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INTRODUCCIÓN

La tobelita, el análogo amónico de la mos-
covita, [(NH4)(AlSi3)Al2O10(OH)2] fue des-
crita por primera vez por Higashi (1981) en
andesitas alteradas hidrotermalmente.

La tobelita ha sido sintetizada ante-
riormente utilizando distintos mate-
riales de par tida, tales como geles o
mezclas de óxidos, en condiciones
reductoras (Hallan y Eugster, 1976,
Vocken y col., 1987, Harlov y col.,
2001), cambio catiónico entre mos-
covita y soluciones amónicas o
sales (Eugster y Muñoz, 1966,
Stoch y col. 1980) y a par tir de cao-
linita (Shigorova y col., 1981, Sucha
y col., 1998). Las condiciones de
síntesis están comprendidas en un
rango entre 250º - 650ºC de tempe-
ratura y 100 - 200 MPa de presión.

El objetivo de este trabajo es la
caracterización mediante difracción
de rayos X (DRX), espectroscopía
infrarroja (FTIR), espectroscopía
Raman, y microscopía electrónica de
transmisión (HRTEM-AEM) de tobelita
formada a par tir de caolinita a menor
temperatura que en trabajos previos
(200ºC) y a la presión equivalente a
la del vapor de agua a esa tempera-
tura (15.54 MPa).

Este trabajo forma parte de una investi-
gación más extensa sobre la tobelita
sintética en diferentes sistemas quími-
cos, para analizar la posible laguna de
miscibilidad en la serie tobelita-mosco-
vita y la capacidad de la tobelita sintéti-
ca para alojar cationes divalentes en la
capa octaédrica.

METODOLOGÍA

Como material de partida se ha utiliza-
do caolinita de Georgia de baja cristali-
nidad (patrón KGa-2) sometida a una
intensa molienda.

Los experimentos se han realizado en dos
sistemas químicos (NH4)O-Al2O3-SiO2-H2O
(reacción 1) y (NH4)O-Al2O3-SiO2-HCl-H2O
(reacción 2), en reactores de teflón de 50
cm3 (Parr 4744), a temperatura constante
de 200ºC (±3ºC), presión equivalente a la
del vapor de agua a esa temperatura
(15.54 MPa). y tiempo de reacción entre 1
y 90 días.

RESULTADOS

Difracción de rayos X

El estudio mediante DRX revela que la
tobelita se forma, desde los primeros
días de reacción, únicamente en el pri-
mer sistema químico; en el segundo
únicamente se produce la recristaliza-
ción de la caolinita (Fig. 1B). A mayores
tiempos de reacción se produce un

aumento de la cristalinidad de la tobeli-
ta (Fig.1A).

Los diagramas de difracción de rayos X
corresponden a un politipo 1M y el refina-
miento estructural de los parámetros de la
celda proporciona los siguientes paráme-

tros: a=5.219(0.004) Å, b= 9.021(0.007)
Å, c= 10.556 (0.009) Å y ß= 101.41º.

Espectroscopía Infrarroja

En general, el espectro de las micas
amónicas es similar al de la moscovita
(Fig. 2), excepto por la presencia de las
bandas de absorción de la molécula
libre de amonio. La tobelita muestra
una banda en la región espectral alrede-
dor de 1418 cm-1, correspondiente a la
deformación de la molécula NH4

+ (V4) y
tres bandas menos definidas a 3314
(V3), 3169 (2V2) y 3031 cm-1 (V2V4), en
la zona de vibración de los grupos OH.

La deconvolución de la banda centrada
a 1418 cm-1 revela la presencia de dos
bandas (1435 y 1403 cm-1)

Espectroscopía Raman

No existen datos previos de espectros-
copía Raman de tobelita.

En comparación con los espectros de la
moscovita, los espectros de tobelita
muestran bandas más anchas.

La zona más informativa del espectro
es la situada entre 1200 y 3150 cm-1.
En esta zona, aparece una banda inten-
sa a 3627-3633 cm-1, correspondiente
a los grupos OH, y una banda a ~3070
cm-1 probablemente debida a la combi-
nación de varios modos del NH4

+.
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fig 1. Diagramas de DRX obtenidos de muestras en polvo
desorientado A y B reacciones en los sistemas químicos
ensayados y C caolinita de partida.

fig 2. Espectro de infrarrojos de los productos sólidos de
la reacción 1. Arriba la zona correspondiente a 1750-
1350 cm-1 ampliada.
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Estudio mediante TEM/AEM

El estudio de TEM/AEM revela que la
tobelita sintética consiste en partículas
delgadas, con diferentes tamaños
(Fig.3): partículas pequeñas con longitu-
des del orden de 400 Å y espesores del
orden de 60 Å coexisten con partículas
más grandes (2000x200 Å).

Las imágenes de alta resolución y los
diagramas de difracción de electrones
corresponden a un politipo 1M (Fig. 4).

Los análisis puntuales indican una
composición media

NH4Al1.98 (Si3.07Al0.93)O10(OH)2.

CONCLUSIÓN

La tobelita sintetizada a 200ºC y 15
MPa muestra algunas diferencias con
las tobelitas sintetizadas a mayores
presiones y temperaturas.

• Parámetros reticulares ligeramente
superiores (c=10.556 Å y ß=
101.41º).

• La composición química de nuestra
tobelita muestra valores más altos
en Si.

• La presencia de dos bandas en
lugar de una, en los espectros de
IR, correspondientes la banda de
deformación de la molécula NH4

+,
desdoblamiento que puede deber-
se bien a la presencia de dos
poblaciones de tobelita con distin-
ta frecuencia de vibración de N-H, o
a la presencia de dos tipos estruc-
turalmente diferentes de grupos de

NH4 en la interlámina.
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fig 3. Imagen textural de TEM de los productos sólidos de
la reacción 1 tras 30 días de reacción.

fig 4. Imagen textural de TEM de los productos sólidos de
la reacción 1 tras 30 días de reacción.


