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INTRODUCCION

La transformaciéon de caolinita en mica dioctaédrica ha
sido descrita y sintetizada en diferentes condiciones de
temperatura, pH y ambientes quimicos (Chermark y
Rimstidt, 1990; Huang, 1993; Bauer et al, 1998;
Bentabol et al, 2003, 2006a). Sin embargo, la
transformacion de la caolinita en micas trioctaédricas no
ha sido estudiada. No obstante, la biotita se ha
sintetizado a partir de geles a altas temperaturas (Hewitt
y Wones, 1975; Frank-Kamenetskii et al., 1990; Papin et
al., 1997; Boukili et al., 2015).

El objetivo de este trabajo ha sido investigar la
sustitucion de Al por Mg en la capa octaédrica de las
micas sintetizadas a 400°C a partir de caolinita, utilizando
soluciones con diferente contenido en Mg?* y en Na*
y/o K*.

METODOLOGIA

En esta investigacion se describe la sintesis de micas a
partir de caolinita de Georgia de baja cristalinidad
(patron KGa-2), sometida a una intensa molienda. Para
ello se ha trabajado con tres sistemas quimicos: NaxO-
MgO-ALO3-Si02-H20 (reacciones RH y R), K2O-MgO-
AbO3-8102-H20  (reacciones PH y P) y KxO-NaO-
MgO-ALO3-Si02-H20 (reacciones SH, S y OH) en
reactores de alta presiéon Inconel 600 (Parr 4740), a
temperatura constante de 400°C y con una relaciéon
solucion:solido de 1:15. Las reacciones indicadas para
cada sistema quimico se diferencian en los tiempos de
reaccion (entre 30 minutos y 30 dias) y las diferentes
concentraciones de Mg2* (0,27 y 0,40 mol/L) empleadas
en la sintesis.

Los productos sélidos de las reacciones han sido
caracterizados mediante difraccién de rayos X,
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier y
microscopia electrénica de transmisién, en este ultimo
caso, con la fraccion < 2um de las
seleccionadas embutidas en resina epoxi.

muestras

Macla n° 24. Junio '19 | revista de la sociedad espafola de mineralogia

RESULTADOS
Difraccién de rayos X

El anilisis de los difractogramas de rayos X obtenidos
de los productos sélidos formados en las distintas
reacciones indican la presencia de la asociacion
mineral mica + caolinita rica en Mg + serpentina
aluminica, junto a cantidades menores de boehmita
(reacciones PH y P), natrolita potasica (reacciones SH
y S) y sodalita (reacciones RH y SH). La caolinita y la
serpentina son muy similares a las sintetizadas en
trabajos previos (Bentabol et al., 2006b, 2010).

Las diferencias mas importantes entre las reacciones es el
contenido en Mg en solucién. Este contenido hace que
la relacién mica/serpentina+caolinita decrezca cuando
aumenta el contenido en Mg. Sin embargo, no influye en
la composicién de la capa octaédrica.

El aumento de tiempo de reaccién produce dos cambios
evidentes, la mejora en la resolucion de las reflexiones y
la aparicién de clorita. En las reacciones ensayadas con
K se observé un estrechamiento del pico a 10.21 A,
acompafiado de un aumento del espaciado de la
reflexién 060. En las reacciones libres de K se observa
una clara evolucién de una fase micicea a 12 A hasta
9.65 A, correspondiente a una mica tipo preiswerkita
(biotita sédica), pasando a paragonita a las 3 horas de
reaccion.

Se realizé el refinamiento de los parametros de la celdilla,
recogidos en la tabla 1.

Tabla 1. Parimetros (A) de la celdilla unidad de algunas de las micas
sintetizadas.

Reaccion a b ¢ 1

PH-1 dia 5,267 | 9,169 | 10,153 99,90
PH-30 dias 5,347 | 9,286 | 10,264 | 100,26
RH-1 dia 5,220 | 9,050 9,790 100,21
RH-30 dias | 5,220 | 9,043 9,798 100,22

http://www.ehu.eus/sem/revista/macla.htm



Microscopia electrinica de transmisidn

El estudio realizado mediante microscopia electrénica
reveld, en el caso de las reacciones en el sistema con K,
la siguiente evolucién con el tiempo de reaccién: a 30
minutos, flogopita + mica blanca + serpentina +
caolinita, a 3 horas, la misma asociacion, pero desaparece
la caolinita, que se transformé a tiempos largos en
biotita+clorita (Tabla 2, 3). La mica blanca se caracteriza
por una combinacién de sustitucion fengitica y biotitica
(Tabla 2, 1) y, la biotita, por la presencia de elevados
contenidos en VIAL (Tabla 2, 2-3).

En las reacciones libres de K se observaron cristales
grandes de serpentina y caolinita asociados a particulas
de pequefio tamafio de mica sédica. La diferencia
fundamental observada con el tiempo de reaccién fue en
la composicién de estas micas. A pocas horas, las micas
muestran composiciones sodicas de caracter illitico
(Tabla 2, 6-7) y, a 30 dfas de reaccion, las particulas
tienen mas Mg, como la preiswerkita (Tabla 2, 4-5).

El sistema mas complejo fue el de las micas sintetizadas
utilizando Na y K, donde se observaron dos poblaciones
de micas. La poblacién mads abundante mostré que
dominaba la sustitucién fengitica y una gran variedad de
proporciones de Na/K, desde moscovita a mica sédica,
pasando por micas intermedias; la segunda poblacién se
caracteriza por la sustitucién biotitica y una relacién
Na/K también variable (Tabla 2, 6-8).

Espectroscopia infrarroja

En los espectros de infrarrojos de los productos solidos
de las reacciones se observan las bandas caracteristicas
de las micas, pero a pocas horas de reaccion aparecen
asociadas a caolinita y, a tiempos largos, a serpentina.

DISCUSION

Los resultados obtenidos mediante DRX y TEM son
coherentes y complementarios, ya que el TEM permite,
ademas, discriminar aspectos composicionales y
confirma que en la asociacién mica+serpentina-
Al+caolinita-Mg obtenida a partir de la caolinita a 400
°C, las micas neoformadas se caracterizan por una
composicion muy variada (Tabla 2).

El incremento del contenido en Mg?* en solucién causéd
un incremento de la relacidén serpentina/mica en los
productos de las reacciones, sin embargo, parece que no
afecta de manera importante a las composiciones de la
mica ni de la serpentina.

El aumento de la relacién Na/K en los sistemas
ensayados con Na+K caus6 un relativo descenso en la
presencia de los términos ricos en K.
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Tabla 2. Composiciones medias de las micas sintetizadas en las
distintas reacciones.

PH RH SH|OH | S

1 2 3 4 5 6 7 8

Si 325 2.89 2.69 |3.74 3.61 [2.93 |3.30 |3.20
VAL 0.75 1.11 1.31 (0.26 0.39 |1.07 [0.67 |0.80
VIAI |1.83 1.15 1.05 |1.65 1.28 |1.81 |1.84 |1.75
Fe 0.15 0.98 10.04 0.06 [0.05 |0.02
Ni 0.29 0.05 0.08 10.07
Mg (0.12 1.22 0.72 (0.28 0.87 {0.96 [0.13 |0.31
doct {210 2.66 2.75(2.01 230 |2.89 |1.99 (2.06

Na 0.57 0.66 |0.20 [0.48 |0.74
K 0.72 0.65 0.77 0.56 [0.48 10.20
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