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INTRODUCCION 

Uno de los problemas permanentes que existe dentro del campo 
de estudio de 1as arcillas, es el de su cuantificaci6n y muy par­
ticularmente el problema de la cuantificaci6n del contenido de 
ruarzo, ya que of~ece serias dificultades para su rea1izaci6n. Es­
to nos ha llevado a realizar investigaciones tendientes a desarro­
llar un metodo cuantitativo, que en principio se adapte a nuestros 
materiales naturales, 10 cual es sumamente importante para la in­
dustria .. 

Existen varios metodos de anal isis cuantitativo, los cuales 
se han desarrollado en diversas partes del mundo y muchos de ellos 
llegaron a resultados comparativos satisfactorios, inclusive..J:iuf=. 
man, dice que 1a difracci6n de Rayos Xes quizas el mejor metodo 
individual. 

El anal isis cuantitativo pOl' difracci6n de Rayos X, se basa 1 
en la medida de las intensidades difractadas, asumiendo que las t 
intensidades son una medida directa de la proporci6n de un compo­
nente en una mercla. Desde este pun to de vista, por ejemplo, si en 
una mezcla las reflexiones del cuarzo son dos veces mas intensas 
que las de otra muestra, se podrla decir que el cuarzo se encuen­
tra en una relaci6n 2:1 en las mismas, teniendo en cuenta que esto 
se cumple s610 en casos especiales. 

Nosostros ~emos encontrado, que si bien las intensidades de 
las reflexiones (h, k, 1) son proporcionales a la cantidad de mine­
ral presente y la relaci6n que guardan es lineal, la misma puede 
expresarse as'i: 

II + 12 
/ '	 = ~~ Qz 
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siendo	 II intensidad de (100) de cuarzo
 
12 intensidad de (101) de cuarzo
 
Qz cuarzo
 

Todos estos aspectos y las tecnicas que se aplican en difracto­
metria son tratadas en forma extensa por Klug and Alexander (1967) 

Un factor importante a tener en cuenta son los coeficientes de 
absorci6n linear ( ~) y masico ( ~*) de los minerales analizados, 
los cuales expresan la disminuci6n de la intensidad de un haz de 
Rayos X que pasa a traves de la materia. E1 primero de estos coefi ­
cientes ( ~), esta definido por la relaci6n -dIll = ~ d x , 0 I=Ioe-~X, 
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donde -di es la disminuci6n de la in ten sidad al at ravesar un espe­
sor dx, 10 es la intensidad incide~te ella intensidad despu~s de 
pasar un espesor total x. En la segunda ecuaci6n el exponente pue­
de ser escrito -( uf p) ~ x, donde p es la densidad del material y x 
es la masa por unidad de area del absorbente . La intensidad es el 
flujo de energ~a por unidad de area del hal de Rayos X; la canti ­
dad (ufp) es el coeficiente de abosrci6n de energia por unidad de 
ma sa del material. y es independi ente de l a densidad. 

El coeficiente de absorci6n m5si co u* es igual: 

p * = ~~ f () 

ambos 1J y u* var f an con 1a 'lonq i tud de onda d~ 1a radi aei on . 

Algunos coeficientes de absorci 6n m~s ica u* de minerales y 
-xi dos para radiaci6n de CuKa, t ornados de Brown (1961). son los 
sigu i ent es : Calcita, 71; Pirita, 200; illita, 51; Caolinita, 31; 

t ocl asa , 49; 5i02, 34,9; etc. 

ETDuO S Y PROCEDIMIENTOS UTILIZADOS 

El principal problema que se presenta cuando se quiere reali ­
zar un analisis cuantitativo, es el de obtener la reproductividad 
de los resultados al analizar distintas alicuotas de la misma mues­
tra, sobre to do en muestras preparadas con proporciones conocidas 
de un determinado mineral (artificiales). 

Los detalles de las experiencias que hemos realizado son vali ­
dos para el analisis porcentual de cuarzo en caolinita, habiendose 
logrado una estandarizaci6n del metodo y que puede ser aplicable en 

/	 cualquier equipo siempre y cuando se obtenga una buena reproductivi­
dad de los resultados. 

METODO CON ESTANDAR INTERNO 

Los pasos que se han seguido son los siguientes: 

1.	 Se obtuvo muestra de caolinita pura procedente de Georgia, 
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EL.UU., totalmen te exenta de cuarzo. El cuarzo se obtuvo como pro:" 
ducto de molienda y posterior f raccionamiento granulometrico. Siem­
pre se debe te ner en cue nta el tamano de par t f cul a. Go rdon y Harris 
(1955-1956), es t ud ia ron las in te nsidades de las refl exiones del 
Cl l rzo en f rac ciones gradadas entre 0, 3 a 300 mi crones, observando 
que las max imas i nt ens i dades eran bbt eni das en el r ango entre 5 a 20 
mi crones pudi endo extenders e este entre 4 y 35 mi crones. Tanto en la 
fracci6n mas fina. como en l a mas gruesa, se observa una brusca dis­
m~ ~ u c i 6n de las ln tens idades. Las menores i ntensi dades que muest ran 
l i ; partfculas mayores, son debidas a fen6rnenos de exti nci6n y la 
d ;mi nuci6n de la i~tensidad en partl culas menores pueden ser atri ­
bi,i das a 1a exi s t enet a de una capa amorfa II que rodea a 1as mi smas ,II 

como	 10 observaron tambien Gordon y Harris (op. cit .) . 

Po r esta raz6n, la molienda de" cuarzo para mezcl as ar t ifi ci a­
les debe real i zars e hasta que el total pase tamiz malla 325, en cuyo 
caso se ~bti ene re productiv i dad en l os re sul t ados de las ~ntensida­

des. 

2. Con caolfn pure (Georgi a) y cuarzo mol i do de granulometrfa 
controlada, se reali zaron me zclas art if i ci al es desde 5 % a 90 % con 
una gradaci6n de 5 ~~ , las cuale s fueron me zcl adas y homogeneizadas 
de la siguie nt e manera: pr i mero se mezcl an umbos minera1es en morte­
r J de agata duran te 10 mi nutos y l uego se t ami za la n~lc la por malla 
210, re piti endo 3 veces cada operaci 6n para c3da muest ra. 

3. Se coloca l a rnuestra en un po r t .nuucs t ras de al umin i o. La 
mues t r a debe ser preparada de ta l fnrma de obtene r un pre parado no 
or i ent ado y compa ctad o convenientement e de ta l manera que la super­
fi ci e que sera expues ta a los RJyos Y. sea homo genea, can 10 cual se 
cunsi gue que la superf ic ie especi fi ca de cada mi ne ral sea l a maxima 
en t odo el preparado expues t o d l os Rayos X. 

4. Toma de in tens idadps : cada una de l as I!lues t ras preparadas de 
l a forma sefia l ada precedentemente , C: :, col ocada en eI qoni dme t ro para 
ser expuest a a los Rayos X. Los p i cos cuyas inte ns idades van a me di r ­
se son se1 ecc i onados r revi ament e, pur 10 t anto en el ang ul o 2 0 co­

/'	 rrespondiente , 5 1? b US Ld en forma manual l a ma xima in t ensidad y es 
a l l i , con el goni 61 lietro f i j o , donde se t ernan l as lecturas a un tiempo 
constante. En nuestro caso se han t omado 3 le ct uras de 10 segundos 
cada una par a cada pi co y en tres pos ic iones dis t i nta s de la muestra; 
es deci r se t oman 3 l ect uras en el centro de l prepa rado , t res corrien­
do el pOl' tamuest r as hacia atras y tres corri endo e l porta muestras ha­
C j il adel .inte , de tal forma de lo gral'l a con tr i buci on t otal en las re­
f l exi ones de cada uno de lo s pi cos l e i dos , Se debe te ner cuidado siem­
pre que 1a mues t r a sea banada en cada pas i ci on par 1a tota l i dad del 
haz de Rayos X. 

RESULT ADOS OBTENIDO S 

Ta l como se senala ra pre c ecten tell~n te, e l mayor problema econ ­
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trado, fue e1 de 1a repruductividad de los resultados obtenidos, es 
asi que en un principia los mismos fueron totalmente aberrantes, 
hasta que se consigui6 lograr una bUEn~ tlomogeneizaci6n y 1a compac­
taci 6n adecuada eli 1a prepa r a e ion de 1a mues tra , con 10 cua1 se ob­
tuvieron resultados m5~ coher'ent es. 

En !a tabla I pueden observarse la s intensidades de los picos 
de 4,26 A (100) y 3,33 A(101) de cuerzo pCJra mezc1as de cuarzo y 
caol In entre 5' y 90 ~; . En 1a fig ura 1, se rnuestra un gratico en e1 
cua1 se ha representado en las abcisds, e1 porcentaje de cuarzo y 
en las ordenadas los val ores de I(lOO)Qz + I(lOl)Qz de 1a tabla 1. 
Los mismos corresponden a la maxima intensidad 1elda, como se expli ­
cara anteriormente. Tal COIW puede vers e en e1 misrno , existe una va­
riaci6n lineal entre los va10rcs obt enidos de I(100)QZ + I(101)QZj2 
Y e1 porcentaje de cuarzo. Se ha comprobado que las desviaciones que 
se observan, se debi'an a problemas de homogeneizaci6n de 1a muestra. 
Estas, al ser nuevamente hornogeneizadas daban puntos que cai'an sobre 
la recta te6rica. En las ul t irnas determinaciones, se ha logrado te­
ner una desviaci6n inferior al 1 %, valor que es muy satisfactorio 
dado los fines que se persiguen. Es obvio recordar que las mezc1as 
fueron de cuarzo y cao1inita pura. 

Una vez obtenida 1a recta que re1aciona las intensidades con e1 
tanto por ciento de cuarzo, se rea1izaron lecturas sobre rnuestras 
naturales de 1a Provincia de Buenos Aires, especia1mente de las ar­
ci11as refractarias que contenian unicamente cuarzo y cao1inita. Es­
~as muestras fueron ma1idas en molinos rotatorios de porce1ana hasta 
que 1a tota1idad pas6 ma11a 120 y despu~s una a1i'cuata fue mol ida en 
mortero de ~gatahasta que 1a totalidad pas6 ma11a 325 y se prepara­
,'on en id~ntica forma a las anteriores. En estas 1ecturas se pudo 
apreciar una alta homogeneidad en 1a rnuestra, 10 cual se debe sin du­
da a que natura1mente ya est~ distribuido e1 cuarZQ en toda la mues­
tra y que e1 proceso de mo1ienda en rnolino rotatario por una parte 
, en mortera de agata par otra, unida esto a los das ta~izados que 
mp1ican, haeen que se obtenga una excelente homogeneizaci6n, 10 cua1 
e revela en 1a obtenci6n de los resultados. Hecho e1 c~lcu1a de los 

, /	 

i.ri smos y vo1cados a1 grafica I, se ob tuv i eron los tanto por ciento 
de cuarzo en las muestras. Las muestras ana1izadas contaban con ana­
li5is qUlmicos comp1etos rea1izados en el LEMIT, (tabla II) por 10 
'Canto a1 tener uni cerren te cuarza y cao l i ni t.a presentes en 1a mues tra , 
can el calculo de la f6rmu1a estructura1 de cao1inita, se puede de­
ducir e1 tanto por ciento de cuarzo en 1a mue stra. Los resultados en 
ambos casos fueron identicos can un error de ± 1 %, can 10 cual dedu­
cimos que el me todo es perfectamente ap1icab1e a 1a determinacion del 
porcentaje de cuarzo en las arci11as de 1a Provincia de Buenos Aires. 

METODO CON ESTANDAR EXTERNO 

A e fe ctos de i nde pendizar viJ t'i ,d,: : " ,. cqui po de Rayos X, re­
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gistrador. etc .• como tambien de disponer de un metoda cuando hay
 
s u~erposicion de picos tales como ill ita 3,33 Acon 3,34 ~ de cuar­

zo, etc. se puso a prueba el metoda con estandar externo. Se agre­

go fluorita pura a las muestras en una proporcion conocida; en
 
nuestro caso. hemos dividido el peso total de la muestra por 5 y
 
agregamos de fluorita el valor obtenido de esta operaci6n. Siendo
 
conocida t~mbien la proporci6n de cuarzo. se procedi6 a la homoge­

neizacion de la muestra en forma similar a la se~alada precedente­

mente. Para este caso. se tomaron lecturas de los picos correspon­

dientes a (112) para el cuarzo y a (200 ) para fluorita. La relacion
 
entre .:
 

I(112)Qz 

I(200)F 

y el porcentaje de cuarzo, es lineal. En la t abla III se ofrecen los 
dato~ de intensidades de mezclas artificiales de cuarzo, caolfn y 
fluorita, desde 10 a 90 por ciento de cuarzo. En la figura 2 se mues­
tra un grafico de intensidades de cuarzo y fluorita en funci6n del 
porcentaje de cuarzo. construido en base a los datos de la tabla III. 
La ventaja de este metoda es la independencia de las condiciones del 
equipo para la cuantificaci6n. perc S1 se debe tener muy en cuanta 
la homogeneizaci6n de la muestra; ademas tal como dijimos precedente­
mente se eligen picos de Qz y fluorita que no se superponen con los 
de arcillas, evitando de esta manera cometer errores. La mayor exac­
titud se obtiene cuando los resultados de lecturas de intensidades 
en las diferentes posiciones y de diferentes alfcuotas de la muestra 
son simi lares 0 con diferencias poco significativas. 

I· 

Finalmente se senala que no se pueden tener en cuenta las inten­

sidades del cuarzo 100 por ciento como referencia ya que a traves de
 

. la~ experiencias realizadas. se ha observado que al tener cuarzo pu­

ro las intensidades son menores que una mezcla de 90 por ciento de
 
cuarzo con 10 por ciento de caolinita par ejemplo. Esto se debe a
 

/	 que la caolinita actGa como aglutinante haciendo que la superficie 
especlfica del cuarzo expuesta a los Rayos X sea mayor. ya que al 
estar presente la caolinita se puede obtener un preparado bien compac­
tado, con una superficie comp1etamente lisa; en cambio al tener cuar­
zo puro. dadas sus caracterfsticas, no se obtiene la misma superficie 
en el preparado, por mas que se 10 compacte. y por 10 tanto la super­
ficie especlfica del cuarzo expuesta a los Rayos X es n~nor. Se ha 
verificado esto mismo para ambos casos expuestos. 

CONCLUSIONES 

1.	 Se ha demostrado que los metodos expuestos , para mezclas .de 
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y el porcentaje de cuarzo, es lineal. En la tabla III se ofrecen los
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Finalmente se senala que no se pueden tener en cuenta las inten­

sidades del cuarzo 100 por ciento como referencia ya que a traves de
 

, la~ experiencias realizadas, se ha observado que al tener cuarzo pu­

ro las intensidades son menores que una mezcla de 90 por ciento de
 
cuarzo con 10 por ciento de caolinita por ejemplo . Esto se debe a
 

/	 que la caolinita actua como aglutinante haciendo que la superficie 
especifica del cuarzo expuesta a los Rayos X sea mayor, ya que al 
estar presente la caolinita se puede obtener un preparado bien compac­
tado, con una superficie completamente lisa; en cambia al tener cuar­
zo puro, dadas sus caracterfsticas, no se obtiene la misma superficie 
en el preparado, por mas que se 10 compacte, y por 10 tanto la super­
fi ci e especi fi ca del cuarzo expuesta a l os Rayos X es menor. Se ha 
verificado esto mismo para ambos casos expuestos. 

CONCLUSIONES 

1.	 Se ha demos trado que los metodos expues tos , para mezcl as .de 
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------------ ---------------

caolinita y cuarzo son perfectamente aplicables y correctos en 
mu estras de la Provinci a de Buenos Aires. 

2. Se ha obtenido buena reproductividad de resultados, tan­
to en las mezclas artificiales como naturales, cuando estas han 
sido correctamente homogeneizadas y preparadas can una compacta­
ci6n adecuada, 10 cual se revela en la similitud de resultados al 
realizar las mediciones de intensidad en las distintas posiciones 
del portamuestras y de diferentes porciones de la misma muestra. 

3. El control efectuado, teniendo en cuenta el analisis 
qufmico en muestra~ naturales de la Provincia de Buenos Aires de 
caolinita y cuarzo puros, con las determinaciones por Rayos X de 
las mismas muestras, ha proporcionado excelentes resultados. 
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