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Resumen

Titulo: Caracterizacion mineralogica, quimica y térmica de la vermiculita de Ciénaga, Magdalena
— Sector NW de Sierra Nevada de Santa Marta (SNSM) *

Autor: Yisell Dayana Ropero Gerardino, Daniel Santiago Carrascal Jaimes™"

Palabras Clave: mineralogia, vermiculita trioctaédrica, estructura 2:1, hidratacion interlaminar,

cationes interlaminares, carga laminar, deshidratacion, deshidroxilacion.

La vermiculita cruda de Ciénaga, Magdalena, extraida en estado natural y actualmente
desaprovechada en su fraccion fina, fue caracterizada para determinar su composicion
mineraldgica, quimica y térmica. Partiendo de la estructura 2:1 de los filosilicatos y la carga
laminar que surge de sustituciones isomorficas (Guggenheim, 2006), se aplico un enfoque
descriptivo mixto: analisis macroscopico y petrografico en estereoscopio y secciones delgadas,
difraccion de rayos X (DRX) para confirmar reflexiones tipicas y el caracter de la capa octaédrica,
microscopia electronica de barrido con espectroscopia de energia dispersiva (SEM-EDS) para
analizar la morfologia y espectros elementales, fluorescencia de rayos X (FRX) para o6xidos
mayoritarios y formula estructural, espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con
reflectancia total atenuada (FTIR-ATR) y espectroscopia Raman para identificar modos
vibracionales, los grupos composicionales y analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria
diferencial de barrido (DSC) para reacciones asociadas a deshidratacion y deshidroxilacion. La
muestra procede de la unidad Neis de Buritaca (PTnb), un complejo polimetamoérfico asociado al
orogeno Permotriasico y modificado por eventos magmaticos jurasicos y paleocenos (Tschanz et
al., 1969; Cardona et al.,,2010) Los resultados mostraron una vermiculita trioctaédrica
mineraldgicamente dominante, con ocupacion de sitios octaédricos por Mg?*" y notable Fe*”,
ademas de Ti*" en su capa tetraédrica. La formula propuesta refleja sustituciones y cationes
interlaminares hidratados que estabilizan dos capas de agua, confirmadas por bandas FTIR y
Raman. El perfil térmico evidencié pérdida de ‘“agua libre”, deshidratacion interlaminar y
deshidroxilacion, con perfiles endotérmicos que validan la estabilidad bicapa. En conjunto, la
investigacion valida el caracter trioctaédrico, el entorno quimico, la elevada carga laminar y la
estabilidad térmica de esta vermiculita dentro de la unidad Neis de Buritaca (PTnb).

* Trabajo de Grado
** Facultad de Ingenieria Fisicoquimicas. Escuela de Geologia. Director: Jesus Hernando Mendoza
Forero. MSc. Codirector: Luis Carlos Mantilla Figueroa. PhD.
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Abstract

Title: Mineralogical, chemical and thermal characterization of vermiculite from Ciénaga,
Magdalena — NW Sector of Sierra Nevada de Santa Marta (SNSM)®

Author(s): Yisell Dayana Ropero Gerardino, Daniel Santiago Carrascal Jaimes =

Key Words: mineralogy, trioctahedral vermiculite, 2:1 structure, interlaminar hydration,

interlaminar cations, layer charge, dehydration, dehydroxilation.

The raw vermiculite from Ciénaga, Magdalena, extracted in its natural state and currently untapped
in its fine fraction, was characterized to determine its mineralogical, chemical and thermal
composition. Starting from the 2:1 structure of phyllosilicates and the layer charge arising from
isomorphic substitutions (Guggenheim, 2006), a mixed descriptive approach was applied:
macroscopic and petrographic analysis in stereoscope and thin sections, X-ray diffraction (XRD)
to confirm typical reflections and the octahedral sheet character, scanning electron microscopy—
energy dispersive X-ray spectrometry (SEM—-EDS) to analyze the morphology and elemental
spectra, X-ray fluorescence (XRF) for majority oxides and structural formula, attenuated total
reflection—Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR-ATR) and Raman spectroscopy to
identify vibrational modes and compositional groups and thermogravimetry analysis (TGA) with
differential scanning calorimetry (DSC) for reactions associated with dehydration and
dehydroxylation. The sample comes from the Neis de Buritaca unit (PTnb), a polymetamorphic
complex associated with the Permo-triassic orogen and modified by Jurassic and Paleocene
magmatic events (Tschanz et al., 1969; Cardona et al., 2010). The results showed a mineralogically
dominant trioctahedral vermiculite, with occupation of octahedral sites by Mg?* and notable Fe**,
in addition to Ti** in its tetrahedral sheet. The proposed formula reflects substitutions and hydrated
interlaminar cations that stabilize two water layers, confirmed by FTIR and Raman bands. The
thermal profile showed loss of “free water”, interlaminar dehydration and dehydroxylation, with
endothermic profiles that validate the bilayer stability. Overall, the research validates the
trioctahedral character, chemical environment, high layer charge, and thermal stability of this
vermiculite within the Neis de Buritaca unit (PTnb).

* Degree Work
“Faculty of Physicochemical Engineering. School of Geology. Director: Jestis Hernando Mendoza
Forero. MSc. Co-director: Luis Carlos Mantilla Figueroa. PhD
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Introduccion

Los minerales arcillosos, componentes esenciales de la litosfera y agentes clave en ciclos
geoquimicos globales, destacan por su estructura cristalina y versatilidad quimica. Estos
filosilicatos, producto de meteorizacion de minerales preexistentes o procesos hidrotermales, no
solo actiian como registros geoldgicos de condiciones paleoambientales, sino que desempefian un
papel fundamental en aplicaciones industriales, agricolas y ambientales. Dentro de este grupo, la
vermiculita destaca como una curiosidad geoldgica por su capacidad de expansion térmica e
intercambio 16nico, caracteristicas directamente relacionadas con su composicion, su estructura
quimica y la particularidad de su red cristalina interlaminar hidratada, atributos que le confieren
propiedades fisicoquimicas Unicas.

Si bien existe una amplia base de conocimiento sobre los minerales arcillosos, la fraccion
fina de la vermiculita extraida en Ciénaga, Magdalena, permanece subestimada en su potencial
economico y cientifico. Este mineral, obtenido en estado crudo—natural por la empresa
Electrofumigacion Toro S.A.S., es sometido a un tamizaje inicial en el que la fraccion gruesa
(retenida en malla N.° 30, >0.6 mm) se procesa y comercializa con fines industriales, mientras que
la fraccion fina (<0.6 mm) se almacena sin aprovechamiento, debido al desconocimiento de sus
propiedades. Esta falta de conocimiento se debe a la ausencia de una caracterizacion que revele
sus propiedades mineraldgicas y quimicas que permita no solo inferir condiciones geologicas
pasadas, sino también evaluar su potencial para el aprovechamiento industrial. En la Sierra Nevada
de Santa Marta (SNSM), la investigacion sobre vermiculita ha sido escasa y centrada en otras

regiones del pais; solo Campos et al. (2009) abordaron una especie mineral de Santa Marta. Ante
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este vacio, se planted la siguiente pregunta de investigacion: ;cual es la composicion mineralogica,
quimica y térmica de la vermiculita cruda de Ciénaga, Magdalena?

Por consiguiente, esta investigaciéon tuvo como objetivo caracterizar dicha vermiculita
mediante un enfoque metodologico mixto que integrd observaciones macroscopicas, estudios de
secciones delgadas, analisis de imagenes SEM y técnicas instrumentales de anélisis quimico y
térmico con el fin de determinar su composiciéon quimica, identificar la estructura cristalina y
evaluar el comportamiento térmico. Los hallazgos aportaron datos sobre las propiedades de la
vermiculita cruda y fina, estableciendo bases para futuras aplicaciones y contribuyendo al
conocimiento de los minerales arcillosos en Colombia.

Figura 1

Mapa localizacion zona de estudio
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1. Objetivos

1.1 Objetivo General

Caracterizar mediante analisis mineraldgicos, quimicos y térmicos la vermiculita cruda de
Ciénaga, Magdalena.

1.2 Objetivos Especificos

Identificar la morfologia y las propiedades mineraldgicas y cristalinas del material de
estudio a partir de analisis macroscOpico con estereoscopio, andlisis de secciones delgadas,
difraccion de rayos X (DRX) y microscopia electronica de barrido (SEM).

Determinar la composicion quimica, la estructura cristalina y el entorno quimico de la
vermiculita mediante fluorescencia de rayos X (FRX), espectroscopia infrarroja por transformada
de Fourier (FTIR) y espectroscopia Raman.

Evaluar el comportamiento térmico de la vermiculita cruda empleando las técnicas de
analisis termogravimétrico (TGA) y calorimetria diferencial de barrido (DSC) con el fin de

identificar reacciones térmicas asociadas a sus propiedades estructurales y composicionales.

2. Marco conceptual y estado del arte

Este capitulo aborda los fundamentos conceptuales sobre las propiedades quimicas y
estructurales de la vermiculita y una revision bibliografica de estudios previos sobre vermiculita
cruda en Colombia. Ademas, se presenta un antecedente importante sobre la granulometria del

material recibido y el contexto geologico regional de la zona de procedencia del material.
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2.1 Estructura y composicion quimica de la vermiculita

La CNMMN (Commission on New Minerals and Mineral Names) define un mineral como
un elemento o compuesto quimico cristalino producto de procesos geologicos, definicion que sirve
de base para abordar los minerales arcillosos, los cuales, segin la AIPEA (Association
Internationale pour I'Etude des Argiles) y la CMS (Clay Minerals Society), pertenecen al grupo de
los filosilicatos y confieren plasticidad a las arcillas. La organizacion estructural de estos minerales
se describe mediante términos como plano (plane), capa (sheet) y lamina (layer) (Guggenheim et
al., 2006), donde las capas tetraédricas (T), formadas por tetraedros con oxigenos basales y
apicales, se enlazan con capas octaédricas (O) que contienen aniones y cationes centrales como
Mg**, AI** o Fe*". Estas forman laminas 2:1 (T—O-T) caracteristicas de la vermiculita, separadas
por material interlaminar que incluye cationes y moléculas de agua, conformando la unidad
estructural del mineral. La disposicion de los cationes en la capa octaédrica establece si la
vermiculita es dioctaédrica o trioctaédrica, lo cual se identifica mediante DRX. Un aspecto clave
es la carga laminar o permanente (x) (layer charge), generada por sustituciones isomorficas y
vacancias durante la formacion del mineral, que en la vermiculita oscila entre 0,6 y 0,9 y se
compensa mediante cationes interlaminares hidratados. Estos cationes, cuya entalpia de
hidratacion, radio y potencial i6nico afectan el grado de hidratacion, controlan también el espesor
de la celda unitaria y las secuencias de apilamiento. Johnston (2017) sefiala que cationes divalentes
como Ca** y Mg?" limitan la expansion interlaminar a dos capas de agua. La estructuracion del
agua interlaminar en redes hexagonales distorsionadas unidas por puentes de hidrogeno fortalece
la interaccion ion—dipolo, reforzando el caricter anidnico de la superficie. Finalmente, en
condiciones normales, no todos los sitios interlaminares estdn ocupados, y parte del agua presente,

denominada agua libre, se elimina facilmente al calentar por debajo de 110 °C.
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Figura 2

Modelo de estructura atomica de la vermiculita
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Nota. Modificado de Swayze et al. (2018).

2.2 Antecedentes

16

En la revision bibliografica se seleccionaron estudios que caracterizaron la vermiculita

natural-cruda en Colombia mediante andlisis mineraldgicos, quimicos o térmicos, excluyendo

investigaciones sobre vermiculitas sintéticas, modificadas quimicamente o aquellas en las que

estos métodos se aplicaron con el fin de evaluar su comportamiento en aplicaciones especificas.

Cortés y Franzmeier (1972) analizaron suelos derivados de ceniza volcénica de la

Cordillera Central e identificaron mediante DRX y ensayos de saturacion cationica la presencia de

vermiculita trioctaédrica, con hidréxidos de aluminio interlaminares, producto de la alteracion de

biotita y/o flogopita, en una secuencia mineral estable que incluye magnetita y anfibol sddico.
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Lozada (2002) llevé a cabo una caracterizacion mediante DRX a unas arcillas de Tolima,
identificando vermiculita, sugiriendo un origen pedogenético por depotasicacion de biotita en
depositos holocénicos del abanico aluvial

Carriazo et al. (2004) purificaron y caracterizaron dos muestras de arcillas de Cordoba
mediante DRX y FRX. Una de ellas se identifico como arcilla de caracter vermiculitico aluminoso,
con impurezas menores de cuarzo, caolinita, calcita e illita. Los autores relacionaron la formacion
de esta vermiculita con la transformacion de minerales micadceos en ambientes de meteorizacion.

Campos et al. (2009) caracterizaron la estructura y composicion de vermiculita natural
cruda de Santa Marta mediante DRX, FRX, TGA, SEM, andlisis térmico diferencial (DTA) y
resonancia paramagnética electronica (EPR). Identificaron una reflexion (060) a 1,54 A en DRX,
confirmando su naturaleza trioctaédrica, y destacaron su idoneidad como materia prima para
arcillas pilarizadas con aplicaciones cataliticas.

Cifuentes et al. (2020) identificaron mediante DRX con tratamientos térmicos y glicol de
etileno la neoformacién de capas mixtas illita—vermiculita dioctaédrica (I-DV) en sedimentos ricos
en materia orgdnica de la zona central y norte del lago Sochagota (Boyacd). Las imagenes de
microscopia electronica de transmision de alta resolucion (HRTEM) confirmaron la presencia de
estas capas mixtas, cuya formacion atribuyeron a la interaccion entre los sedimentos y aguas
salinas en condiciones reductoras, favorecida por el alto contenido de materia organica.

Quevedo et al. (2020) analizaron mediante DRX la fraccion menor a 2 um de sedimentos
fluviales de la represa La Playa (Boyaca), detectando un pico amplio correspondiente a capas
mixtas illita—vermiculita dioctaédrica (I-DV). La mayor intensidad de los picos de caolinita sugirio
un enriquecimiento en minerales arcillosos. Las imagenes obtenidas por microscopia electronico

de transmision de bajo aumento (TEM—AEM) revelaron cristales pseudohexagonales de caolinita
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junto con escamas finas de [-DV y esmectita, confirmando la coexistencia de estos tres grupos
minerales.

Cifuentes et al. (2021) estudiaron la formacion de illita a baja temperatura en sedimentos
del lago Sochagota, identificando capas mixtas illita—vermiculita dioctaé¢drica como precursoras.
Mediante DRX y microscopia electronica de transmision (TEM), confirmaron la presencia de
vermiculita dioctaédrica asociada a transformaciones de minerales primarios bajo condiciones
climaticas locales.

Garcia et al. (2025) caracterizaron depdsitos de flujo de lodo y escombros en el Valle de
Aburra, Antioquia, mediante SEM—EDS y DRX reportando la coexistencia de vermiculita natural
con minerales como illita y esmectita en depositos coluviales y caracterizando su morfologia
tabular euhedral mediante SEM.

2.2.1 Analisis granulométrico del material objeto de estudio

Las muestras de vermiculita fueron proporcionadas por la empresa Electrofumigacion Toro
S.A.S. que extrae el material en Ciénaga, Magdalena. Por su origen, el material objeto de estudio
se considera un agregado mineral y no un suelo, ya que corresponde a material seleccionado
manualmente, extraido de afloramientos superficiales de cuerpos lenticulares tipo veta, encajados
en rocas metamorficas. Se recibieron dos sacos de aproximadamente 20 kg de agregado mineral
en estado crudo, no exfoliado, a manera de bolsones de vermiculita, contenidos en un material
granular de tamafio arena, al que no se le observd materia orgénica a simple vista. Segun lo
reportado por la empresa, el contenido de estos bultos fue previamente tamizado por su personal
antes de ser ensacado, utilizando la malla N.° 30; los retenidos en esta malla se clasifican como
arena gruesa, segun la clasificacion granulométrica de Wentworth. El material fino que pas6 la

malla fue recogido, ensacado y almacenado sobre estibas en una bodega ubicada a 2 kilometros
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del sitio de explotacion, donde se conservo aislado de agentes externos. Ambos sacos fueron
referenciados como material extraido del punto 1 y material extraido del punto 2, con una
separacion aproximada de 30 metros entre ellos y con origen en las coordenadas planas: 1°694.558
mN y 993.502 mE (datum MAGNA-SIRGAS), ubicadas en la via entre San Pablo del Llano y La
Envidia, en Ciénaga, Magdalena. Dentro de cada uno se contenia un paquete pequefio de
aproximadamente 2 kg con material sin tamizar, tal como se extrae de afloramiento, que fueron
nombrados como paquete 1 y paquete 2 respectivamente, segun el punto al que pertenecieron.
Debido a esto, se realiz6 una caracterizacion granulométrica mediante tamizaje del material
procedente de ambos puntos en el Laboratorio de Beneficio de Minerales de la Escuela de
Ingenieria Metalurgica. Para ello, se utilizaron mallas Sieve — ASTM 11; N.° 10, 30, 40, 50, 60,
100, 140, 200; cuyas aperturas se detallan en las Tablas 1 y 2. La seleccion de estas mallas fue
arbitraria, basada en dos criterios: (a) se alcanz6 el nimero maximo de mallas que admite la
tamizadora Ro—TAP utilizada para el analisis y (b) se procurd abarcar un amplio rango de tamaiios,
desde gravas hasta finos, en esta etapa exploratoria. Cada ciclo de tamizaje tuvo una duracion de
14 minutos. Cabe destacar que este procedimiento no siguidé una norma técnica especifica y tuvo
como unico propoésito identificar el rango de tamanos de particula mas representativos del material
recibido, por lo tanto, estos resultados no constituyen un eje central del estudio.
Tabla 1

Granulometria del material extraido del punto 1

Denominaciéon  Apertura Masa . % Retenido Clase % Clase
. . % Retenido % Pasa
tamiz (mm) retenida (g) acumulado mayor mayor
0 0,00 0,00 100,00 GRAVAS 0,00
10 2,000 31,80 15,96 15,96 84,04
30 0,600 131,08 65,80 81,76 18,24

ARENAS 99,27
40 0,425 17,59 8,83 90,59 9,41

50 0,300 7,66 3,85 94,44 5,56
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60 0,250 2,60 1,31 95,74 4,26
100 0,150 4,52 2,27 98,01 1,99
140 0,106 1,57 0,79 98,80 1,20
200 0,075 0,93 0,47 99,27 0,73
Tara 1,46 0,73 100,00 0,00 FINOS 0,73
TOTAL 199,21 100,00 TOTAL 100,00
Figura 3

Curva granulométrica del material extraido en el punto 1
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Nota. Las lineas grises definen el limite entre los distintos tamafios de clase mayor de
granulometria: finos (limos y arcillas), arenas y gravas segln la escala de Wentworth.
Tabla 2

Granulometria del material extraido del punto 2

Apertu Masa

Denominacio R % % Retenido % Clase % Clase
. ra retenida .
n tamiz Retenido acumulado Pasa mayor mayor
(mm) (4]
0 0.00 0.00 100,00 GR‘g‘VA 0,00
10 2,00 30,89 15,49 15,49 84,51
30 0.600 11970 60,04 75,54 24.46 AR];NA 99,01

40 0,425 18,09 9,07 84,61 15,39
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50 0,300 10,49 5,26 89,87 10,13
60 0,250 4,59 2,30 92,17 7,83
100 0,150 8,37 4,20 96,37 3,63
140 0,106 3,33 1,67 98,04 1,96
200 0,075 1,92 0,96 99,01 0,99
Tara 1,98 0,99 100,00 0,00  FINOS 0,99
Total 199,36 100,00 TOTAL 100,00
Figura 4

Curva granulométrica del material extraido en el punto 2
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Nota. Las lineas grises definen el limite entre los distintos tamafios de clase mayor de
granulometria: finos (limos y arcillas), arenas y gravas segun la escala de Wentworth.

El tamizaje evidencia la presencia de material mas grueso que la malla N.° 30. En cifras,
esto representa el 81,76 % del material del saco 1 y el 75,54 % del saco 2, informacién que no
coincide con lo reportado por la empresa. El tamafio de particula mas representativo en ambos
sacos es el retenido en la malla No. 30 (0,6 mm), correspondiente al 65,80 % en el saco 1 y al
60,04 % en el saco 2, con un promedio de 62,92 %. El mayor porcentaje de material retenido se
encuentra entre las mallas N.° 10, 30 y 40 (2 mm — 0,425 mm), lo que representa el 90,59 % del

saco 1y el 84,61 % del saco 2, con un promedio de 87,59 %. Este rango corresponde al intervalo
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entre granulos y arena media, segun la escala de tamano de grano de Wentworth, donde las arenas
muy gruesas y gruesas constituyen la fraccion predominante del material de estudio.

Se selecciono el rango de granulometria 2 — 0,425 mm para los analisis cuya preparacion
muestral no impuso restricciones estrictas de tamafo de particula, de acuerdo a las especificaciones
de cada laboratorio. Estos fueron las espectroscopias FTIR-ATR y Raman, TGA y DSC.

2.3 Contexto geologico regional

La Sierra Nevada de Santa Marta (SNSM), en el extremo norte de Colombia, esta
compuesta por un basamento precambrico que registra pulsos tectono-metamoérficos como la
Orogenia Putumayo (~990-950 Ma), la subduccion relacionada al ensamblaje de Rodinia (~910
Ma), y ortoneises del Ordovicico (~450 Ma) vinculados al arco Famatiniano, intruido
posteriormente por episodios paleozoicos—mesozoicos de arco magmatico (\~288-266 Ma) y
fragmentado por el Pluton de Latal en el Paleoceno (Piraquive et al., 2021; Tschanz et al., 1974;
Cardona et al., 2010). Este macizo se separa de los depositos cuaternarios costeros de la Ciénaga
Grande de Santa Marta por el sistema de fallas Bucaramanga—Santa Marta, cuyos desplazamientos
cuaternarios (65 km dextrales y 110 km sinistrales) y elevaciones posteriores definieron su
morfologia actual (Tschanz etal., 1974).

El dominio interno se organiza en dos cinturones NE, el Cinturén de Sevilla y el de Santa
Marta divididos por las geosuturas de los lineamientos de Sevilla y Cesar. El Cinturén de Sevilla,
el mas antiguo, incluye el Neis de Buritaca (PTnb), las Granulitas de Los Mangos (PCagm), las
Anortositas del rio Orihueca (PCaaro); su evolucidn abarca la intrusion de cinturones plutonicos
NE, batolitos jurasicos e ignimbritas, y metamorfismo Barroviano de facies anfibolita—almandino

acompanado por procesos metasomaticos localizados (Tschanz, 1974; Hernandez, 2003).
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La unidad PTnb, donde se ubica el material de estudio, fue asociada al Orogeno
Permotriasico, y coincide con senales de deformacion y magmatismo tipo S (\~250-240 Ma) y
metamorfismo triasico (\~239-202 Ma) vinculado a extension cortical (Cardona etal., 2010;
Piraquive etal., 2021; Tschanz et al., 1969). En la quebrada Rodriguez afloran litologias félsicas,
metamorficas y maficas a ultramaficas, asociados a ortoneises con serpentina y magnesita; donde
se reportan fajas replegadas de vermiculita de hasta 2 m en serpentinitas (Herndndez, 2003). En
contraste, en el margen opuesto al area de estudio, la vermiculita se forma por alteracion de micas
en esquistos biotiticos de granulitas precadmbricas (Tschanz et al., 1970).

Mas al este, las Metamorfitas de San Pedro de la Sierra (TJmn) retnen granulitas
granitizadas, y distintas litologias metamoficas con estructuras de deformacion derivados de
protolitos diversos (Hernandez, 2003), mientras que en la misma quebrada Rodriguez un intrusivo
lenticular—lopolitico de Rocas Ultramaficas (MZu) incluye serpentinitas con vermiculita, esquistos
talcosos, marmoles magnésicos, talco, actinolita y tremolita sin una foliacion definida (Hernéndez,
2003; Tschanz, 1969).

Estructuralmente, la SNSM muestra un estilo compresivo con fallas inversas y
lineamientos NE paralelos a la foliacion. El Sistema de fallas Bucaramanga—Santa Marta separa
rocas cristalinas de la planicie costera y se manifiesta como falla inversa de alto angulo (N20—
35°W) con buzamiento este y componente siniestral, evidenciado en la torsion del rio Sevilla
(Hernéndez, 2003). La Falla de Orihueca (N20-25°E) cabalga sobre unidades metamorficas y
desvia la quebrada Orihueca en 90° y la Quebrada Rodriguez, mientras que la Falla San Pedro
(N12°W) y la Falla Rodriguez (N84°W) afectan PTnb y minas de magnesita y vermiculita, y con

deformacioén compleja que integra cuerpos ultraméaficos (Hernandez, 2003).
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Figura 5

Mapa geologico zona de estudio
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3. Metodologia

La presente seccion expone la metodologia utilizada, basada en la integracion de diversas
técnicas para la caracterizacion de la vermiculita.
3.1 Fases metodoldgicas

Para cumplir con los objetivos de la investigacion, se disefaron las siguientes fases

metodologicas:
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3.1.1 Diseiio de la investigacion

En la fase de disefio metodoldgico se establecieron los fundamentos de la investigacion
tras la revision bibliografica, la formulacion de la pregunta de investigacion y la definicion de
objetivos. Se adoptd un disefo descriptivo con enfoque mixto e inductivo para caracterizar de la
forma mas integral posible las propiedades mineraldgicas, quimicas y térmicas de la vermiculita
de Ciénaga, Magdalena. El enfoque descriptivo permitié observar, registrar y sistematizar las
caracteristicas principales del mineral, mientras que el método inductivo partio de la observacion
detallada de muestras para construir interpretaciones generales. Por su parte, el enfoque mixto
integro técnicas cuantitativas como FRX para determinar la composicion quimica y proponer una
formula estructural, FTIR y espectroscopia Raman para identificar grupos funcionales y entorno
quimico, DRX para confirmar las reflexiones tipicas del mineral asi como la naturaleza de la capa
octaédrica de la vermiculita, SEM—EDS para complementar la identificacion mineraldgica, y TGA
y DSC para estudiar las reacciones endotérmicas y exotérmicas que aportaron informacion acerca
de la deshidratacion del mineral; complementados con métodos cualitativos como el analisis
macroscopico, el estudio petrografico de secciones delgadas y la interpretacion de imagenes SEM,
que describieron aspectos mineraldgicos no cuantificables.
3.1.2 Técnicas analiticas y equipos utilizados

Para organizar de manera sistematica las distintas pruebas realizadas, se empled la
nomenclatura “0X—VEY—ANALISIS”, donde “X” indica el orden secuencial de la técnica, “VE”
corresponde a vermiculitay “Y” las siglas del material de procedencia de la siguiente manera: S1:
saco 1, S2: saco 2, P1: paquete 1 y P2: paquete 2; seguido de las siglas propias de cada técnica. A

continuacion, se describe la metodologia empleada en cada uno de los analisis realizados.
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El analisis de DRX se llevo a cabo en el Laboratorio de Rayos X del Parque Tecnologico
de Guatiguara (PTG). Para ello, se tamizaron 7 gramos de la muestra 01-VES1-DRX hasta
obtener un pasante de 0,050 mm. Se analizé con un difractémetro de polvo Bruker modelo D8
Advance con geometria DaVinci, utilizando radiacion CuKal (A=1,54060 A), voltaje de 40 kV,
corriente de 40 mA, rendija de divergencia de 0,6 mm, filtro de niquel, detector lineal LynxEye y
se trabajo en un rango de 20 de 2,0 a 70,0°. La recoleccion de datos se realizdé mediante el software
DIFFRAC EVA de Bruker, en condiciones controladas de temperatura de 21,4 °C y humedad de
54,4 %.

Se elaboraron diez secciones delgadas en el Laboratorio de Preparacion de Muestras de la
Escuela de Geologia sede PTG. El proceso incluy6 seleccion por granulometria del saco 1, previa
trituracion con un mortero de Agata eléctrico Retsch RM 100 en el Laboratorio de Petrografia
Avanzada de la Escuela de Geologia, con pasantes mallas N.° 14 (1,41 mm); N.° 18 (1 mm); N.°
20 (0,85 mm); N.° 30 (0,6 mm) y retenido malla N.° 40 (0,425 mm). De cada rango de
granulometria se realizaron dos secciones delgadas que fueron pulidas con resina a 40 °C con el
fin de obtener un barrido representativo de las muestras para cada uno de los siguientes tamafos
de particula: > 1,41 mm; 1,41 — 1 mm; 1 — 0,85 mm; 0,85 — 0,6 mm y 0,6 — 0,425 mm. Las
secciones se analizaron en el Laboratorio de Petrografia de la Escuela de Geologia empleando un
microscopio electronico de luz polarizada Nikon Eclipse 501 POL y el lente Nikon 10x/0,25 Pol
WD 7,0 equipado con un sistema de microfotografia.

Se examind, mediante analisis macroscopico, el material remanente de los testigos
utilizados en la elaboracidon de las secciones delgadas, usando el estereoscopio Leika EZ4 en el

Laboratorio de Petrografia Avanzada de la Escuela de Geologia.
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El analisis de FTIR se llevd a cabo usando la técnica de muestro de reflectancia total
atenuada (ATR), en el Laboratorio de Espectroscopia Atomica y Molecular (LEAM) del PTG. La
muestra 02—VES1-FTIR de 200 mg fue tomada de la granulometria preliminar en un rango entre
0,425 y 0,150 mm y se analizo utilizando el espectrofotometro infrarrojo Nicolet iS50 de Thermo
Scientific en la regién del MIR (Mid—Infrared) en un rango de 4000 — 400 nm empleando el
software OMNIC.

La espectroscopia Raman se realiz6 en el mismo laboratorio que la FTIR-ATR, a la
muestra 03—VES1-Raman tomada de los 200 mg del andlisis FTIR-ATR, con el equipo LabRAM
HR Evolution de Horiba y el software LabSpec6. Siguiendo las recomendaciones del laboratorio
LEAM, se consultaron articulos cientificos, con el fin de seleccionar la longitud de onda del laser
de excitacion y el rango espectral a estudiar. A partir de esta revision, se tomaron los trabajos de
Ritz et al. (2014) y Valéaskova et al. (2020), en funcién de los cuales se selecciond un laser de 785
nm y una region espectral de 50 — 2000 cm™ con potencia al 100% tras verificar ausencia de
degradacion de la muestra.

En el laboratorio del Grupo de Investigacion en Polimeros (GIP) del PTG se entregaron 20
mg de la muestra 04—VES1-TGA en un rango entre 0,425 y 0,150 mm para realizar el TGA. Se
ejecuto en el equipo TGA 5500 de TA Instruments con una rampa de calentamiento constante de
10°C/min, en un rango de temperatura de 30 — 900 °C, bajo atmosfera de nitrogeno y los datos
fueron procesados en el software TRIOS. El ambiente de nitrégeno fue considerado el mas
adecuado para este andlisis, dado que minimiza reacciones de oxidacidon asociadas al oxigeno en
un ambiente de aire. El uso de CO:2 no se contemplo debido a su baja aplicabilidad en estudios
minerales. Adicional, el laboratorio entrego6 la derivada de este analisis (DTG), que resulté muy

util para la interpretacion de resultados.
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En el mismo GIP, se analizaron 10,06 mg de la muestra 05-VES1-DSC con tamafio de
particula entre 0,425 a 0,150 mm en un rango de temperatura de 30 — 400 °C, determinado segun
la descomposicion observada en TGA por el laboratorio para el analisis de DSC. El analisis se
ejecutd con el equipo Discovery Series de TA Instruments con una rampa de calentamiento
constante de 10 °C/min y analizado en TRIOS.

Ante la necesidad de soportar el costo de los ensayos restantes planteados,
Electrofumigacion Toro S.A.S. financié los analisis de FRX y SEM en los laboratorios de Inclay.

El analisis de FRX se realizé sobre 20 g de la muestra 08—VES2-FRX, con un tamafo de
particula entre 2 y 0,6 mm, utilizando el equipo ED-XRF Rigaku NEXQC+, con software NEX
de Rigaku. El equipo operd con un tubo generador de rayos X con objetivo de plata (Ag) y voltaje
maximo de 50 kV. Se emple6 un detector SDD con resolucion de hasta 160 eV a 80,000 cps, capaz
de detectar elementos desde sodio (Na) hasta uranio (U). La medicion se efectud bajo atmosfera
de helio, con energias de excitacion de 50 kV — 80 pA (Low—Z), 30 kV — 84 pA (Mid-Z) y 6.5
kV — 363 pA (High—Z) durante un tiempo de adquisiéon de 360 segundos. La cuantificacion
elemental se llevo a cabo mediante el método de parametros fundamentales (FP).

Para la obtencion de las imagenes SEM, se usaron 30 g de la muestra 09—VEP1-SEM la
cual fue recubierta con una fina capa metalica de oro (Au) con el mddulo sputter coater de SPI
durante 90 s a 18 mA de corriente en atmosfera de argon grado 5 para garantizar la conductividad.
La muestra fue analizada con el equipo Tescan VEGA 4, equipado con detectores BSE y EDS y
operado mediante el software Tescan Essence. Las condiciones de medicion incluyeron un vacio
inferior a 60 mPa, una energia de aceleracion de 30 keV y una corriente del haz que oscilo6 entre 3

a 0.03 nA. El detector EDS utilizado fue un Tescan OEM con una ventana de 30 mm.
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3.1.3 Métodos empleados en la interpretacion de resultados

Los datos obtenidos en los analisis de laboratorio fueron procesados y posteriormente
interpretados a partir de la consulta bibliografia especializada en mineralogia, quimica, analisis
térmicos y técnicas analiticas aplicadas a minerales arcillosos, con énfasis en la vermiculita.

El anélisis de los datos requirié el uso de diferentes programas segun cada necesidad.
Origin, en su version gratuita para estudiantes, fue utilizado para el analisis grafico y estadistico
de los datos, el software libre TRIOS se usé en el tratamiento de los datos térmicos y Microsoft
Excel se empled para el calculo, organizacion y analisis preliminar de la informacion.

La nomenclatura de abreviatura de minerales se establecié de acuerdo con la IMA

reportada en Warr (2021).

4. Analisis e interpretacion de los resultados de caracterizacion

En este capitulo se exponen los resultados obtenidos junto con su respectiva interpretacion,
conforme a los andlisis establecidos en los objetivos del estudio. La presentacion de los resultados
sigue un enfoque escalar, iniciando con el analisis macroscopico, seguido por los estudios a escala
microscopica y finalizando con los resultados quimicos y térmicos que complementaron la
caracterizacion del material.

4.1 Caracterizacion mineralogica
Con el fin de dar respuesta al primer objetivo, se presentan los resultados relacionados con

la morfologia y mineralogia del material analizado.
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4.1.1 Anadlisis macroscopico con estereoscopio

Para caracterizar las propiedades mineraldgicas de la vermiculita y de los minerales
accesorios presentes en el material, se realizdé un andlisis macroscopico usando el estereoscopio,
mediante el cual se identificaron propiedades visibles que se correlacionaron con informacién de
secciones delgadas e imagenes SEM para confirmar la asociacion mineralogica.

Vermiculita — Vrm: formada por paquetes de laminas delgadas con brillo opaco y color
marrdn oscuro a negro cuando estan apiladas, mientras que las laminas mas delgadas exhiben tonos
amarillos a dorados con brillo resinoso y apariencia translicida. También se observan agregados
masivos de laminas superpuestas en forma de prismas, de tenacidad fragil, donde varias muestran
lineas de fracturas en direcciones variadas en la superficie de la ldmina. El mineral presenta
exfoliacion en una sola direccion y baja dureza, evidenciada por la fractura de sus laminas mas
delgadas ante la accion mecanica de la una. La forma de las laminas varia desde poligonos de
cuatro, seis u ocho lados, volviéndose menos alargadas a medida que disminuye la granulometria.
En algunas muestras, se evidencia una pelicula superficial de material blanco grisdceo asociado a
posibles rastros de material de alteracion.

Figura 6

Fotografias de la vermiculita bajo estereoscopio
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Nota. (A) Distintas ldminas de vermiculita apilada. (B) Lamina apilada de vermiculita, se destacan
sus colores y fracturas lineales en distintas direcciones sobre el plano de la lamina superior. La
foto (A) fue tomada en 10x y (B) tomada en 20x. Vrm: vermiculita.

Talco: mineral de color blanco a blanco amarillento pardusco, de habito fibroso, que forma
agregados de fibras enrolladas, con brillo perlado. Tiene baja dureza, se fractura facilmente en
formas de agujas y fibras al ser presionado con la una.

Plagioclasa — Pl: mineral de color blanco y gris, de habito masivo subtabular, con brillo
vitreo a perlado. Presenta bordes desarrollados y formas prismaticas poco alargadas.
Predominantemente alterado en varias de sus caras.

Cuarzo — Qz: mineral incoloro y transparente, de habito masivo a prismatico, con brillo
vitreo. Expone fractura concoidea tipica evidenciada en varios de sus bordes redondeados.

Antigorita — Atg: se presenta como agregados laminares de color verde claro, con brillo
subvitreo a sedoso y apariencia translucida. Las laminas se exhiben predominantemente como
poligonos de cuatro lados.

Didpsido — Di: mineral verde claro de habito masivo pseudotabular, con brillo vitreo y

caracter translacido.
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Figura 7

Fotografias de vermiculita y minerales accesorios bajo estereoscopio

Nota. (A) y (B) muestran laminas de antigorita de color verde claro. (B) Pequefia ldmina delgada
de vermiculita de color dorado. (C) Didpsido de habito masivo pseudotabular (E) Talco de color
incoloro a blanco amarillento. (F) Mismo talco de la imagen (E), las lineas punteadas rojas
muestran el talco disgregado por contacto ungueal. Las fotos (A), (C), (D), (E) y (F) fueron
tomadas en 30x y (B) tomada en 20x. Los minerales no sefialados corresponden a vermiculita.
Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
4.1.2 Anadlisis microscdpico de secciones delgadas

Este analisis permitid identificar y caracterizar las propiedades opticas de los minerales
presentes en la muestra. Para la cuantificacion mineraldgica, se examinaron diez secciones
delgadas agrupadas en cinco pares homologos segun rangos granulométricos. De cada par se
seleccion6 una ldmina representativa, de modo que el conteo mineraldgico definitivo se realizd
sobre cinco secciones, una por rango granulométrico. Esto asegur6é un muestreo representativo de

la variabilidad mineral en la muestra.
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Los minerales identificados fueron vermiculita, didpsido, plagioclasa, antigorita, cuarzo, y
talco. El conteo sistematico de 200 puntos se aplicod a las cinco secciones seleccionadas,
garantizando que los resultados reflejaran adecuadamente la distribucion mineralogica de cada
fraccion granulométrica.

Tabla 3

Mineralogia de secciones delgadas del material con granulometria > 1,41 mm

Granulometria > 1,41 mm Total
Minerales Vrm  Di PIL Atg Qz Tl
Cantidad 81% 4% 7% 3% 3% 2% 100%

Nota. Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
Tabla 4

Mineralogia de secciones delgadas del material con granulometria 1,41 — 1 mm

Granulometria 1,41 — 1 mm Total
Minerales Vrm  Di PIL Atg Qz Tl
Cantidad 87% 1% 4% 2% 2% 4% 100 %

Nota. Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
Tabla §

Mineralogia de secciones delgadas del material con granulometria 1 — 0,85 mm

Granulometria 1-0,85 mm Total
Minerales Vrm Di Pl Atg Qz Tic
Cantidad 89% 2% 2% 2% 3% 2% 100 %

Nota. Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
Tabla 6

Mineralogia de secciones delgadas del material con granulometria 0,85 — 0,6 mm

Granulometria 0,85 - 0,6 mm Total
Minerales Vrm  Di PIL  Atg Qz Tl
Cantidad 89% 4% 4% 1% 1% 1% 100 %

Nota. Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
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Tabla 7

Mineralogia de secciones delgadas del material con granulometria 0,6 — 0,425 mm

Granulometria 0,6 — 0,425 mm Total
Minerales Vrm  Di PIL Atg Qz Tl
Cantidad 94% 2% 0% 3% 0% 1% 100 %

Nota. Vrm: vermiculita; Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.
Tabla 8

Contenido promedio (%) de vermiculita y minerales accesorios en secciones delgadas

PROMEDIO
Vrm Di Plg Atg Qz Tlc
88 % 3% 3% 2% 2% 1%

Nota. Promedio calculado a partir de los conteos segiin rango granulométrico. Vrm: vermiculita;
Di: diopsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo; Tlc: talco.

En las secciones mas finas, los minerales se encuentran mas agrupados y se tiene una mejor
seleccion comparadas con las secciones mas gruesas. El porcentaje de vermiculita aumentd
progresivamente a medida que disminuye el tamaio de la granulometria en las secciones delgadas,
pasando de un 81 % en tamafos mayores a 1,41 mm hasta un 94 % en 0,6-0,425 mm, con un
promedio de 88 %. Esto confirma que la vermiculita es el mineral dominante en todas las ldminas,
con mayor proporcion en fracciones mas finas. La plagioclasa (3 %) y el cuarzo (2 %) predominan
en las secciones de tamafio mas grueso. La antigorita (2 %) y el didpsido (3 %) presentan una
distribucion homogénea y consistente en todas las secciones delgadas y el talco (1 %) es mas
frecuente en las secciones mas gruesas, con mayor proporcion en el rango de 1,41-1 mm.

Vermiculita — Vrm (88 %): se presenta en ldminas bien definidas y elongadas —
pseudomorfa, como producto de alteracion de micas, segin UFRGS (2022) —. En PPL es de color

marron en tonos claros a algunos mas oscuros, algunas laminas presentan leve pleocroismo, posee
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relieve medio a bajo y lineas paralelas que indican su clivaje basal heredada. En XPL, exhibe
colores de interferencia con tonalidades intensas a claras, que van desde finales de primer orden
hasta mitad de segundo orden: rosados, azules, verdes, amarillos; con birrefringencia de 0,020 —
0,030. Posee extincidon paralela y levemente moteada. Los bordes curvos son evidencia de su
tendencia a exfoliarse en ldminas. Algunas ldminas de vermiculita presentan bandas de
deformacion tipo “kink”.

Segun Deer et al. (2013), las vermiculitas presentan indices de refraccion y birrefringencia
generalmente mas bajos que los de las biotitas, las cuales son mas oscuras y pleocroicas. No
obstante, también destacan que las vermiculitas con alto contenido de hierro exhiben indices de
refraccion elevados, lo que intensifica sus colores de interferencia respecto a los valores tipicos de
este mineral, concordando con observaciones microscopicas de este estudio. Este comportamiento
es analogo al reportado por Heuser et al. (2013) para esmectitas ricas en hierro, las cuales también
exhiben indices de refraccion altos, una analogia significativa, considerando que ambos minerales
(esmectita y vermiculita) comparten caracteristicas quimicas y estructurales similares.

Figura 8

Microfotografias de secciones delgadas de la vermiculita
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Nota. (A) Las lineas rojas paralelas indican el clivaje. (C) y (D) muestran una vermiculita en corte
basal con colores de interferencia blancos de primer orden. (D) Los colores anaranjados y marrones
de primer orden que se aprecian en XPL son los mas cercanos a los valores reportados para el
mineral con birrefringencia entre 0,015 y 0,020. (F) Se aprecian las bandas “kink” perpendiculares
a las lineas de clivaje que son paralelas al eje de la lamina, curvandose hacia las esquinas. (H) Las
lineas rojas corresponden a posible deformacion. (B), (F) y (H) muestran colores de interferencia
mas altos (verdes) a los cominmente reportados para la vermiculita. Las microfotografias (A), (C),
(E) y (G) fueron tomadas en PPL y las (B), (D), (F) y (H) en XPL; todas con objetivo de 10x. Vrm:
vermiculita.

Diopsido — Di (3 %): mineral con bordes moderadamente rectos, se presenta en formas
hexagonales bien definidas con bordes parcialmente regulares. En PPL es incoloro, con alto relieve
y dos direcciones de exfoliacion perpendiculares entre si a aproximadamente 90°, con fracturas
irregulares. En XPL, se evidencian colores de interferencia de primer orden: blanco a amarrillo
claro con birrefringencia cercana a 0,009—0,010 y de segundo orden: azul, naranja, morado y
magenta con birrefringencia de 0,025-0,035 y extincion oblicua.

Plagioclasa — P1 (3 %): mineral de hébito prismatico a tabular, incoloro en PPL y con
relieve bajo. Se observan algunas plagioclasas fracturadas. En XPL se evidencian maclas
polisintéticas, extincion oblicua y colores de interferencia grisaceos de primer orden, de baja
birrefringencia.

Antigorita — Atg (2 %): se observa como un agregado pseudomorfo muy fino de aspecto
escamoso—fibroso ondulado, con bordes curvos irregulares, incoloro, con un suave tono verdoso
apenas perceptible en ciertos fragmentos, de formas alargadas y pleocroismo muy débil. Presenta

textura “mesh” y en reloj de arena. Su relieve es bajo, no se aprecia una direccion de exfoliacion
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definida a vista de microscopio. En XPL, muestra colores de interferencia de primer orden: blanco,
tonalidades de grises y amarillos; indicativo de una birrefringencia muy baja de 0,004 a 0,008; con
extincion paralela. Algunos presentan alteracion en sus bordes.

Cuarzo — Qz (2 %): mineral incoloro con bordes moderadamente rectos y contornos
irregulares. En XPL se observan colores de interferencia de primer orden: gris y blanco, con
birrefringencia baja de 0,009 y extincion ondulante.

Talco — Tle (1 %): mineral alargado de habito laminar con apariencia escamosa en forma
de agregado muy fino. Incoloro en PPL, con relieve bajo y diminutas lineas paralelas que reflejan
su exfoliacion basal. En XPL, exhibe colores de interferencia blancos y de tercer orden: rosado,
azul, amarillo y verde; con birrefringencia maxima de 0,050 y extincion paralela.

Figura 9

Microfotografias de secciones delgadas de los minerales accesorios

Nota. (B) Didpsido con colores de interferencia de primer orden. (D) Didpsido con colores de

interferencia de segundo orden. (F) Macla polisintética en plagioclasa. (G) y (H) muestran la
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textura “mesh” y en reloj de arena en antigorita. La percepcion de un “alto relieve” en (I) y (J)
puede estar asociada, entre otros aspectos relacionados a su preparacion, con un espesor de la
seccion delgada ligeramente superior al estandar (30 um), que intensifica el contraste dptico, y/o
diferencias minimas en el indice de refraccion del medio de montaje utilizado. Las
microfotografias (A), (C), (E), (G), (I) y (K) fueron tomadas en PPL y las (B), (D), (F), (H), J) y
(L) en XPL; todas con objetivo de 10x. Di: didpsido; Pl: plagioclasa; Atg: antigorita; Qz: cuarzo;
Tlc: talco.

4.1.3 Analisis de difraccion de rayos X (DRX)

El analisis de difraccion de rayos X permitié obtener un difractograma en el que se
identificaron los picos de la vermiculita relacionados con sus reflexiones caracteristicas,
determinando la naturaleza de la capa octaédrica.

Se aplico la ley de Bragg (2dpi;sen@ = nld) para calcular los espaciamientos
interplanares (d) de las reflexiones caracteristicas observadas en el patron de difraccion. El
espaciamiento basal de la vermiculita fue de 14,45 A, correspondiente a un angulo 20 aproximado
de 6,11°, seguido por sus armonicos. Se identificaron reflexiones de 4°, 6°, 8° y 10° orden, con
valores (d) de 7,20; 4,81; 3,60 y 2,88 A, respectivamente, que muestran una serie de intensidades
crecientes tipicas de las vermiculitas sin presencia de otros materiales interestratificados
(Wiewidra et al., 2003).

Vermiculita trioctaédrica

La diferenciacion entre vermiculitas dioctaédricas y trioctaédricas puede establecerse a
partir de la reflexion (060). El valor de d(060) calculado a partir del difractograma fue de 1,54 A,
lo cual, segin Carroll (1970), es caracteristico de una vermiculita trioctaédrica. Para las estructuras

dioctaédricas es cerca de 1,50 A y para estructuras trioctaédricas se encuentra en el rango de 1,52—
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1,54 A, lo que sustenta que la vermiculita objeto de estudio, tiene una naturaleza trioctaédrica.
Valores tipicos de la reflexion (060) segun tipo estructural (Rich y Obenshain, 1955, como se cito
en Carroll, 1970):

Vermiculita trioctaédrica: d = 1,50-1,53 A (mas comun)

Vermiculita dioctaédrica: d = 1,48—1,49 A (menos comiin)

Figura 10

Patrones de DRX de la vermiculita en el rango entre (a) 5-35° 20y (b) 35-70° 260
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Nota. La informacién en cada pico corresponde a los espaciamientos interplanares (d) calculados
en unidades de Angstrom (A). Los nlimeros entre paréntesis corresponden a los indices de Miller
(hkl) reportados en la literatura (Bailey, 1980). u.a: unidades arbitrarias.

4.1.4 Anadlisis de microscopia electronica de barrido (SEM)

El analisis SEM se realiz6 sobre la muestra proveniente del paquete contenido en el saco
del material extraido en el punto 1, por tratarse del material mas cercano a su estado natural, en
comparacion con los demas disponibles. Esta muestra, obtenida directamente de afloramientos
rocosos, no fue sometida a procesos de tamizado ni a tratamientos que pudieran alterar su
morfologia original. Esta condicion permitidé una mejor preservacion de las caracteristicas
texturales para la caracterizacion morfoldgica y composicion elemental, mediante espectros EDS,

de la vermiculita y la antigorita, esta tltima identificada como mineral accesorio.
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Vermiculita — Vrm: se presentan distintos tamafos de fragmentos minerales de habitos
generalmente hojosos, algunas presentan bordes irregulares y aspecto escamoso menores a 1 pm.
Las imagenes también reportan apilamiento de escamas o ldminas caracteristico de la vermiculita.

Mineral accesorio: Antigorita — Atg: en forma de agregados aciculares.

Figura 11

Micrografias SEM de la vermiculita y antigorita

329 ym 321 nm

o Fov Pixel size | - L Pixel size
957 292 pm 285nm x 109 pm 107 nm — 190 pm 1850m

Nota. (A) Aspecto general de la muestra, fragmentos minerales de mala seleccion, generalmente
presentando formas hojosas y en menor medida tabulares y aciculares. (B) Vista macro de parte
del fragmento mineral observado en la imagen C. (C) Fragmento de vermiculita que presenta una
forma y cara bien definida, parcialmente cubierto de material amorfo. (E-F) Coexistencia de

fragmentos hojosos de vermiculita y agregados aciculares de antigorita. Vrm: vermiculita, Atg:

antigorita.
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Figura 12

Micrografias SEM de la vermiculita y antigorita

Mag FoV Pixel size ﬂ Mag FoV Pixel size
1.86 ki 150 pm 147nm 427 kx 65.4pm 638nm | ——t———
\ -

Mag Fov Pixel size Mag Fov Pixel size
10 pm 10 pm
7.07kx 39.5pm 38.6nm —— 5.46 kx 51.1pm 49.9 nm

Nota. (B) Formacion de cristales aciculares de antigorita perpendiculares a las hojas conformadas
por vermiculita. (C) Detalle de laminas de vermiculita, el espesor de las ldminas es inferior a 1
um. (D) Estructura laminar de vermiculita en disposicion perpendicular con agregados de habito
acicular de antigorita. Vrm: vermiculita. Atg: antigorita.

4.1.4.1 Microscopia electronica de barrido con espectroscopia de energia dispersiva (SEM-
EDS). Vermiculita — Vrm: composicionalmente predominan filosilicatos, vermiculita conforme
a la composicidén quimica rica en oxigeno asociado a las diferentes posiciones que ocupan en la
estructura del mineral, también rica en silicio, magnesio, aluminio, hierro y contenidos menores
de titanio, potasio y calcio. La presencia de cromo en la vermiculita podria indicar impurezas.

Mineral accesorio: Antigorita — Atg: rica en silicio, hierro, magnesio y baja en aluminio
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Figura 13

Micrografias SEM de la vermiculita y antigorita con EDS
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Nota. Espectros puntuales indican la composicion elemental en el punto observado en la imagen.
(A) y (B) composicion quimica elemental de los fragmentos laminares de vermiculita (C) y (D)
presencia de cromo en los fragmentos hojosos de vermiculita. (E) y (F) composicién quimica
elemental de antigorita. (G) y (H) composicion quimica elemental de un fragmento de vermiculita.
(G) Vista frontal del fragmento de vermiculita coexistiendo con antigorita de habito acicular.

4.2 Caracterizacion quimica

A continuacion, se desarrolla el segundo objetivo, en el cual, a partir de técnicas quimicas,
se obtuvo informacion acerca de la composicion, estructura y entorno quimico de la vermiculita.
4.2.1 Analisis de fluorescencia de rayos X (FRX)

La técnica de FRX se llevo a cabo con el fin de cuantificar la concentracion de elementos
quimicos presentes en la muestra y determinar la proporcion de 6xidos mayoritarios, asi como la
presencia de elementos trazas; lo que permitié conocer la composicion quimica de la vermiculita
y proponer su formula estructural.

Tabla 9

Resultado del analisis FRX: composicion quimica elemental de la vermiculita

% masa
Na,O MgO Al O3 SiO; P,0s K,O CaO TiO; MnOQO; Fe;03
ND 22,0 14,2 442 ND 0,326 0,403 1,77 0,122 16,4
ppm

S Cl Sc \% Cr Co Ni Cu Zn Ga
361 625 ND (128) 1760 280 2700 98,6 216 36,5
Ge As Rb Sr Y Vi Nb Mo Cd Sn
ND 3,04 23,4 22,0 (2,51) 100 24.5 31,2 453 36,6
Sb Te Ba La Ce W Hg Pb Th U
ND ND 361 ND ND ND ND ND ND ND

Nota. No se tiene en cuenta el calculo de balance en masa por elementos quimicos livianos (Z <
11) no medibles por la técnica analitica. ND: no detectado. ppm: partes por millon (=0.0001 %).

Los elementos reportados en partes por millén (ppm) no hacen parte de la formula estructural y
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son considerados como menores y/o impurezas. Los valores de vanadio (V) e itrio (Y) se
encuentran entre paréntesis dado que el valor reportado por el equipo de FRX est4 por encima del
limite de deteccion (LLD) pero debajo del limite de cuantificacion (LLQ) calculado para el ensayo
de la muestra.

La formula estructural de las vermiculitas es usualmente reportada con base a la unidad
estructural. Segun (Valkov y Simha, 2012), la formula general se puede expresar como:

X4(Y2-3)010(0H); M.n H,0,

donde M corresponde a los cationes interlaminares posicionados en el espacio interlaminar
que compensan la carga laminar negativa, Y es la capa octaédrica y X es la capa tetraédrica.

La formula estructural estimada de la vermiculita de Ciénaga fue propuesta a partir de su
composicion quimica, siguiendo la metodologia descrita por Wilson (1994) y el ejemplo de
Campos et al. (2009).

Calculo de la formula quimica estructural propuesta de la vermiculita analizada:

[(Siz89AL1 02 Tio9)(Alo07 Feo g1 Mgz 14 Mg 01)010 (OH)2 ] Cag,o3 Ko 03

La formula propuesta, refleja la distribucion de cationes en los sitios tetraédricos (Si**, AI*",
Ti*") y octaédricos (Al**, Fe**, Mg?*, Mn?"), asi como la presencia de cationes interlaminares
compensadores de carga (Ca*', K*).

Para los célculos, se considero la estructura anionica tipica de la vermiculita: O1o(OH). La
carga de la estructura anionica en filosilicatos se obtiene considerando los oxigenos y grupo
hidroxilo presentes en la unidad estructural. Para la vermiculita, corresponde a -22, la cual debe
ser compensada por los cationes presentes en la estructura para mantener la neutralidad eléctrica

(Wilson, 1994).
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Para comprobar la compensacion de cargas entre la estructura anidnica y los cationes que
componen los sitios tetraédricos y octaédricos en la formula estructural, se tuvieron en cuenta las

cargas de cada elemento como se muestra a continuacion.

[(Slz 89 %2 Lo, 09)(1410 o7Fep, 81M92 14M 1)010 (OH3)] Ca 03K0To3

Primero, para cada elemento, se multiplicé el subindice, que corresponde a la proporcion
atomica normalizada, por el exponente, que representa la carga idnica. Luego, se sumaron los
resultados de cada ion en cada una de las capas, tanto tetraé¢drica como octaédrica. El total de carga
cationica estructural fue de 21,94; representado en 14,98 en la capa tetraédrica y 6,96 en la capa
octaédrica, mientras que la carga anionica fue de 22. La diferencia entre ambas fue de una carga
negativa de 0,06; considerada minima y posiblemente compensada por la presencia de los cationes
interlaminares (Ca* y K*), cuya suma total fue una carga positiva de 0,09.

Adicionalmente, entre los elementos traza analizados por la técnica, el niquel (2700 ppm)
y el cromo (1760 ppm) presentaron las concentraciones mas elevadas. Estos podrian asociarse
como impurezas predominantes en la vermiculita.
4.2.2 Analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Los datos de FTIR obtenidos mediante la técnica ATR se registraron en porcentaje de
transmitancia, por lo que fueron transformados a absorbancia para su graficacion e interpretacion.

Aplicando la Ley de Beer—Lambert, la relacion entre absorbancia y porcentaje de transmitancia se

expresa mediante la siguiente formula: A = 2 — log (i/(())?(;)

Las bandas asociadas a grupos OH y enlaces Si—O son clave en el espectro FTIR de
minerales arcillosos, pues reflejan la influencia del agua y del cation interlaminar. Segiin Madejova
et al. (2017), las vibraciones de estiramiento y flexion del OH absorben en las regiones de 3700—

3500 cm™ y 950-600 cm™, respectivamente, y son sensibles a la coordinacion con cationes
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octaédricos, a los cationes interlaminares y a la carga en la red tetraé¢drica. Mientras que los modos
de estiramiento OH y Si—O (1200—700 cm™) presentan débil acoplamiento con otras vibraciones,
las bandas de flexion Si—O (600—400 cm™) muestran fuerte acoplamiento con vibraciones de
atomos octaédricos y modos translacionales de los grupos OH.

El espectro FTIR mostr6 una banda ancha en el rango de 3700-3000 cm™, atribuible a
distintos entornos quimicos del grupo OH. Esta banda podria comprender tanto al estiramiento OH
estructural como la contribucion del agua interlaminar en las ldminas de vermiculita, lo que podria
resultar en un acoplamiento de bandas. Dentro de esta banda ancha, destaca un pico hombro
ubicado a 3676 cm™!, asociado al grupo MgsOH, junto con otro pico en 657 cm™! atribuido al modo
de flexion del grupo OH. Este tltimo presenta similitud con la banda de flexion OH reportada por
Madejova et al. (2017). Por otra parte, el pico detectado a 1643 cm™ corresponde al modo de
vibracion de flexion de moléculas de agua, coincidiendo con lo reportado por Johnston (2017).
También se identifico un pico en 965 cm™, atribuido a una banda de estiramiento Si—O calculada
por Arab et al. (2002), cuyo oxigeno corresponde al sitio apical de la capa tetraédrica, coordinado

con los cationes de la capa octaédrica.
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Figura 14

Espectro FTIR de la vermiculita en el rango de 4000-400 cm”
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4.2.3 Analisis de espectroscopia Raman

Se realizaron dos pruebas: la primera en el rango de 2526 — 37 cm™ y la segunda en el
rango de 3986 — 2282 cm’'. De ambas, se selecciond una fraccion correspondiente a los espectros
tipicamente analizables para minerales arcillosos en espectroscopia Raman, en especial la
vermiculita.

En el primer espectro Raman, se observaron sefiales en 1075 y un pico elevado en 727
cm™'; vinculados a los modos de estiramiento Si—O—Si que involucran oxigenos basales de la capa
tetraédrica y un pico en 926 cm™! asociado a la coordinacion del oxigeno apical en la capa
tetraédrica con la octaédrica. Asimismo, la banda en 1033 cm™! se atribuy6 al mismo tipo de enlace
en una posicion de simetria distinta, mientras que la banda en 309 cm™ reflej6 modos de flexion

Si—O-Si con posibles contribuciones de O—Si—O y/o Si—-O-Mg. Un intenso pico en 433 cm™!
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confirm¢ la flexion O—Si—O (Arab et al. 2002). La banda en 746 cm™ se asigno al estiramiento Si—
O-Si en concordancia con estudios realizados por Arab et al. (2002) y Ritz et al. (2014).

Adicionalmente, se observd una banda de intensidad media a 517 cm™ y otra fuerte a
400 cm™ vinculadas a flexiones O—Mg—0, asi como una banda débil a 468 cm™! atribuida a flexion
0-Si-O (Ritz et al., 2014).

Respecto a las discrepancias interpretativas, la banda ancha en 356 cm™ presenta
divergencias: Rinaudo et al. (2004) y Ritz et al. (2014) la atribuyen a flexion de SiOs, mientras que
Arab et al. (2002) la asocian al acoplamiento de flexion O—-Mg—O y estiramiento Mg—O. La
naturaleza amplia de esta banda sugiere un acoplamiento de modos vibracionales, compatible con
las interpretaciones de Arab et al. (2002) o una superposicion de contribuciones (Rinaudo et al.,
2004; Ritz et al., 2014; Arab et al., 2002). Por otro lado, la banda en 285 cm™ se asocié a modos
de enlace por puente de hidrogeno O—H---O (Kloprogge 2017).

Figura 15

Espectro Raman de la vermiculita en el rango de 50-1250 cm™

433

400 |

Intensidad Raman (u.a.)

746

T T T y T T T v T T T
200 400 600 800 1000 1200

Numero de onda (cm™)



CARACTERIZACION DE LA VERMICULITA DE CIENAGA 50

En el segundo rango del espectro Raman se analizaron las vibraciones de estiramiento y
flexion del grupo hidroxilo. Haley et al. (1982) identificaron bandas en 3739 cm™, asociadas al
modo de estiramiento del grupo octa¢drico Mg*sOH, y una banda en 3365 cm™, atribuida al
estiramiento HOH del agua interlaminar. Adicionalmente, propusieron que la banda en 3240 cm™
podria relacionarse con el OH estructural influenciado por la presencia de AI** en coordinacion
tetraédrica.

También se reportd un picos en 3679 cm™, que, segin Kloprogge (2017), corresponden al
estiramiento de grupos octaédricos como Mg.AIOH o Mg.Fe**OH, mientras que Wada y
Kamitakahara (1991) la atribuyen al modo de estiramiento M?*3OH, donde M?* representa cationes
divalentes, y proponen que su origen pudiera deberse a sustituciones heterovalentes en las capas
tetraédricas u octaédricas. Por su parte, el pico en 3632 cm™! correspondid a vibraciones OH en
una estructura dioctaédrica localizada en entornos de magnesio y aluminio (Kloprogge 2017).

Ademas, se detectd una banda en 3871 cm™ asignada al estiramiento OH, lo que refuerza
la influencia de la composicion quimica y del arreglo estructural en las vibraciones del grupo

hidroxilo en la vermiculita (Arab et al., 2002).
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Figura 16

Espectro Raman de la vermiculita en el rango de 3000—-3980 cm’!
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4.3 Caracterizacion térmica

Numero de onda (cm™)

51

La caracterizacion térmica, correspondiente al tercer objetivo, complementa la informacion

sobre las propiedades estructurales y composicionales de la vermiculita, cuyos resultados se

presentan seguidamente.

4.3.1 Anadlisis termogravimétrico (TGA)

En la curva termogravimétrica obtenida, se observa una pérdida rapida de masa de 9,083

% (1,779 mg), entre 30 °C y 125 °C, correspondiente a la eliminacion de “agua libre”

. Este

comportamiento concuerda con lo reportado por Grim (1953) para pérdidas de agua rapida hasta

100 °C, asi como con estudios en vermiculita que identifican deshidratacion inicial hasta 150 —

250 °C (Karathanasis, 2008; Pérez—Maqueda et al., 2003).
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Entre 125 °C y 650 °C se registra una segunda etapa general de deshidratacién, con menor
pendiente y una pérdida de masa total del 3,956 % (0,775 mg). Esta se divide en tres subetapas: la
primera, entre 125 °C y 190 °C, con una pérdida del 1,068 %; la segunda, entre 190 °C y 250 °C,
con un 1,224 %; vy la tercera, hasta 650 °C, con una pérdida mas gradual del 1,664 %. Estas
variaciones reflejan la liberacion progresiva de moléculas de agua asociadas a cationes
interlaminares, como lo indican Pérez—Maqueda et al. (2003) y Campos et al. (2009), quienes
sitiian la deshidratacion interlaminar hasta los 500 °C. No obstante, es posible que las dos primeras
subetapas incluyan también la eliminacion de agua superficial débilmente unida (Pérez—Maqueda
et al., 2003). Por su parte, Grim (1953), Pérez—Rodriguez et al. (2004) y Pansu y Gautheyrou
(2006) coinciden en que la deshidratacion en vermiculita finaliza alrededor de los 700 °C. La baja
pendiente de esta etapa contrasta con la rapida pérdida inicial.

La curva DTG confirmé dos picos endotérmicos a 93 °C y 200 °C, coherentes con estudios
previos; Gaulhanou et al. (2013) reportaron picos a 90 °C y 185 °C, mientras que Argiielles et al.
(2010) y de la Calle y Suquet (1988) identificaron transiciones a 120 — 240 °C. Estos picos se
asocian a cambios en los estados de hidratacion interlaminar; el primero corresponde a la transicion
de dos a una capa de agua, y el segundo, a la eliminacion completa del agua (Argiielles et al., 2010;
de la Calle y Suquet, 1988).

Finalmente, en el rango de 650 °C a 900 °C, se registra una tercera etapa con una pérdida
de 3,356 % (0,657 mg), atribuible a procesos de deshidroxilacion. Este fendmeno, reportado por
Karathanasis (2008) y Grim (1953) en temperaturas mayores a 550 °C hasta 750 °C y por Balek
et al. (2007) hasta 800 — 900°C, refleja la eliminacioén de grupos OH estructurales. La pérdida total
de masa fue de 16,395 % (3,211 mg), integrando las etapas de deshidratacion y deshidroxilacion

descritas.
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Figura 17

Analisis TGA de la vermiculita en el rango de 30-900 °C
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Nota. Las lineas rojas delimitan los puntos de inflexion de las reacciones endotérmicas
identificadas. La curva en negro (eje Y a la izquierda) corresponde al analisis TGA, mientras que
la curva en gris (eje Y a la derecha) representa el DTG.

4.3.2 Anadlisis de calorimetria diferencial de barrido (DSC)

El andlisis DSC reveld dos endotermas principales, la primera con un pico a 150,49 °C
(entalpia de 159,53 J g™') y la segunda a 246,65 °C (entalpia de 27,989 J g'). Estos hallazgos
coinciden con la descripcion de Karathanasis (2008), quien reporta una doble endoterma en el
rango de 100-250 °C asociada a una mejor coordinacién y una mayor energia de deshidratacion
de algunas moléculas de agua interlaminares. Dicha correlacion se extiende a los trabajos de
Barshad (1950) y Walker (1951 como se citdé en Grim, 1953), quienes identificaron un pico
endotérmico principal entre 150-200 °C y otro secundario entre 250-275 °C, ambos vinculados a

la pérdida de agua interlaminar.
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Walker (1951 como se citdé en Grim, 1953) atribuye especificamente estos eventos al agua
coordinada con iones Mg?" en la estructura, sefialando que el agua interlaminar en las vermiculitas
naturales consiste en una capa de hidratacion alrededor de estos iones, compuesta por seis
moléculas de agua unidas por enlaces ion—dipolo, e incluye ademaés “agua libre” en el espacio entre
el Mg?* hidratado. Segun esta interpretacion, el pico endotérmico inicial se asocia a la pérdida del
agua libre y, de forma simultanea, ocurre un colapso en el eje ¢, que reduce el espacio interlaminar
a una sola capa molecular de agua entre las laminas. Este colapso hace que la envoltura de
hidratacion del Mg?* se extienda plana, liberando dos moléculas de agua y dejando al i6n rodeado
solo por cuatro moléculas de agua. Estas dos moléculas también se pierden durante la reaccion
endotérmica inicial. La segunda reaccion endotérmica a baja temperatura corresponde a la pérdida
de las cuatro moléculas de agua restantes alrededor del Mg?".

Figura 18

Analisis DSC de la vermiculita en el rango de 30—400 °C
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Nota. Se muestran los valores de entalpia y picos de las endotermas (areas bajo la curva

sombreadas en azul).

5. Discusion de resultados

Los resultados obtenidos permiten situar la vermiculita de Ciénaga dentro de la unidad
Neis de Buritaca (PTnb), en correlacion con las descripciones litoldgicas descritas por Hernandez
(2003) y Tschanz et al. (1969 y 1970). En el analisis mineraldégico también se identificaron
minerales menores, tales como serpentina (antigorita), talco, piroxeno (diopsido), cuarzo y
plagioclasa, asociacion mineralodgica reportada en la zona de procedencia del material por los
autores anteriormente mencionados.

A escala microscopica se confirm6 la dominancia de vermiculita (88 % en promedio), con
habito laminar-escamoso y exfoliacion basal relictos. Bajo el microscopio y en imagenes
SEM-EDS, se observaron laminas menores a 1 um de espesor, apilamientos caracteristicos y
agregados aciculares de antigorita. Ademads, de acuerdo con reportes mineraldgicos como los de
Deer et al. (2013) y UFRGS (2022), la vermiculita observada no estd completamente
“vermiculitalizada”, ya que no es incolora, conserva cierto pleocroismo y presenta extincion
moteada. No obstante, la coherencia de los demas analisis, que muestran respuestas tipicas de este
mineral, sugiere que esta observacion merece un estudio geoldgico mas detallado sobre el grado
de alteracion y las condiciones geologicas que favorecieron su génesis y evolucion.

El patrén de DRX reveld un espaciamiento basal de 14,45 A y una reflexion (060) a 1,54 A

propia de la vermiculita trioctaédrica, configuraciones estructurales que se pueden atribuir a un
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apilamiento semidesordenado de laminas 2:1 y dos capas de agua interlaminar. Ademas, de una
serie armonica creciente que demuestran la ausencia de material interestratificado.

La composicion determinada por FRX mostro altos contenidos de MgO (22,0 %), SiO2
(44,2 %), AL.Os (14,2 %) y Fe:05 (16,4 %), lo que permitio establecer una formula estructural
[(Siz,29Al1,02T10,00)(Alo,07F €0,81Mg2,14Mno,01)O10(OH)2] - (Cao,03Ko,03). Esta refleja la sustitucion
isomorfica AI**/Si** y la leve incorporacion de Ti** en la capa tetraédrica, poco frecuente en
vermiculitas, reportado en las vermiculitas estudiadas por Campos et al. (2009) y del Rey—Pérez—
Caballero y Poncelet (2000). Esta sustitucion genera una carga laminar compensada por cationes
interlaminares hidratados (Mg?*, Ca>* y K*). Los espectros EDS confirmaron un contenido bajo de
titanio en comparacion con el silicio y el aluminio, los tres cationes centrales en la capa tetraédrica.
Esta tendencia concuerda con los resultados obtenidos por FRX y con lo reportado para la
vermiculita de Santa Marta por Campos et al. (2009). Ademas, tanto FRX como EDS detectaron
cromo en baja concentracion como impureza asociada a la vermiculita, y FRX reporté también la
presencia de niquel.

La FRX revel6 un elevado contenido de Fe:0s (16,4 %), situando al Fe** como el segundo
cation mas abundante en la capa octaédrica junto a Mg?*. Esta alta proporcion de hierro podria
explicar la intensidad de los colores de interferencia observados, en linea con lo reportado por Deer
et al. (2013) quienes asocian este rasgo a vermiculitas con altos indices de refraccion, y por Heuser
et al. (2013), quienes reportan un efecto similar en esmectitas ricas en hierro. Aunque ambos
minerales comparten similitudes estructurales, la relacion entre el contenido de hierro y el aumento
en los indices de refraccion no es consecuencia directa de dichas similitudes, sino que refuerza la
idea de que el hierro contribuye sistematicamente al aumento de indices de refraccion en minerales

arcillosos 2:1, de modo que merece la pena analizar este efecto en vermiculitas en futuros estudios.
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Los modos vibracionales de las espectroscopias FTIR y Raman confirmaron la presencia
de modos de estiramiento OH en 3700-3000 cm™!, flexiones Si—-O y O—Mg—0, asi como bandas
especificas en 1075, 926 y 727 cm™ que evidencian la organizacion trioctaédrica de la red de
tetraedros y octaedros, y un puente de hidrogeno, relacionados con las dos capas de agua
interlaminar (Arab et al., 2002; Ritz et al., 2014; Johnston, 2017).

En cuanto a la estabilidad térmica, los andlisis de TGA y DSC identificaron una pérdida
rapida de agua libre (9,083 %) entre 30 y 125 °C (Grim, 1953; Karathanasis, 2008), seguida por la
deshidratacion interlaminar progresiva (3,956 %) y transicion de doble a monocapa de hidratacion
reflejada en picos endotérmicos DTG a 200 °C, procesos acompanados de endotermas a 150,5 °C
y 246,7 °C (159,5 y 27,99 J/g) en DSC que concuerdan con el modelo de Walker (1951 como se
cito en Grim, 1953) coherente con su espaciamiento basal reportado en DRX. Los picos
endotérmicos en DTG a 93 °C y 200 °C validan este mecanismo, ya que indican el colapso
interlaminar y la posterior desorcion del agua anhidra (Gailhanou et al., 2013; Argiielles et al.,
2010). Culminando con la deshidroxilacion de grupos OH (pérdida adicional de 3,356 %) entre
650 y 900 °C (Karathanasis, 2008; Balek et al., 2007). Estos datos confirman que la vermiculita
estudiada mantiene dos capas de agua interlaminar establemente ligadas a cationes de alto
potencial i6nico, explicando su comportamiento mineraldgico, estructural, quimico y térmico en
distintos escenarios de calentamiento.

Cabe destacar que, Karathanasis (2008) reporta que, aunque los cambios de fase en
minerales trioctaédricos suelen manifestar picos endotérmicos a temperaturas superiores —a las
registradas en este estudio—, la sensibilidad del DSC en bajas temperaturas permite analizar con
precision el papel del cation saturante en la estabilidad térmica y la variabilidad composicional de

este mineral arcilloso.



CARACTERIZACION DE LA VERMICULITA DE CIENAGA 58

La notable similitud entre los resultados de este estudio y los reportados por Campos et al.
(2009) —incluidos DRX, FRX, SEM y TGA—, junto con la proximidad geografica entre ambas

localidades, sugiere que podrian corresponder a la misma especie mineral.

6. Conclusiones

El mineral presenta propiedades mineraldgicas acordes con su estructura monoclinica,
como exfoliacion unidireccional y habito laminar de espesor micrométrico (<1 um). Se identificd
una dominancia de vermiculita (88 %) acompafiada de minerales accesorios como antigorita,
diépsido, talco, cuarzo y plagioclasa, relacionados con el Neis de Buritaca (PTnb).

La vermiculita de Ciénaga exhibe una estructura laminar 2:1 de tipo trioctaédrica, con
laminas de silicato separadas por espacios interlaminares ocupados por cationes hidratados y dos
capas de agua. La carga laminar se debe principalmente a sustituciéon isomorfica Al**/Si** en la
capa tetraédrica, y es compensada por cationes interlaminares Mg2*, Ca** y K*.

La vermiculita presenta una composicion quimica rica en magnesio, hierro y silicio. La
formula estructural propuesta refleja la distribucion de cationes estructurales e interlaminares. Los
analisis espectroscopicos (FTIR y Raman) confirmaron la presencia de grupos OH estructurales,
agua interlaminar y vibraciones caracteristicas de los enlaces Si—-O y O-Mg—0, en concordancia
con su estructura.

Los analisis térmicos (TGA y DSC) evidenciaron varias etapas de deshidratacion y
deshidroxilacion. Inicialmente, se produjo la pérdida de agua libre entre 30 y 125 °C, acompanada
de un pico endotérmico en DTG; a continuacion, tuvo lugar la deshidratacion interlaminar de agua

débilmente enlazada entre 125 y 650 °C, reflejada en un endoterma en DTG y dos endotermas en
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DSC que confirman la presencia de dos capas de agua interlaminar alrededor de Mg*"; vy,
finalmente, se observo la deshidroxilacion de los grupos OH estructurales entre 650 y 900 °C.

La caracterizacion demostrd una estrecha relacion entre las propiedades mineraldgicas,
quimicas y térmicas de la vermiculita. Su composicion rica en Mg, estructura trioctaédrica y
presencia de cationes interlaminares determinan su capacidad de hidratacion, estabilidad térmica

y patrones de deshidratacion y deshidroxilacion.

7. Recomendaciones

Se recomienda realizar analisis confirmatorios adicionales sobre la vermiculita, asi como
revisar y replicar las técnicas aplicadas en este estudio a los minerales accesorio, garantizando
mayor rigor metodologico mediante la seleccion de un rango de granulometria mas apropiado para
cada técnica, el tratamiento de la muestra con sustancias especificas, procedimientos para eliminar
impurezas y la consideracion de otros aspectos importantes que restrinjan los resultados a
propiedades de interés, segiin cada anélisis, con el fin de complementar la caracterizacion del
material y reducir sesgos en los resultados.

Se sugiere extender la investigacion hacia otros aspectos geologicos que no fueron tratados
en el presente estudio, tales como deformacion, génesis, procedencia, patrones de enriquecimiento
mineral, evolucion geologica de la zona de estudio, asi como un reconocimiento geologico de
campo en la zona de extraccion, con el objetivo de integrar perspectivas multidisciplinarias que

contextualicen los hallazgos dentro de un modelo geologico mas completo.
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