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C. Brime (*).—-INFLUENCIA DEL MODO DE PREPARACION DE LAS MUES-
TRAS EN LA RELACION [(002)/I(001) DE LAS ILITAS

Desde la introduccién de la difraccién de rayos X en los estudios mineralé-
gicos, sus aplicaciones para la identificacién de los filosilicatos se han hecho cada
vez mas extensas y variadas.

Es sabido que dadas las caracteristicas especiales de las estructuras crista-
linas de los filosilicatos su identificacién se ve facilitada mediante la utilizacién de
agregados orientados.

En la presente nota se presta atencién a los problemas que se originan
cuando los diagramas de rayos X, obtenidos a partir de dichos agregados orienta-
dos, se utilizan no sélo para la identificacién y cuantificacién de las distintas fases
minerales que componen la muestra, sino también para la determinacién de
aquellos otros pardmetros que nos han de permitir detectar las variaciones estruc-
turales y de composicién de los minerales.

La relacién entre las intensidades de los picos de difraccién y la estructura
de las micas ya fue puesta en evidencia por NAGELSCHMIDT (1937), quien observé
que la intensidad de la reflexién (002) a 5 A era mucho mas intensa para la
moscovita, mica dioctaédrica, que para las micas trioctaédricas del tipo biotita-
flogopita. Un trabajo mas detallado de BRowN (1955) permite dlstlngmr con base
a la intensidad del pico presente a 5 A, entre una composicién mas rica en
aluminio o en hierro.

KLINGEBIEL, LATOUCHE y TASTES (1968) realizaron una recopilacién de los
principales parametros utilizados para la caracterizacién de la estructura de las
micas mediante difraccién de rayos X, con especial atencién a la relacién entre
las intensidades correspondientes a los picos (001)/(002), mostrando que dicha
relacién es funcién de la geoquimica del medio (KLINGEBIEL y LATOUCHE 1962) y del
tamafio de grano de la muestra.

No obstante, este tipo de indices no alcanzé gran difusiéon en los estudios
geologicos hasta el trabajo de ESQUEVIN (1969). Segiin este autor la relacion entre
las intensidades de los picos (002)/(001) permite distinguir las ilitas ricas en

(*) E.T.S.I.LM., Universidad de Oviedo, Espaiia.
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aluminio de las ricas en magnesio. Esta relacién ha sido utilizada posteriormente
por numerosos autores en combinaciéon con el indice de cristalinidad de la ilita
establecido por KUBLER en 1964.

Sin embargo realizando una lectura cuidadosa de dichos trabajos, no
parece que se haya prestado en ellos especial atencién al método de preparacién
de los agregadoes orientados y por tanto a la influencia que dicho método pueda
ejercer sobre el valor de la intensidad de los picos utilizados en sus anilisis.

La presente nota tiene por objeto principal poner en evidencia la influencia
del modo de preparacién de las muestras en la relacién 1 (002)/T (001).

MATERIAL Y METODO

Se han seleccionado veinte muestras recogidas en diversas formaciones
pertenecientes al Paleozoico cantabrico. Las muestras fueron molidas y dispersa-
das en agua destilada y las distintas fracciones fueron obtenidas por sedimenta-
cién de la suspensiéon de acuerdo con la ley de STOKES. '

En la preparacién de los agregados orientados uno de los primeros proble-
mas que se plantea es el de la cantidad de muestra necesaria(STOKKE y CARSON
1973). Si ésta es muy pequeiia, el efecto de absorcion es elevado disminuyendo
por tanto las intensidades, pero si es excesiva, disminuye la fuerza adhesiva entre
la muestra y la lamina de vidrio (KobpaMA et al. 1977) lo que provoca que la
muestra se despegue durante los tratamientos térmicos.

Durante los dltimos afios se han desarrollado y contrastado varias técnicas
de preparacién de muestras (NAGELSCHMIDT 1941; BRowN 1953; KINTER y D1AMOND
1956; THEISEN y HARWARD 1962; BiscAYE 1965; GiBBs 1965, 1968; FENNER 1966;
GRIFFIN et al. 1968; KNEBEL et al. 1968; DREVER 1971; Copy y THompsoN 1976;
KAaRrLssoN et al. 1978). Aunque GiBBS 1965 puso en evidencia que aquellas formas
de preparacién que implicaban sedimentacién de las particulas en suspensién
acuosa producian segregaciones de los minerales y daban resultados erréneos,
siguen siendo de las mas utilizadas. Por este motivo he escogido los métodos de
sedimentacién, junto con los de succiéon, para la realizacién del presente estudio.

De cada fraccién < 2 p se prepararon agregados orientados siguiendo tres
procedimientos diferentes: a) Depositando unas gotas de la suspensién sobre una
lamina de vidrio. b) Espesando la suspensién, dejandola secar al aire, hasta que
se obtiene una pasta espesa, pero lo suficientemente fluida como para permitir su
deslizamiento sobre una lamina de vidrio. c) Succién rdpida de la suspensién en la
forma descrita por DREVER 1971 y KARLSSON et al. 1978.

Las muestras fueron estudiadas en el difractémetro utilizando radiacién Cu
K a con filtro de niquel.

RESULTADOS

Los resultados obtenidos (Figs. 1 y 2) muestran que no sélo varia la
intensidad absoluta de los picos para cada modo de preparacién de la muestra,
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Fig. 1.-Diagramas de rayos X de muestras representativas. a, b y ¢ hacen referencia a los procedi-
mientos de preparacion_de los agregados orientados indicados en el texto.

sino también las relaciones entre dichas intensidades (Figs. 1 y 2). Asi por
ejemplo tenemos que para la muestra B 380, el valor de la relacién 1(002)/1(001) es
de 0,33 en el caso de que los agregados orientados hayan sido preparados
siguiendo el primer método (a). Esto indicaria segin ESQUEVIN 1969 que nos
encontrariamos en presencia de una ilita pobre en aluminio. Mientras que el valor
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Fig. 2.-Relacién entre la cristalinidad de la ilita y la relacién 1(002)/1(001) (ESQUEVIN 1969). Limites
seglin DUNOYER DE SEGONZAC (1969). A, a, a agregados orientados preparados siguiendo los
procedimientos a b y ¢ respectivamente ‘del texto.

de dicha relacién seria de 0,83 y 0,90 en el caso de que los agregados orientados
hayan sido preparados siguiendo los métodos b 6 ¢ respectivamente (zona de las
ilitas ricas en aluminio).

Representando los valores 1(002)/I(001) frente al indice de cristalinidad 1C
para las muestras (Fig. 2) vemos que si bien se cumplen las tendencias preconiza-
das por ESQUEVIN 1969 : 149 («...la largeur du pic de l'illite varie dans le méme
sens que son rapport 002/001.») los valores de dicha relacién no son estrictamente
comparables.

CONCLUSIONES

Este trabajo muestra que existen varios factores (tamafio de grano, prepa-
raciéon de la muestra...) independientes de los minerales presentes en las mues-
tras estudiadas, que pueden provocar errores de interpretacién. Dado que la
relacién 1(002)/I(001) depende no sélo de la composicion de la capa octaédrica de
las ilitas (NAGELSCHMIDT 1937; BROWN 1955; ESQUEVIN 1969) y del tamafo de grano
de la muestra (KLINGEBIEL et al. 1968) sino también, y en gran medida, de la forma
en que los agregados orientados han sido preparados, creo que no debe utilizarse
dicha relacién para establecer las caracteristicas cristaloquimicas de las ilitas. Al
mismo tiempo se ha visto que el indice de cristalinidad (KUBLER 1964) es practi-
camente independiente del modo de preparacién de los agregados orientados.
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Por idltimo cabe decir que de las tres formas de preparacién de las
muestras indicadas y contrastadas en la presente nota, es la tercera la que aparte
de poseer las ventajas de su rapidez y comodidad, nos permitié6 obtener los
mejores resultados, resultados que son adem4s independientes de la cantidad de
muestra empleada (STOKKE y CARSON 1973).
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