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ANALISIS MINERALOGICO MEDIANTE DIFRACCION DE RAYOS-X .

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

Metodologicamente, se han seguido las siguientes etapas
analíticas:

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

hasta un tamaño inferior a los 2 mm. Posteriormente se han
secado a estufa hasta alcanzar un grado de humedad en torno al

10%. Tras homogeneización y cuarteo de la muestra seca y
triturada, se han separado 5 gramos que se han molido en su

totalidad y se han tamizado hasta tamaños inferiores a las 45
micras (325 mallas).

B). Análisis 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 22 y 652, 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
(radiación Cu k ).

A partir del difractograma de "polvo total" de la muestra,

se ha establecido la composición mineralógica cualitativa,

caracterizándose todos los minerales presentes en la misma, a

excepción de los distintos tipos de filosilicatos.

Posteriormente se ha realizado la estimación cuantitativa

del contenido de cada mineral, utilizándose el método de los

poderes reflectantes. Los poderes reflectantes utilizados han

sido los siguientes:



Cuarzo ........... 2

Feldespatos...... 1

Calcita .......... 1

Dolomita ......... 1

Yeso ........... 1,5

Filosilicatos..0,5

El contenido de cada mineral se ha determinado a partir

del area de su efecto de difracc :ión mas intenso, teniendo
en cuenta el valor de los poderes reflectantes anteriores.

C). Caracterización de los filosilicatos Agregados orientados .

La distinción y cuantificacion de los 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 tamaños inferiores a los 2 mm., y se han puesto en

suspensión con agua destilada mediante agitacion con
ultrasonido.

Con el fin de poder realizar una suspensión acuosa estable
de las partículas arcillosas , se han eliminado en los casos en

que ha sido necesario , los carbonatos , el yeso y la materia
orgánica.

La eliminación de los carbonatos se ha realizado mediante
ataque de la muestra con una solución de ácido acético y
acetato sodico a ph=5, seguida de varios lavados con agua
destilada y de centrifugacion hasta alcanzar su neutralización.

El yeso se ha eliminado mediante sucesivos lavados

acompañados de agitacion, con agua destilada a 252C. Mientras

que la materia orgánica se ha eliminado mediante ataque con una

solución de hipoclorito sodico y ácido clorhidrico, seguida de

varios lavados hasta alcanzar su neutralidad.

De la suspensión estable y al cabo de 8 horas se extraen

2 cm. cúbicos 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 2 y

189, sin ningún tratamiento especifico, y posteriormente otro,



tras haberlo sometido a una sol. vatación con etilen-glicol,
durante 48 horas a una temperatura de 60 2 C.

El otro agregado orientado, ha sido calentado en un horno
a 550 2 C. 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 ..............0,5

Esmectita ............ 2

Clorita ............ 0,6

Palygorskita ....... 0,8

Sepiolita .......... 0,7

D). Resultados obtenidos .

A continuación se indican los resultados obtenidos en los
análisis 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
¡lita/esmectita. Filosilicatos con baja cristalinidad.



HOJA : 17-9 (HERRERA DE PISUERGA)

CODIGO MUESTRA : 17-9 YP-AE 9008

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo . 23%
Calcita : 52%
Dolomita -
Feldespatos -
Filosilicatos 25%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 74%
Caolinita . 20%
Esmectita -
Clorita -
Interestratificados 6%

OBSERVACIONES : Los interestratificados son del tipo
¡lita/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 -
Feldespatos -
Filosilicatos 62%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 64%
Caolinita . 14%
Esmectita . 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

Cuarzo : 13%
Calcita . 12%
Dolomita -
Feldespatos -
Filosilicatos 75%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 47%
Caolinita : 18%
Esmectita . 35%
Clorita -
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 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
Feldespatos -
Filosilicatos 83%

COMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

Ilita : 80%
Caolinita . 14%
Esmectita 6%
Clorita -
Interestratificados -

OBSERVACIONES : Filisilicatos de naturaleza dioctaderica.



E). Conclusiones .

Las seis muestras analizadas de esta hoja, presentan

naturaleza dominantemente arcillosa. A excepción de la muestra

9008 que presenta contenidos bastante elevados de calcita,

estimados en un 52%, en las demás, los filosilicatos son

siempre el componente mayoritario, presentando contenidos que

oscilan entre el 52% (muestra 9007) y el 83% (muestra 9018).

En estas muestras la 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 ¡lita 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.

Acompañan a este mineral en todas las muestras, contenidos

variables de caolinita, que se sitúan entre el 18% de la

muestra 9015 y el 8% de la 9007.

Se ha detectado además la presencia de esmectita en las

muestras 9010, 9015, 9017 y 9018, y cuyos contenidos máximos

del 35% se han determinado en la muestra 9015. También se han

encontrado minerales arcillosos interestratificads del tipo

¡lita/esmectita, en las muestras 9007 y 9008, en porcentajes

del 6%, así como indicios de interestratificados ¡lita/clorita

en la 9010.

Por último se puede destacar, que la ¡lita y esmectita

presentes, son siempre de naturaleza dioctaedrica y se

encuentran con una cristalinidad media o baja.

i
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ANALU I S_. B_IN RtL GICO MEDIANTE_ DIFRACCIOEDE RAYí01-`i.

Se ha realizado e l análisis d e la composición mineraló-

gica por dí r a I.. c :ñn ,^le Raj o x -.-.X de 6 muestras, pertenecient os a

la Hoja d e HERRERA D P I SUERGA (17-9).
Met{_d le c. t t.e s han s egu ido las siguientes esapas

analíticus:
A - ur t f a a S. i. e U lo iPt��Ifá`i wti�1l'� xloly�

tritu-.��, e han tomado 1100 gramos d _ la muestra y _ han

radn hasta 1..3. x1 t-.amado inferior a los 2 mm. Posteriormente se han

s ecado en estufa a humedad en torn o al 10%. Tras, 1
7L1
or11ogeneiza-

"._ón y cuarteo d e l a muestra s ec a y tr i tu r ad a, f_ t1i.)n sep ;:.:1r at- 1 1

10 oradlos que e han molido en su totalidad y se han tamizado

basta `.aalt%1t'ios inferiores a las 41 mi eras (325 mallas),

."-"I 61! J 1'3.S g i r as ±1C}Tr1�1 rir.cl 1�''ras 1.s7 1a1T1a de nlt>i'i-

En la rm.lestr a as! obtenida rae ha realizado un di fracto --

gY- a .Tt1; d e Rayos -X de polvo, con interval o de barrido entre 2 9 y
655 y a una velocidad de g C}1`11s"}met:;ro d e `K/'minuto.

i �'f:.' I�.?_�1 1 1�; ad un equipoqPhili s » 1140,�¡� t «-� o'1..1 ++ �i ct sido t p

s qu i pad u con Cf1C. 1`1 u f'. rL"% (1==1f-or de grafito y con fl,lbo de cobre (r _l-

día is `,y Cu kx)

A partir del di frac ograma obtenido se ha establecido

la composición T(iineral6gis:,' a cualitativa, caracterizándose todos�

l u e minerales p resentes en la muestra a excepción d e lo dis-

tintas tipos de i i l =S s i l icato s.

Po=st•f_rinrmen(.e f ha realizado la estimación cu-Ln`. 1_t-a --

t:-it.'a del c onter_1_í.s_o de cada mineral, por el 1T1é #.t`3do de 1__11 pode
"" +'i e f _snt-s`. Las 1:'íder á re lc f'tanhec utilizados han sido

' ._1 ar~ . . _ . . . . , . . .

Fe l.de pat;o4s ...... 1

Calcita . .. .. . 1

Dolomita ......... 1

F'ilosi } icat_;os.. f1, 1



T�
��., í , f nt•enido d e cada mineral, se ha det.erritirtadcJ a partir

del área de su efecto de d i# r'ac2ic5n mas intenso, tenie ritZf -- , en

cuenta el valor de los poderes reflectantes anterior-es.

C ++ Rry%J.ra<'tF rizaci ón de los fil{3 s I l.,icat os. fli;iref;�ado s or'ien-.ados

La d.istincií5n sy c»i-iantifir_�acicín de los distinbos fi_�f,si._
lica.t.os� se ha realizado a partir de difractogramas elaborados
sobre, agregados orientados. Para ello se han tomado 1,0 grarrtos
de 1_ a muestra sec a y premol idía, .,F s e han puesto en suspens ic-5n
con agua destilada mediante agitación ton ultrasonido.

De la suspensión eslJable, se han extraído ? centírrtetr•os
cubicos• que se culocan sobre portamuestras de vidrio y se de jan
secar al aire. En un volumen ig�,tal de la suspensión se han
eliritina{_ia p�-trcialmerite los carbonatos mediante adición de CI.FF
:,5N, centrifu,gand�.se y lavándose F-tarta p� neutro,

De cada muestra se han obtenido dos agrega-d<--+s orien-
tados. Era uno de- ellos, se ha realizado un difractograrria, entre
2'? ry 189, y 1,rc,,;tericlrrrFente otro, tras haberlo sometido} a un
tratamiento de solvatación con etilen-glicol., durante 48 huras
a una temperatura de 8090.

El otro, agregado orien-tado, se ha calentado en horno a

5 5 09C . durante 48 horas y de él se ha obtenido otro difr.ac o--

gr'arrta. en las rrt�'. trtaS condiciones que el anterior.

El. estudio comparativo de estos tres difractograma , ha

iFlrrrFi"t.'1d{_ det.:.,erminar los distintos minerales de la areS lla

presentes er, la ifii-jestra. y poster¡ ormente se han cuantificado

utilizando los siguientes poderes reflectantes:

Caoiinílla,....... 1

Esmectita...,....

Clorita........ 0,6

Pirofi1ita..... 1, 5

A contiril.tacictri se indicari los resultado: t-3e los ana.li"

sis realizados en cada una de las muestras



REGI N : HERRERA LEE F I SUERGA (165Y

CtOUIGCO MUESTRA : (1 7 -9) 9103

C.OMPOSICI ON MINERALOGICA GLOBAL

Cu, frac
Calcita : --
D i_, 1 ora-i t -a
Felpespato
Fllt3 s iliC: a 1::os

C{OMF=OS TI10t•d MIIIJERALOGICA FIL;OSILICATO

B i ta ? ló

Cao l i nit a 1 8 %
Esrr�ec°ti ta

--
Interestratific°af. os : -
Firafilita 9%

OBSERVACIONES



REGION : HERRERA DE PISUER.GA (185)

CODIGO MUESTRA : (17-9) 9105

COMPOSICION MINERALOGfICA GLOBAL

Cuarzo 13%
Calcita -
I)r3lumita -
Feldespatos
Filosilical-los 87!x.

CAMPOSICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

I1ita 8C/
Caolinita 15%
Esmectita : -
Clorita : -
Interestrati.fi.catlF_ s -
Pircfilita : 5%

)$SER`dAC IONES



REGI{ON : HERRERA DE PISUERGA (165)

CODIGO MUESTRA : (17-9) 910:'

------------------------------------

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo 20%
Calcita 6%
Dolomita
Felde spato
n -1.1.oáili.catoá : 74%.

COMPOSICION MINERALtOGICA FILOSILICATOS

Ilit_.a 62%
Caolinita 18%
Fsmectita indicios
Clor'ita : -
interestr•atificados

OBSERVACIONES



REG ION : HERRERA PE P I SIJERCA (165)

COD IGO MUESTRA : (17-9',,, 9114

-------------------------------------

COMPOSICTobj MINERALOGICA GLO` AL

Cuarzo 19%
Calcita 2%
Dolomita : -
Feldespatos -
F llosilicatus �9%

CC)MPOSiCPN MINERALOGICA FI OSILICATOS

IIita 67%
Caoli n ita 33%
Esmectita : -
Clorita -
Interestratificade s : -

OBSERVACIONES



R.EG ION : IIER.RER.A DE P I SUERGA (165)

COPIGn MUESTRA : (17--9) 9 116

COMPOSICION MINERALOGICA GLOBAL

Cuarzo : 16%,
sal i it. : 7,%
Dolomíta
Fe ldespatos -
Filo1•ilicatos 7 7%

;_'OMPO:_ICION MINERALOGICA FILOSILICATOS

11 it.a 76%
Caol i rli t, a 19%
F'sme t, it.£a. i)%
Ciorita : -
Interest,ratiii>alo 7

OBSERVACIONES :



REGION : HERRERA BE PISUERGA (165)

CODIG( ) MUESTRA : (17-9) 91113

--------------------------------------

COMPOSICION MINERALOGICA GLO]3AL

Cuarzo 22%
-Calcita

Dolomita .indicios

Fe ld epatos --

Tilc ilicatos : 78%

COMPOSICION MINERALOGICA EI:LOSILICATOS

Ilita 76%
C as}l ir:tit a : 2 4 fo

Esraectita
C1c,rlta
interestratifícados

OBSERVACIONES



D. Resumen de, _l o resultado

Tf,d:zis las muestras ara lliüad as de esta holia presentan
f':}rttenidos ele-vados en f' l,sil i catos , situándose los por(}enta _

jY;a frecuen-II-e s de este grupo de minerales en torno al u

Los f r�ter�ii_14t ° en se sitúan entre el 11.°%, de. la
rrt{_testra 91,,)3 y el 22% de la muestra 9118.

t4t_f?rrf}- ci e rl 1 a `i trl { tF c�• r' r1r 91,07> 9114 .�" 9118 s•- ,mee al a det.er-
rFli a{.lo la presenc la de calcita en porcerlta, es s ita.t:zd4,s Yrltr _ e l

rf5 , y —fl 22%. Excepcionalmente la nuestra 9118 contiene indicios

Con respectoa los mirierale s de la la

i 1 ita es siempre el mineral dorainaiate, con contenidos que t, s i-
�,, e, >l J7,` d la muestra ) 111airl entre e ( e r 1 5% de la tft{ 4_.. 1 _t �tra

En todas laos muestras analizadas este mineral presenta
naturaleza d ic+c -II- aédrica.

c?rrlo m riet~ ales acoirfpartantes se enc{.tentra en t.Ddas lt_zs
muestra.,..; c F}o l ín l ta , en contenido s que oscilan entre el 159C` de
i r rf1L ; 4: ;t.r "7i 9105 y el 33% , f's]nf;enis :lo c Qri"'espont ¡ente u la 2fues-

tr~a. 9114.

T carlil, ién se ha detectado c omo mineral secundario un dos
rrl{.tf ;;tras, esrrmectita d e naturalesa dioetae-' Frica, en peque?ío

't,ntenidf-s del 5,%, en la muestra 9118, 0 como 1r14_ ac'zcj`;, ?r; 1_.
rFl {_t e i t r.' a. 91,

Ac,,(-,rrfpañarldcY a li->-s riiínerales anteriores e ha +'}*. Z'rtti-

nado tarrtkli e- n l a presenci a rle pequefios contenidos de � r{}fil.lta

(rrt{..i t f. I" _] Ci 9103 y 91.0 5) .

Po {.,t li_ 1FrkCJ epa-y que destacar l a baja

pre entarl los filosrlica .tos en todas las muestras arlalizadas

Madr i d a 13 de Dif3iemb re de 1990 *.

Fsdc->. M . B rell a

r


