm., y se han puesto en
suspensién con agua destilada mediante agitacion con
ultrasonido.

Con el fin de poder realizar una suspensién acuosa estable
de las particulas arcillosas, se han eliminado en los casos en
que ha sido necesario, los carbonatos, el yeso y la materia
organica.

La eliminacién de los carbonatos se ha realizado mediante
ataque de la muestra con una solucién de dcido acético vy
acetato sodico a ph=5, seguida de varios lavados con agua
destilada y de centrifugacion hasta alcanzar su neutralizacién.

El yeso se ha eliminado mediante sucesivos lavados
acompafiados de agitacion, con agua destilada a 25°C. Mientras
que la materia orgdnica se ha eliminado mediante ataque con una
solucién de hipoclorito sodico y dcido clorhidrico, seguida de
varios lavados hasta alcanzar su neutralidad.

De la suspensién estable y al cabo de 8 horas se extraen
2 cm. cubicos que se colocan sobre portamuestras de vidrio y
se dejan secar al aire libre.

De cada muestra se han obtenido dos agregados orientados.
En uno de ellos, se ha realizado un difractograma entre 2° y

182, sin ninguin tratamiento especifico, y posteriormente otro,



tras haberlo sometido a una solvatacién con etilen-glicol,
durante 48 horas a una temperatura de 60:C.

El otro agregado orientado, ha sido calentado en un horno
a 5502C. durante 48 horas y de él se ha obtenido otro
difractograma en las mismas condiciones que el anterior.

Es estudio comparativo de estos tres difractogramas, ha
permitido determinar con exactitud los distintos minerales de
la arcilla presentes en la muestra y posteriormente, se han
cuantificado utilizando los siguientes poderes reflectantes:

Caolinita............ 1
Ilita.ceeeeeeneennns 0,5
Esmectita............ 2
Clorita....e.cceu.... 0,6
Palygorskita....... 0,8
Sepiolita.......... 0,7

D). Resultados obtenidos.

A continuacién se indican los resultados obtenidos en los

andlisis realizados en cada una de las muestras.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9007

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 18%
Calcita : 29%
Dolomita : -
Feldespatos -
Filosilicatos 53%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 86%
Caolinita : 8%
Esmectita : -
Clorita .

Interestratificados : 6%

OBSERVACIONES : Los interestratificados son del tipo
ilita/esmectita. Filosilicatos con baja cristalinidad.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9008

COMPOSICION

COMPOSICION

MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 23%
Calcita : 52%
Dolomita : -
Feldespatos : -

Filosilicatos : 25%

MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita T 74%
Caolinita : 20%
Esmectita s -
Clorita : -

%

Interestratificados : 6

OBSERVACIONES : Los interestratificados son del tipo
ilita/esmectita. Filosilicatos con cristalinidad media.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9010

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 17%
Calcita : 21%
Dolomita HEE
Feldespatos : -
Filosilicatos : 62%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 64%
Caolinita : 14%
Esmectita T 22%
Clorita : -

Interestratificados : Indicios
OBSERVACIONES : Se observan indicios de interestratificados del
tipo clorita/esmectita. Los filosilicatos son de naturaleza dioc-
taedrica.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9015

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

13%
12%

Cuarzo
Calcita
Dolomita
Feldespatos
Filosilicatos

75%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 47%
Caolinita : 18%
Esmectita : 35%
Clorita HE

Interestratificados : -
OBSERVACIONES : Filosilicatos dioctaedricos con cristalini-
dad media.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9017

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 15%
Calcita T 9%
Dolomita : -
Feldespatos : -

Filosilicatos : 76%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 56%
Caolinita : 14%
Esmectita : 30%
Clorita : -

Interestratificados : -

OBSERVACIONES : La esmectita presenta una cristalinidad muy
baja.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9018

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 12%
Calcita : 5%
Dolomita HE
Feldespatos : -
Filosilicatos : 83%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 80%
Caolinita : 14%
Esmectita T 6%
Clorita I

Interestratificados :

OBSERVACIONES : Filisilicatos de naturaleza dioctaderica.



E). Conclusiones.

Las seis muestras analizadas de esta hoja, presentan
naturaleza dominantemente arcillosa. A excepcidén de la muestra
9008 gque presenta contenidos bastante elevados de calcita,
estimados en un 52%, en las demds, los filosilicatos son
siempre el componente mayoritario, presentando contenidos que
oscilan entre el 52% (muestra 9007) y el 83% (muestra 9018).
En estas muestras 1la calcita se presenta como mineral
secundario, en contenidos que oscilan entre el 29% (muestra
9007) y el 5% (muestra 9018).

En cuanto a los filosilicatos, la ilita se presenta en
todas las muestras analizadas como el mineral de la arcilla
dominante, en contenidos que oscilan entre el 86% de la muestra
9007 y el 47% de la muestra 9015.

Acompanan a este mineral en todas las muestras, contenidos
variables de caolinita, que se sitdan entre el 18% de 1la
muestra 9015 y el 8% de la 9007.

Se ha detectado ademds la presencia de esmectita en las
muestras 9010, 9015, 9017 y 9018, y cuyos contenidos méximos
del 35% se han determinado en la muestra 9015. También se han
encontrado minerales arcillosos interestratificads del tipo
ilita/esmectita, en las muestras 9007 y 9008, en porcentajes
del 6%, asi como indicios de interestratificados ilita/clorita
en la 9010.

Por udltimo se puede destacar, que la ilita y esmectita
presentes, son siempre de naturaleza dioctaedrica y se

encuentran con una cristalinidad media o baja.
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MINERALOGICO MEDIANTE DIFRACCION DE _RAYOS-X.

Se ha realizado el andlis

de la composicidn minerald-

is
lea por difraccion de Rayos-X de 8 muestras, pertenecientes  a

Metodologicamente, se han seguido las giguientes etapas
2. Preparacidn de las wmuestras para polvo.

Se han tomado 100 grame de la muestra v se han  tritu-
radeo haota un tamalic inferior & los 2 mm. Posteriormente se han

ufs a humedad en torne =21 10%.  Tras homogeneiza—
de la muestra seca v hrituradsa, se han geparado
e han molido en su totalidad ¥ se han tamizado

inferiores a las 45 wicras (325 wmallas)

ligis difractométrica,. Difractograma de polvo.

Frn 1a muestra asi obtenida se ha realizado un difracto-

B
gyama e Rayo
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g-X de polve, con intervalo de barrido entre 290 v

2 v oa una velocidad de goniometro de 29/ /minuto
& £

El equipo utilizade ha sido un equipo FPhilips FW 1140,
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diacidan Cu kxj

monocramador de grafito v con tubo de  cobre {(ra-

"

A partir del difractograma obtenido se ha establecido
1a composicidn mineraldgica cualitativa carachterizandose todos
los minerales presentes en la muestra a excepeidn de  log dis-
tintos tipos de filosilicatos.
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Fosteriovmoente ge ha rvealizado la estimacidn cusniiba-—

tiva del contenido de oada mineral, por el método de los pode
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El contenido de cada mineral se ha determinade a partir
del drea de su  efecto de difraccidn mas  intens o, benlendo en
Y

alor de log poderes reflectantes anteriores.

Ch. Caracterizsacidn de los filosilicatos. Agregados orientados.

La distincidn v cuantificacidn de los distintos filogi-
licatos se ha realizado a partir de difractogramas elaborados
sobre sgregados orientados. Para 21lo se han tomado 10 gramos

la muestra seca vy premolida, v ze han puesto en sus s pensidn
con agua destilada mediante agitacidn con ultrasonido.

De la suspensidn estable, se han extraide 2 centimetr
cubicos  que se colocan sobre portamuestras de vidrio v se dejan
secar al aire. En un volumen igual de 1la suspensidn se  han
eliminado parcialmente los carbonatos mediante adicidn de O1H
8, 5N, centrifugandose y lavandose hasta pH neutro.

De cada muestra se han obtenido dos agregadcs  orien-—

et

tados. En uno de ellos, se ha realizado un difractograma, ertre
22 ¥y 189, ¥ posteriormente obro, tras haberlo sometido a un
tratamiento de golvatacidn con etilen-glicol, durante 48 horas
a uns temperatura de 8002C.

El otro agregado orientado, se ha calentado en horno a
5500C. durante 48 horas ¥ de &1 ze ha obtenido otro difracto-

grama en lags mismas condiciones que el anterior.

El estudio couparstivo de estos tres difractogramas ha

permitide determinar log distintos ninerales de la arcilla
presentes en  la muestra v posteriormente e han cuantificado

utilizando los gsiguientes podeves reflectantes:

Caolinita........ 1
Tlita. . oo L. 0,58
Esmectita........ 2
Clorita........ 0,6

Pirofilita.....1,

[

A continuacidn ge indican los resultados de los andli-

o

realicados en cada una de las muestras
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BEGION : HERFERA DE PISUERGA (185}

CODIGO MUESTRA : (17-9) 9103

COMPOSICION MINEFALOGICA GLOBAL

Cuarzo C11%
Calcita S
Dolomita : -

Feldespatos -
Filogsilicatos : 89%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Tlita 73%
Caclinits 18%
Remectita -
Clorita -
Interestratificados -
Pirofilita 9%

OBSERVACIONES



REGION : HERREEA DE PISUERGA (165}

CODIGO  MUESTRA @ (17-9) 9105

COMPOSICION

COMPOSICION

MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo o 13%
Calcita -
Dolomita : -
Feldespat

[

Filosilicatos @ 87%

MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita 1 80%
Caclinita ;o 15%
Basmectita T -
Clorita M

Interestratificados
Pirofilita

[
39

OBRSERVACIONES



REGION : HEREERA DE PISUERGA (165}

CODIGD  MUESTRA © (

[,
~J

-9} 9107

e

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarno D 20%
Calcita 8%
Dolomita -

Feldespatos -
Filogilicatos @ 74%

COMFOSTICION  MINERALOGICA FILOSILICATOS

Tlita T 82%
Caclinita : 18%
Esmectita o indicios
Clorita :=

Interestratificados -

OBSERVACIONES



REGION : HERREERA DE PISUERGA (165}

CODIGO MOESTRA @ (17-9: G114

COMPOSICION MINERALOGICA GLORBAL

Cuarzo o 18%
Calcits D 22%
Dolomita T -
Feldespatos R

Filogilicatos : 59%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita T B7%
Caclinita 1 33%
Bemectita -
Clorita T -

Interestratificados -

OBSERVACIONES



FEGION : HERFRERA DE PISUERGA (185}

CODIGD MUESTRA @ (17-9; 81186

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 186%
Calcita : 7%
Dolomita -

Feldespatos T -
Filosilicatos @ 7%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Tlita 1 T6%
Caclinita T 19%
Famectita . B
Clorita : -

Interestratificades

OBSERVACIONES



REGION

CODIGO  MIOEST

HERREEA DE PISUEEREGA

{165}

EA (17-9}) 9118

COMPOSTICION

COMFOSICION

OBBEEVACIONES

MINEEALOGICA GLOBAL

Cuarnao 22%
Calcita -
Dolomita indicios
Feldespatos
Filogilicatos T8%

MINEREALOGICA FILOSILICATOS

Tlita T8%
Caolinita 24%
Eosmectita

Clorita
Interegtratificados



Do} Besumen de los resultados,
Todas lasg de esta hoja preserntan

; muestras analizadas d
contenidos elevados en filosilicatos, situsndose los porcenta-

es mas  frecuentes de este grupo Jde minerales en torne al 70% u

Los oontenidos en cuarzo se sitian entre el 11% de 1s
1 el 22% de la muestra 9118,

Ademss en las muestras 9107, 9114 v 9116 se ha detep—
minado la presencia de calcita en porcentajes situados entre el
6% vy «l Z2%. Excepcionalmente la muestra 9118 contiene indicios

de dolomiba.

Con espectc a los minerales de la arcilla, la
ilita es siempre el mineral dominante, con contenidos quie osci-
lan entre el 67% de la muestra 9114 v el 85% de la muestra

9105,

En todas las muestras analizadas este wineral presenta

naturaleza dioctaédricsa.

Como minerales acompafiantes se encuentra  en todas lag
muestras caclinita, en contenidos que oscilan entre el 15% de

ta muestyrs 9105 v el 33%, contenido correspondiente a la muss-—-
tra 9114,

También se ha detectado como mineral secundario en  dog

1
muestras  esmectita de naturaleza dioctaédrica, en peguefios
contenidoes  del 5%, en la muestra 9118, o como indiciocs., er la
maestra 107
Acompaniando a 1os minerales anteriores se ha determi-
nado  también la presencia de pequelfios contenidos de pirofilita
{musstras 9103 v 9105y,

inidad que

For altimo bay que destacar la baja crista
presentan log filosilicatos en =]
Madrid =a 13




