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PARTE 1°*

PLANTEAMIENTO DEL ESTUDIO




I. OBJETO DEL TRABAJO




Los filosilicatos son un grupo de minerales ampliamente utilizados en la industria
farmacéutica y cosmética. Destacan principalmente talco, caolinita y bentonitas. Sin
embargo, en las farmacopeas y bibliografia cientifica especializada, son pobremente

tratados, en cuanto a sus caracterfsticas, identificacién, pureza, técnicas de estudio, etc.

Tradicionalmente, estos minerales han sido considerados como in6cuos para la
salud. No obstante, en los iltimos afios y especialmente en el caso del talco, han
aparecido en la bibliografia una gran cantidad de trabajos acerca de los posibles efectos
perniciosos, derivados de la exposicién a polvos, normalmente atribuidos o relacionados

con la presencia de minerales impurificantes o contaminantes del talco.

La mayoria de las farmacopeas contienen una monografia del talco. A nuestro
juicio, las mds completas son USP XXII (1990), y British Pharmacopoeia (1988). Dichas
monografias incluyen un conjunto de ensayos, generalmente de tipo cualitativo o
semicuantitativo, que establecen las condiciones necesarias para la utilizacién de dicho
producto en farmacia.

Estos ensayos son poco especificos en la identificacién del talco, ya que otros
silicatos responderian positivamente a los mismos (por ejemplo las cloritas que
frecuentemente se encuentran asociadas). En segundo lugar, no permiten cuantificar 'a
proporcion de talco y de las especies minerales impurificantes. Y en tercer lugar, estos
test estdn orientados para la cualificacién del producto como materia prima, pero no son
vélidos una vez elaboradas las formas farmacéuticas; ya que los aditivos presentes en
dichas formulaciones y la adicién de distintos principios activos, alteran los resultados

obtenidos o los invalidan. No existiendo normativas al respecto.
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Por otra parte, algunas farmacopeas (British Pharmacopoea, USP XXII, etc)

especifican la ausencia de fibras, sin embargo no concretan ningin test ni método de

reconocimiento y cuantificacién de éstas.

El objeto del presente estudio es doble. En primer lugar el conocimiento de la
calidad mineralégica (geofarmacéutica) de los polvos de talco de uso tdpico europeos. En
segundo lugar, y a la luz de todo lo expuesto, profundizar en las técnicas de estudio y
diagnosis de este tipo de materias primas minerales. Lugar destacado en el segundo
aspecto ocupa la evaluacién del contenido de fibras, con el desarrollo de un método
semiautomdtico de estudio morfolégico y de tamafio de particula, utilizando microscopia

electrénica de barrido y andlisis de imagen.

Por iltimo, aclarar someramente el término geofarmacéutico que se recoge en el
titulo y que puede ser interesante desde el punto de vista del objeto del presente trabajo.
En cste caso el término hace referencia a estudios de materiales de uso farmacéutico y
origen geoldgico, mediante técnicas esencialmente mineraldgicas, con el fin de investigar
sus propiedades cara a su aptitud de empleo en farmacia: acciones por las que se les

escoge, acciones perniciosas, interaccién con los sistemas biolégicos, etc.




II. INTRODUCCION




I1.1 ACEPCIONES DEL TERMINO TALCO

El término talco procede del drabe "talch" y fue utilizado este nombre por primera

vez por el Jahiz de Bassora en 869, segin cita Kuzvart (1984).

Las definiciones encontradas del talco, hacen referencia, tanto a su composicion

quimica y mineralégica como a sus propiedades fisicas.

Para el Diccionario terminolégico de Ciencias Médicas Salvat, 10? Edicién,
(1972), es un mineral blando, untuoso, que se presenta en ldminas 0 masas compactas,

constituidas por silicato de magnesio y se reduce ficilmente a polvo.

Segiin el Diccionario de términos cientificos y técnicos McGraw-Hill-Boixareu,

(1981) es un silicato magnésico hidratado, de color blanquecino a verde grisdceo, que es

extremadamente blando y posee un caracteristico aspecto jabonoso o graso .

Para la British Pharmacopaeia (1988) es un silicato magnésico, nativo y purificado

que puede contener una pequefia cantidad de silicato aluminico.

Segiin A.LLP.E.A. (Asociacién Internacional Para el Estudio de la Arcilla)(Bailey,
1980a), es un silicato laminar de tipo 2:1 perteneciente al grupo talco-pirofilita, con carga

laminar cero y del subgrupo trioctaédrico. La férmula estructural del talco es

$i,0,,(OH),Mg,




El talco desde el punto de vista industrial, no es una especie mineralégica

determinada, sino un material extraido de yacimientos con alta pureza en talco, pero

generalmente con otras fases minerales presentes. Puede presentar diferentes grados de

procesado.

Sinonimias del talco:

Al talco se le denomina también como esteatita, nombre que procede del griego
"steato", y significa graso (Kuzvart,1984); Speckstein para las variedades compactas;
piedra-ollar a las rocas constituidas por talco y clorita (Caillere et al.,1982), jabén piedra,

jabén de sastre, entre otros (De Novo, Chicarro,1957).




II.2 EL TALCO COMO MINERAL

—11.2.1 ESTRUCTURA DEL TALCO

El taico esta formado por dos capas tetraédricas de férmula (Si,0)*, constituyendo
sus oxigenos apicales anillos seudohexagonales; y en el centro de estos conjuntos se
dispone un OH. Entre estas dos capas tetraédricas se sittia la capa octaédrica compuesta
por iones magnesio unidos a cuatro oxigenos apicales y a dos grupos OH; todos los
huecos octaédricos estan ocupados (3/3) por lo que este mineral es del tipo denominado
trioctaédrico (Bailey, 1980a). Estas ldminas o conjunto de liminas son teéricamente
neutras. Aunque la dimensién de la l4mina tetraédrica deberfa suponerse mds pequefia que
la ldmina octaédrica, en realidad esto no es asi, ya que el tetraedro se encuentra rotado
sobre el octaedro un cierto dngulo (3.4°), lo que implica que la ldmina tetraédrica posee

una dimension ligeramente mayor que la octaédrica (Bailey,1980b) (Figll-2).

El apilamiento de las ldminas adyacentes no estd limitado, realizdndose de tal
manera que cuatro de los seis oxigenos basales del anillo hexagonal quedan
aproximadamente a la mitad de la arista tetraédrica del anillo hexagonal de la siguiente.

Esta disposicién origina un desplazamiento de 0.3 a, a lo largo de uno de los tres ejes

seudohexagonales (eje-x) y conlleva la minima repulsién silicio-silicio entre ldminas

adyacentes (Zvyagin et al. 1969).
El enlace entre ldminas 2:1 es de tipo Van der Waals, aunque existe también una
pequeifia participacién de cardcter idnico (Giese,1975).La energifa de enlace calculada es

bastante grande, del orden de 30 Kcalorias/mol, lo que supondria que el talco seria de
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dificil exfoliacidn; sin embargo la energia necesaria para desplazar las ldminas, es baja
(alrededor de 4 Kcal/mol) lo que comporta una gran facilidad de desplazamiento (Alcover

y Giese, 1986).

Gruner (1934) observé para -el talco una simetria monoclinica con la celdilla

unidad constituida por dos ldminas; esta estructura bilaminar ha sido, posteriormente
corroborada, entre otros por Stemple y Brindley (1960); la secuencia de apilamiento del
talco no es regular pero se aproxima a la 2M, (Deer et al.,1983);sin mbargo,otros
autores como Ross et al. (1968) y Zvyagin et al. (1969) han sugerido a partir del examen
detallado de talcos una estructura triclinica.

Las constantes cristalogrdficas asignadas, por algunos autores, al talco son las

siguientes:

1 Akizuki y
Ross et al

Referencias Gruner (1934) Bailey (1980) Zussman
(1968)
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En la capa octaédrica de la estructura del talco, se pueden producir sustituciones

isomdrficas, que en algunas ocasiones pueden suponer mds de la mitad de los dtomos de

magnesio, y obligan a la definicién de nuevas variedades, e incluso especies minerales.

La variedades o minerales que se originan son:

1.- Minnesotaita, gran parte del magnesio puede estar sustituido por hierro ferroso

(Forbes, 1969).

2.- Willemseita, se sustituye parte del magnesio por niquel (De Waal,1970). Este nombre
ha sido recientemente aprobado por la . M.A.Comisién de nuevos minerales y nombres

minerales de la A.I.LP.E.A. (1980).

3.- Kerolita.- Es un silicato magnésico con mayor contenido en agua que el talco.
Estructuralmente semejante al talco aunque con un mayor desorden en el apilamiento de

ldminas (Rayner y Brown,1973).

4.- Pimelita.- Mineral andlogo a la Kerolita, pero contiene niquel. Si el contenido de
niquel oscila del 1-2% se denomina kerolita niquelffera. Si la proporcién de niquel

excede a la de magnesio el nombre apropiado es pimelita (Brindley,1980).




Los origenes mas frecuentes aceptados para el talco se relacionan con procesos de
metamorfismo, metasomatismo (hidrotermalismo) de rocas ultrabdsicas y carbonatadas

magnesianas. La génesis del talco por alteracion supergénica es mds rara.

Los tres procesos generadores del talco que afectan a las rocas ultrabdsicas, en
muchas ocasiones , son dificilmente discriminables entre si y como prueba de ello algunos
autores han denominado a la alteracién hidrotermal, metamorfismo hidrotermal
(Coombs,1961). En la misma linea se encuentran multitud de casos en los que existe duda
sobre el cardcter netamente metasomdtico o metamérfico de los procesos. Por tanto la
discusion de esta via de formacién se realizard en términos generales sin ceiiirse a

ninguna de las tres posibilidades.

El proceso de formacién del talco a partir de una roca ultrabdsica se conoce
comiinmente como "esteatizacién” y puede realizarse directamente o mediante un estado

intermedio tipo serpentinico: Si,Os(OH),(Mg,Fe), .

Los componentes fundamentales, de las rocas ultrabdsicas son los piroxenos (de
los que podriamos considerar como un término muy comun, la enstatita (SiO,Mg) y el
olivino (Si O,Mg,Fe,) (x+y=2), cuya fase magnesiana es la forsterita (Mg,SiO,). El
problema puede reducirse por tanto a las reacciones existentes en el sistema SiO,-MgO
con la intervencién de agua y CO,, para después hacer intervenir otros constituyentes

comunes en las rocas ultramdficas como son el ALO, y el CaO (Winkler,1978).
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La relacion (MgO/MgO+8Si0,) x 100 de los principales minerales silico-
magnesianos que van a intervenir en las reacciones es el siguiente, talco-42%, castatita-
50%, serpentina-60%, forsterita-50%. Consiguientemente, la conversién de una roca
ultramdfica en serpentina, estd favorecida dada la similitud en los porcentajes de
constituyentes (un mineral constituido por enstatita y forsterita al 50%, tiene una relacién
MgO/SiO, muy cercana a la serpentina). El paso directo o a través de serpentina a talco

requiere un aporte de SiO,.

La afirmacién precedente , supone que no existe CO, en el medio, puesto que si
ello ocurre, las rocas ultraméficas o las serpentinitas pueden transformarse en talco sin
necesidad de adicién de SiO,, al consumirse el exceso de magnesio en la formacién de
magnesita. Turner (1948) ejemplifica con las siguientes reacciones los dos casos

anteriores:

l- Si,0,(0H)Mg,+1.16 Si0, = 0.795i,0,((OH),Mg, +0.63 MgO+1.21 H,0

Serpentina Talco

2.- 28i,0,(0H)Mg, + 3 CO, = $i,0,(OH)Mg, + 3 COMg + 3 H,0

Serpentina Talco Magnesita

La presencia de ALO, y CaO como componentes adicionales de las rocas
ultraméficas da lugar a la formacién de nuevos minerales. El ALO, condiciona la
existencia de clorita magnésica y el CaO la de anfibol magnésico (tipo tremolita)

(Sig0,,(OH),Mg,Ca,). Otro 6xido comiin en este tipo de rocas es el FeO pero al poder
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sustituir el magnesio en la estructuras, su accién se limita a aumentar el contenido de
hierro de las fases minerales presentes. En el caso de la tremolita se generarfan otros

anfiboles de la serie como actinolita (SizO,,(OH),(Mg,Fe);Ca,).

La constitucién concreta de cada asociacién de minerales depende de la
composicién inicial de la roca ultramdfica, el tiempo y las condiciones de presion y
temperatura exisientes durante la reaccién y de la cantidad de CO,; siendo el iiltimo factor
de capital importancia al controlar que el principal producto de las reacciones sea talco
0 serpentina.

Aunque las temperaturas en las que se puede formar el talco mediante estas
reacciones, depende en gran medida de la composicién y de la presién, podriamos dar

como intervalo 300-400°C a 600-700°C (Winkler,1978).

El metamorfismo y metasomatismo de rocas carbonatadas magnesianas
(cominmente dolomias y calizas dolomiticas), son los otros procesos mas extendidos de
formacién de talco en la naturaleza. El metamorfismo para formar talco requiere que la
roca carbonatada contenga silice, encontrdndose ésta generalmente en los minerales de
los terrigenos que constituye el residuo insoluble del carbonato. El metasomatismo de

rocas carbonatadas magnesianas, genera talco siempre que en el proceso metasomdtico

exista un aporte de silice.

Al igual que en el caso anterior el problema puede reducirse al estudio del sistema
MgO - Si0, - H,0 - CO, , considerdndose también el CaO, ya que es un constituyente

fundamental de la mayoria de las rocas carbonatadas.
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El talco en este sistema se forma mediante la reaccién:

3.- 3(CO,),CaMg + 4Si0, + 1H,0 = $i,0,,(OH),Mg, + 3 CO,Ca + 3 CO,

Dolomita Talco Calcita

El SiO, necesario para este proceso, puede existir como constituyente de los
minerales silicatados contenidos en la roca carbonatada y en su residuo insoluble

(Dominguez et al.,1970).

Las variables principales que van a condicionar la existencia de esta reaccién y no
otra, van a ser la temperatura, ia presion, la fraccion molar del CO, en la fase fluida y

la existencia de otros componentes.

Las temperaturas de formacién dependen de la presién, pero se podria citar un
intervalo andlogo al referido para las rocas ultramdficas (300400 a 600-700°C), siendo
el talco uno de los primeros minerales formados por los procesos metamérficos de rocas

carbonatadas siliceas al elevar progresivamente la temperatura (Tilley, 1948).

El talco es una fase que se forma si la fraccién molar del CO, es pequeia, lo que
depende a su vez de la permanencia en el medio de constituyentes , cuya reaccion previa
libera CO,. En estos casos, a partir de la reaccién 3 no se forma talco sino anfibol

tremolitico (Winkler,1978).




Tanto en el caso de las rocas ultrabdsicas como a partir de las reacciones expuestas

desde rocas carbonatadas se puede justificar mediante la génesis, que junto al talco
aparezcan minerales como cuarzo, calcita, dolomita, tremolita, actinolita, serpentina,
clorita, magnesita, etc., la mayoria de ellos no deseables como acompaiiantes del talco:

por ejemplo, muchas variedades de serpentina y anfibol son fibrosas.




II.3 EL TALCO COMO PRODUCTO INDUSTRIAL

Los nombres dados por la industria, a productos de origen mineral, no designan
nunca una especie bien definida mineralégicamente, incluso en productos muy
purificados. Asf productos como el talco pueden mostrar una amplia variedad de estados
cristalinos, composicién quimica e impurezas asociadas. Estas caracteristicas dependen
fundamentalmente de las condiciones fisico-quimicas y quimicas, reinantes durante su
génesis en los medios ambientes naturales donde se originaron. Es decir, el talco presenta
notables diferencias en composicién quimica y estado cristalino segin su origen sea

hidrotermal, metamérfico o sedimentario (supergénico).

La palabra talco, aunque representa, desde el punto de vista mineralégico, el
nombre especifico de una especie mineral filosilicatada magnésica, desde un punto de
vista comercial designa un amplio espectro de productos minerales que contienen talco,
con una amplia gama de aplicaciones industriales. La mayoria de los talcos comerciales
contienen proporciones significativas de minerales impurificantes, tales como carbonatos,
cuarzo, mica, cloritas, anfiboles, etc, que segiin la aplicacidn a la cual se destinie el talco

pueden ser inertes o perjudiciales.

Entre las principales aplicaciones del talco se encuentran: en la industria del papel,
para carga y como agente blanqueante; en cerdmica, para la fabricacién de productos
refractarios y aislantes eléctricos; en la industria alimenticia, en embutidos (salami) para
uso humano y en comida para animales; industria del caucho y gomas; en la fabricacién

de insecticidas y pesticidas; pinturas y barnices; en pldsticos como agente reforzante; en
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farmacia y cosmética, donde la pureza y otras caracteristicas cristalquimicas son

consideradas mds estrictamente, etc.

El talco es ampliamente utilizado en farmacia como protector tanto para usos
externos como internos, gracias a caracteristicas tales como su insolubilidad en los fluidos
corporales, adherencia sobre piel, estémago o paredes intestinales (necesitdéndose un alto
grado de divisi6n o finura, para que esta adherencia sea 6ptima) e inercia quimica (admite

pocas sustituciones isomérficas en la estructura).

Como protector para uso externo o tépico, su perfecta exfoliacion segiin 001 y su
baja dureza (1 en la escala de Mohs), le facultan como lubrificante, y su moderada
superficie especifica le faculta como adsorbente para exudados, humedad, impurezas, etc.
Se suele utilizar normalmente asociado a distintos aditivos o principios activos, para
mejorar las caracteristicas del preparado. Para estas aplicaciones, el color blanco del
talco, resulta psicolégicamente mds aceptable para el enfermo que otros colores mds

£rises u Oscuros.

Como protector y adsorbente gdstrico e intestinal, se ha utilizado en el tratamiento
de ulceras y diarreas, normalmente asociado a antibiéticos y otros principios activos

(Goodman y Gilman 1981; Lecler 1965)

También se utiliza en la elaboracién de comprimidos, esencialmente como
excipiente por su inercia quimica y su poder lubricante, asi como en la elaboracién de

suspensiones, como agente distribuidor de las particulas.
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En cosmética es ampliamente utilizado en la fabricacién de polvos faciales y

corporales, sombras de ojos, pinturas de labios, (adicionado de pigmentos), cremas

solares, geles de bafio, champiis, pastas dentifricas etc. (Balsam, Sagarin 1972).

La produccién mundial de talco se cifra en unos 5-6 millones de toneladas anuales.




II.4 EL TALCO Y LA SALUD

[L.4.1 GENERALIDADES

El talco y en general los minerales filosicatados, han sido considerados
tradicionalmente como in6cuos para el organismo. Sin embargo, se ha demostrado la

existencia de una asociacién entre exposicién al talco y diversas patologias.

La informacién clinica y patoldgica acerca de los efectos de la exposicién a talco
y otros polvos minerales, es escasa. En cuanto a la patologia ocasionada, solo se disponen
de estudios postmortem realizados en trabajadores con una alta exposicién a polvos de
talco. Ademds las alteraciones patolégicas observadas en casos avanzados de
enfermedades obstructivas, debidas a exposicién ocupacional, no necesariamente reflejan
los cambios patoldgicos que ocurren en el pulmén, en personas con menores grados de
exposicion (Vallyathan y Craighead, 1981; Lapenas et al.,1984; Davies y Cotton,1983;
Seaton et al., 1986). Por otra parte, los casos de lesiones debidas a exposicién a talco,
sin la existencia documentada de exposicién ocupacional, son frecuentemente atribuidas
a otras causas.

Existe controversia entre los distintos autores, acerca de las patologias originadas
por el talco, quizd debida a la gran variabilidad de las muestras minerales y al
desconocimientoc de los mecanismos intimos responsables de los efectos fisiolégicos.
Aunque estd bien demostrado que la exposicién a talco afecta a la salud, no estd bien
establecido si los efectos se deben al mineral en si 0 a los minerales acompafiantes o

impurificantes, y a cual de ellos puede deberse cada efecto observado.
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La presencia de fibras minerales en talcos, se ha asociado con un exceso de céncer
de pulmén, pleura, mesoteliomas, etc., en individuos expuestos a los mismos (Mcdonald
et al. 1989). Estas fibras proceden fundamentalmente de minerales contaminantes con
hibito de crecimiento fibrilar asbestiforme (tremolita, antofilita, crisotilo, atapulgita,
sepiolita, etc) o bien se pueden producir en el proceso de molienda, por exfoiiaciones a
lo largo de planos diferentes al 001 o fracturas que resulten en particulas con morfologia
fibrilar; estos dltimos, aunque a nivel morfolégico, se asemejan a asbestos, no poseen las
mismas propiedades dpticas, tensién fisica o superficie expuesta, y parece también que

su potencial biolégico es diferente.

Las particulas de talco con forma alargada, de cinta o fibrosa se pueden originar
adicionalmente, por otras dos causas: 1.- Por desordenes en el entramado del cristal.
2.- Por pseudomorfismo, cuando un anfibol fibroso o asbestiforme se transforma en talco
por fenémenos de su génesis, manteniendo el hébito fibroso incluso en dimensiones por
debajo de los 15 pm. Se han descrito pseudomorfos de talco con hébito fibrilar originados

a partir de antofilita, de crisotilo, etc. (Virta,1985; Souza Santos y Yada,1988).

Las fibras minerales, en general pueden ser de distintos tamaiios, algunas visibles
al microscopio éptico, y otras muy delgadas sélo visibles al microscopio electrénico.
Ademés, los minerales asbestiformes contaminantes pueden estar en cantidades
importantes, o bien a nivel de trazas, dificiles de detectar mediante difractometria de
R.X, siendo su actividad biol6gica igual de potente en ambos casos. Stanton et al. (1981)
y Pott et al. (1987, 1989) proponen ciertos minerales fibrosos como cancerigenos, entre

ellos no se encuentra el talco mineralégicamente puro.
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Por otra parte, los estudios publicados hasta la fecha acerca de la toxicidad del
talco, han sido realizados con muestras diferentes del mismo mineral, algunas veces de
origen desconocido y no siempre bien caracterizadas, por lo tanto es dificil extrapolar los
resultados sbtenidos con ciertas muestras al efecto general que tendria el mineral. Esto
estd particularmente demostrado en los experimentos realizados con muestras similares
pero de diferente tamafio de particula (Hesterberg y Barret, 1984; Hesterberg et al.
1986;). Asi mismo, la extrapolacién de los ensayos in vitro a la situacién in vivo ha de
hacerse con precaucién, ya que la reactividad de las particulas minerales puede

modificarse por el medio biolégico.

La via de acceso de las particulas minerales al organismo es importante, porque
va a determinar el tipo de tejidos con los que va a contactar en primera instancia, asi

como la mayor o menor dispersién por el organismo y el tipo de patologia originada.

Como ya hemos indicado, se conoce realmente poco acerca de los procesos
patogénicos implicados en la generacién de lesiones producidas por estos minerales, asi
como la tipologia de las mismas. Los mecanismos intimos responsables de las patologias
originadas por el talco parecen ser variados y relacionados con distintas caracteristicas
morfolégicas, fisico-quimicas, quimicas, cristalogréficas, etc., tanto del talco como de los
minerales acompafiantes o contaminantes, no encontrdndose en la actualidad bien
dilucidados.

No estd completamente evaluado el efecto del tamaiio de particula y configuracién
del talco o minerales acompaiiantes en el aclaramiento pulmonar. Tampoco se conoce la

capacidad normal de aclaramiento del pulmén humano para estos silicatos.
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También se desconocen una serie de cuestiones como son:
- Bajo qué circunstancias la exposicién excede el aclaramiento pulmonar y resulta una
acumulacién de particulas en el pulmén?.
- ;Influyen los hébitos fumadores en la eliminacién de estas particulas del pulmén y asi
predisponer para el desarrollo de pneumoconiosis?
- (Afecta la exposicién conjunta a distintos tipos de silicatos a la potenciacién de las
lesiones patolégicas?
- ;Como se altera la superficie reactiva de las particulas in vivo reduciendo su capacidad
para promover la proliferacién de tejido fibroso? ;Por qué las particulas que son
citoliticas en ensayos in vitro, no son particularmente fibrogénicas en contacto con el
tejido pulmonar?
- ¢(Estén los distintos tipos de lesiones observadas evolutivamente relacionadas, y si asi
fuese, cuales son las distintas fases de desarrollo de las lesiones desde pequefias mdculas

hasta un carcinoma? etc.

Desde el punto de vista "histolégico”, las lesiones tempranas de pulmén,
producidas por exposicién al talco no han sido bien identificadas. Observaciones
realizadas hasta la fecha en animales de experimentacién revelan unas mdculas repletas
de macréfagos, cargados de particulas de polvo, que estdn presentes en la region distal

de las vias aéreas pulmonares (Schwartz et al,1981).

El grado extremo de lesiones por exposicion a talco por via respiratoria, es una
fibrosis masiva y progresiva (Leibowitz y Goldstein,1987), que ocurre en trabajadores

expuestos a cantidades masivas de polvo durante largos periodos de tiempo. La
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patogénesis de este tipo de lesion no estd clara, y se ha propuesto que su aparicidn en un
drea determinada de pulmén, estd determinada, muy probablemente, por vasculitis focales

inducidas por el polvo.

Entre estos dos extremos estdn las lesiones tipicas de pneumoconiosis, que
consisten en acumulaciones intersticiales perivasculares o peribronquiales de macréfagos
que contienen las particulas de talco asociados con cantidades variables de reticulina y
coldgeno. Aparecen configuraciones irregulares de acumulaciones de tejido fibroso que
ocasionalmente se extienden a los intersticios que rodean los espacios aéreos (Craighead
y Emerson,1984; Jepson et al,1985; Gibbs et al,1988). La extensi6n de estos cambios en
el pulmén y su distribucién estd en relacién con el tipo de polvo y ia acumulacién del

mismo, aunque estos términos no estdn sistemdticamente evaluados.

Las lesiones debidas a polvo de talco muestran una gran birrefringencia, cuando
se examinan con microscopio de luz polarizada (Craighead et al, 1988). Las particulas de
talco presentes en las lesiones muestran una diversidad de formas, pueden existir formas
redondeadas, cuadradas, en forma de lanceta o aguja, romboédricas, granulares, etc. Por
el contrario las particulas de silice: (cuarzo) son pequefias, granulares y sélo ligeramente

birrefringentes. La silice es mucho mas dificil de identificar en microscopio con luz

polarizada; lo que origina que muchas de las lesiones atribuidas por los patélogos a la

silice sean causadas en realidad, por filosilicatos mucho mas féciles de detectar en

microscopia de luz polarizada.




En trabajadores expuestos a particulas de gran tamafio, se observan ocasionalmente
células gigantes multinucleadas con cuerpos extrafios en su interior. Por el contrario,

cuando la exposicién se realiza con particulas de pequefio tamafio, tales como los polvos

de talco usados en farmacia o cosxﬁética, las células gigantes y reacciones tisulares

asociadas, se asemejan enormemente a las lesiones de sarcoide de Boeck (Factor,1975;
Terzakis et al,1978).

Las particulas de talco inhaladas pueden servir ocasionalmente como micleos de
cuerpos ferruginosos (Sheers,1964). Estas estructuras exhiben una gran variedad de
configuraciones y pueden asemejarse a los cuerpos de asbestos observados en

enfermedades causadas por silicatos fibrosos.

Normalmente las lesiones inducidas por talco o filosilicatos, silice libre, o
particulas de carb6n son diferentes entre si. Sin embargo, MacLaughlin (1957) describe
histologicamente nédulos estrellados en el pulmén de trabajadores de diferentes industrias.
El andlisis revel6 mezclas de filosilicatos acompaiiadas por cantidades variables de
carb6n. La patogénesis de estas lesiones causadas por mezclas de polvo es incierta.
Normalmente lo que se observan son nédulos silicéticos aislados en el pulmén de los
trabajadores, asociados con las lesiones tipicas de filosilicatos y con las mdculas
conteniendo polvo de carbén, pero anatomicamente separados de ambas. Los nédulos del
dltimo tipo ocurren frecuentemente en pneumoconiosis de trabajadores del carbén
(Kleinerman et al.,1979). La apariencia es suficientemente distinta como para permitir
a los patlogos identificarlas y diferenciarlas en secciones de tejidos, observdndose
lesiones de filosilicatos en individuos que aparentemente no tienen una historia de

exposicion a ellos.




Las hemos agrupado para su estudio en dos apartados:
A.- Exposicién ocupacional.

B.- Exposicién no ocupacional

A.- EXPOSICION OCUPACIONAL

La exposicién ocupacional al polvo de talco puede ocurrir durante su extraccién,
procesado y empaquetamiento asi como en industrias secundarias de caucho, cerdmica,
etc., donde es ampliamente utilizado. Los talcos de diferentes origenes presentan una gran
variabilidad en cuanto a pureza, contaminacién por fibras minerales, etc, comprobdndose
que los talcos procedentes de Vermont (USA), de Francia e Italia, son los que tienen
menor concentracién de cuarzo y fibras asbestiformes, mientras que los procedentes del
Estado de Nueva York (USA) estan normalmente contaminados con estos minerales

(Dement y Zumwalde,1979).

La asociacién entre exposicién ocupacional al talco y pneumoconiosis se conoce
desde antiguo (desde 1896) (Thorel,1986). Existen un gran niimero de casos descritos en

la bibliograffa como infiltrados reticulares finos, fibrosis pulmonar, engrosamiento pleural

e insuficiencias respiratorias, en trabajadores expuestos a talco de distinta pureza, en

algunos casos muy puro. Las lesiones encontradas son distintas que las i2siones tipicas

de silicosis.




La presencia de asbestos contaminantes en el talco ha suscitado la cuestién de si
la exposicién ocupacional al talco estd asociada con un incremento al riesgo de céncer,

y si el talco en sf mismo es parcialmente responsable de este aumento.

En un estudio realizado por Kleinfield el al. (1974) en 260 trabajadores del talco
en Nueva York se observé una mortalidad proporcional debida a cdnceres respiratorios
tres veces superior a la esperada. El exceso de mortalidad se observé sélo en hombres
que murieron entre 60-79 afios de edad. En posteriores estudios en las mismas minas, las
muertes debidas a cdnceres respiratorios fueron de 163 sobre 290 trabajadores; estos

resultados levantaron en su época una considerable controversia.

En una serie de casos de trabajadores de industria de caucho y del salami (Rubino
et al. 1976), en las que se utilizan polvo de talco industrial, se observaron en todos los
casos, cambios funcionales y radiolégicos en el pulmén de todos los sujetos expuestos
intensamente a talco industrial, siendo todos los efectos observados similares a los
descritos en la asbestosis. Negri et al. (1989) describen un exceso de mortalidad por
cancer de pleura y pulmén en una fdbrica de neumdticos de caucho en Italia y lo

atribuyen a la exposicién de talco contaminado con fibras.

Thomas y Stewart (1987) y Thomas (1990) describen la existencia de un exceso
de mortalidad SMR = 2.5 (standard mortality ratio) por cancer de pulmén entre los
trabajadores de una industria cerdmica expuestos a talco carente de fibras minerales,
aumentando este exceso de mortalidad con los afios de exposicién a talco, hasta 3.64 entre

los trabajadores expuestos durante mas de 15 afios.
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También se ha descrito la existencia de un pequefio exceso de cancer entre los
trabajadores de la zona de Vermont, expuestos a talco de gran pureza y carente de fibras

minerales (Selevan et al. 1979).

B.- EXPOSICION NO OCUPACIONAL AL TALCO

Debido al gran mimero de aplicaciones del talco en las actividades humanas y a

la magnitud de las mismas, puede existir una exposicién no ocupacional a polvo de talco

en una variedad de situaciones (Hollinger, 1990).

f Bladiian 4 o b st o soi

El tamafio de las particulas de talco varia segiin el proceso de pulverizacién
utilizado. Los talcos cosméticos, normalmente tienen particulas con tamafos
comprendidos entre 0.3-50 micras, una proporcién considerable de las cuales son
particulas de tamaifio respirable.

La aspiracién accidental de una cantidad excesiva de talco en nifios, se ha descrito
como causante de serias alteraciones respiratorias agudas con desenlace mortal en algunos
casos (Hildick-Smith,1976; Butenandt,1981; Motomatsu,1979). El talco puede causar una
obstruccién bronquial severa que hace necesario entubacién traqueal, lavado
broncoalveolar extensivo asociado con ventilacibn mecdnica y tratamiento con
corticosteroides.

También se ha descrito la aparicién de sindrome de distres respiratorio en adultos
que fueron expuestos a polvos de talco en su infancia, hasta la edad de 6 afios (Reyes de

la Rocha y col., 1989).




2.- Casos de cancer de ovarios.

Cramer et al.,, (1982) describen una serie de casos de cdncer de ovarios
relacionados con talco en un estudio realizado con 215 mujeres que padecian de cdncer
de ovarios y habfan usadd regularmente polvos de talco en el perineo, en preservativos
o diafragmas, encontrdndose un exceso de riesgo de cdncer de ovario en comparacién con
el grupo control. Estos autores no mencionan si el talco estaba contaminado con asbestos.
Resultados similares han sido publicados por Whittemore et al., (1988) en 188 casos de
cancer de ovarios en el drea de San Francisco y por Harlow y Weiss (1989) en 116 casos

del Estado de Washintong.

Se ha postulado que los cristales de talco, asi como los procesos inflamatorios y
reparadores que desencadenan pueden jugar un papel importante como factores iniciadores
en el desarrollo de tumores adenomastoides de ovarios en pacientes con susceptibilidad

a tales tumores (Kupryjanczyk 1989).

1-G " s ie tal
Ha habido una gran controversia sobre este tema. De acuerdo con Rigdon (1975),
el primer caso observado de granuloma de talco tras una intervencién quinirgica de

drenaje de un nédulo linfético tubercular cervical, fue publicado en 1933 (Autopol,1933).

Se han descrito frecuentes casos de granulomas peritoneales conteniendo polvos

de talco introducidos por guantes quinirgiccs durante laparostomfa, asociados con
adherencias abdominales fibrosas. Estas lesiones podrian ser observadas desde las dos
semanas hasta unos afios después de la intervencién quinirgica. El periodo mas largo

publicado ha sido de36 afios con el talco presente en la zona local de la intervencién.
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Se ha descrito un caso de lesién inflamatoria polipoide con obstruccién de vias

pancredticas y pancreatitis aguda, en un paciente a los 25 afios de haber sido sometido a

una gastroyeyunostomia de Billroth II (Sawin y Brooks 1988). Estas lesiones inducidas

por el talco han sido confirmadas mediante numerosos experimentos animales.

4.- La inyecci
Se han descrito un gran nimero de granulomas de talco debidos a la inyeccién
intravenosa en adictos a las drogas. Krainer et al. (1962), describieron el primer caso de

granulomas en pulmén en una mujer adicta a la meperidina.

La presencia del talco en las drogas puede deberse a una adulteracién o bien al uso
intravenoso de formas farmacéuticas destinadas a la via oral que llevan talco en su
composicién (pildoras o comprimidos de principios psicoactivos). Las drogas
principalmente usadas son morfina, metilfenilato, metadona, pentazocina, heroina..etc.
(Lundquest et al., 1987; Williams et al., 1988). Muchas pildoras o tabletas de algunas de
estas drogas pueden contener por encima del 75% de su peso en talco (Farber et al,1981).
La cantidad total de talco inyectado varias veces al dia durante varios afios, puede ser

enorme (Crouch y Churg,1983).

- Talcosis i
Existen pocos casos descritos en la bibliografia. Merliss (1971), describe una serie
de casos de cancer de estémago diagnosticados en Japén, asociados con la presencia de

fibras de asbestos en los talcos utilizados como excipientes.




Anani et a)., (1987) describen unos casos de fibrosacién intestinal extensiva debido

a la ingesta de comprimidos con base de talco, durante periodos de tiempo de varios

afios, pudiendo manifestarse las lesiones en algunos casos, hasta veinte afios después de

haber finalizado la ingesta de estos comprimidos.

6.- Utilizacién del tal | donai

El talco es muy utilizado en el tratamiento de efusiones pleurales normalmente
causadas por tumores y en algunos casos recurrentes, asi como para el iratamiento de
pneumotorax espontaneo (Bourke et al, 1987; Hausheer y Yarbro,1987; Daniel et al,1990;
Fentiman, 1987; Ladjimi et al,1989). La eficacia de la pleurodensis con talco, puede
variar desde el 60 hasta el 90% de los casos tratados (Boniface y Guerin,1989). El talco
parece ser el mejor agente esclerosante disponible para este tipo de tratamientos, dando
buenos resultados en casos donde otros métodos han sido inoperantes (Hamed et al,1989;

Almind et al, 1989).

En cuanto a los efectos colaterales que podria tener la utilizacién de talco en
pleurodensis existe controversia entre los distintos autores. Las muertes detectadas a corto
plazo tras pleurodensis con talco, pueden atribuirse al avanzado estado de cancer de los
pacientes en los que se utiliz6. A largo plazo subsiste la polémica de si el talco puede
inducir o favorecer la induccién de granulomas, reacciones fibréticas progresivas o

cancer.




Se han realizado numerosos estudios del contenido de particulas minerales en
pulmén de individuos no expuestos ocupacionalmente y utilizando distintos métodos,
comprobdndose la presencia generalizada de particulas de talco y otros filosilicatos en
cantidades importantes (Mastin et al.1988).

Paoletti et al. (1987) investigan el contenido de particulas inorgdnicas en el

parénquima pulmonar de personas residentes en el drea urbana de Roma y no expuestas

ocupaciondlmente a polvos. Se encontraron un total de 17 tipos minerales y 16 elementos
metdlicos diferentes. Aproximadamente el 70% de las particulas minerales encontradas
eran de filosilicatos, concretamente caolinita, micas y talco. Los tres elementos metdlicos
mas abundantes fueron Hierro, Aluminio y Titanio. También se observo la presencia de
fibras de tremolita en cantidades notables, lo que indica que la fuente de origen de estas

fibras en el ambiente, ha sido subestimada hasta el momento.

Kalliomaki et al. (1989), en 11 autopsias realizadas al azar, evalian la
acumulacioén de particulas en el pulmén en relacién con los hdbitos fumadores. Observan
una ligera disminucién del contenido de particulas en el pulmén de los individuos
fumadores, debido segiin ellos, a la estimulacién de los mecanismos de aclaramiento
pulmonar; sin embargo, en el caso de las particulas de talco, su acumulacién fue mayor
en los individuos fumadores.

Churg y Wiggs (1987), caracterizan las particulas minerales y su distribucién de
tamaiios en el pulmén de individuos fumadores no expuestos ocupaciondlmente a polvo,
no observando diferencias a largo plazo, con relacién a la composicién de particulas

presentes en la atmésfera.




Cuando las particulas de estos minerales son fagocitadas por macréfagos u otras

células fagociticas, en los fagolisosomas formados puede haber una destruccion o
solubilizacién parcial de la capa octaédrica de los filosilicatos debido al bajo pH con
liberaci6n de la capa tetraédrica de silice y aparicién de cargas superficiales (Rahman et

al. 1973), capaz de provocar reacciones de fibrosacién.

La existencia de sustituciones en la capa octaédrica (AP’* por Mg?* o Li'* por
Mg?*) puede provocar déficit totales de carga pequeiios, en las ldminas de filosilicatos,
que dan propiedades bdsicas débiles a las superficies de estas ldminas ; ademds las cargas
estdn muy deslocalizadas y estas cargas explicarfan los efectos hemoliticos de estos
minerales asi como la unién de fosfolipidos, sales de amonio cuaternario y moléculas
relacionadas (Ma y Weber 1986; Roberson et al. 1982; Woodworth et al. 1982; Oscarson

et al. 1981; 1986)

Las sustituciones tetraédricas de Si** por AP* crean una
carga neta mds localizada en los tres oxigenos que rodea al AP’* en la superficie del

cristal, lo cual aumenta las propiedades dcido-base en estos puntos.




Este mecanismo, en el caso del talco, es menos activo que en otros filosilicatos,
al no poseer sustituciones importantes en su estructura, tanto a nivel de capa octaédrica

como de capas tetraédricas.

;i < S"&!!EEQI'Q!] de Iﬁdisalﬁs Iibmﬁ-

Los iones Fe** en la capa octaédrica pueden oxidar fenoles e hidroquinona hasta
radicales libres. El mecanismo no estd bien conocido, pero es probablementé el mismo
que explica la oxidacién de hidrocortisona (Cornejo et al,1983) vy la
desproporcionalizacién del H,0, (Zalma, 1987) por paligorsquita (atapulgita). Es posible

que el poder oxidante del Fe'* esté aumentadc por su unién a uno o dos grupos (Si0)*.

Cuando el Fe** estd presente en la capa octaédrica (biotita, clorita, etc.) aparecen
unas fuertes propiedades reductoras en las particulas, estas propiedades permiten la
reduccién del oxigeno molecular a especies de oxigeno activado (OH' u otras especies con
propiedades oxidantes equivalentes), de tal forma que estas particulas pueden inducir tras
su inhalacién, un stress oxidativo, el cual puede ser parcialmente responsable del exceso

de céncer de pulmén por exposicion a estas particulas (Koskela, 1987).

Una reacciér. candidata para la generacién de oxidantes por los silicatos es la

reaccion Fenton, en la cual los iones metdlicos median el cambio electrénico
(Cohen,1985).
El talco, no admite Fe?* 6 Fe** en su estructura (sdlo cantidades insignificantes),

por lo que el problema seria menor que en otros filosilicatos. Sin embargo, las cloritas
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que frecuentemente se encuentran como minerales acompafantes del talco, pueden
potencialmente admitir grandes cantidades de estos iones, por lo que el problema puede

ser mayor. Minerales fibrosos como los anfiboles, que también pueden aparecer como

acompaiiantes del talco en los yacimientos, admiten pueden admitir igualmente grandes

cantidades de estos iones en su estructura.

También se ha descrito la actividad catalitica de los filosilicatos en presencia de
iones Cu Il y Fe III en su interldmina, por ejemplo, la nitracién de moléculas arométicas
con la formacién de radicales libres como paso inicial, aunque no se tiene certeza de que
este tipo de reacciones ocurran de forma importante en el medio biolégico y en

condiciones fisiolégicas (Laszlo, 1987).

Como en los casos anteriores, tampoco es frecuente este mecanismo en el talco
mineralégicamente puro, pero puede ocurrir en minerales impurificantes o acompaiiantes

del mismo.

5.- Efecto de las fibras minerales.

Los posibles mecanismos (intimos) responsables de la actividad cancerigena de las
fibras minerales, en general, se han investigado utilizando diversos modelos
experimentales, tanto in vitro como in vivo, en los que se utilizan fibras minerales,

fundamentalmente de asbestos (de anfiboles y crisotilo normalmente).
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Los asbestos y otros minerales fibrilares son sustancias ubicuas presentes en el
medio ambiente, claramente cancerigenas para humanos y animales. Son carcinégenos

completos, actuando tanto como factores iniciadores de tumores, como factores

promotores o progresores de tumores (IARC 1977; National Research Council 1984).

Pueden inducir miiltiples tipos de cdncer (Merchant 1990), actuando posiblemente
mediante miltiples mecanismos (Barret 1989). Pero al contrario que otros carcinégenos
no son directamente electrofilicos, no forman abductos con el DNA y no parecen inducir
mutaciones puntuales en locus especificos (Barret 1989; Jaurand, 1989; Chamberlain y

Tarmy 1977).

No obstante, se ha comprobado que son inductores efectivos de alteraciones
cromosémicas del tipo aneuploidia y aberraciones cromosémicas, a las que se asocia la
transformacién tumoral de células de mamifero en cultivo, por dichos asbestos (Barret
1989; Jaurant 1989; Oshimura et al. 1984). Esta transformacién tumoral se produce

mediante mijltiples pasos (Barret y Wiseman 1987).

Hesterberg y colaboradores (Hesterberg y Barret 1985; Hesterberg et al. 1986b),
proponen un modelo para explicar el mecanismo intimo de accién de las fibras minerales.
Utilizan células embrionales de Hamster Sirio en cultivo in vitro, observando que las
fibras de asbestos son fagocitadas répidamente por las células en las 24 primeras horas
tras su adicién al medio. Las fibras fagocitadas se acumulan en la regién perinuclear entre
las 24 y 48 horas. Cuando las células comienzan el proceso de divisién celular, la
presencia fisica de las fibras interfiere en la segregacién cromosémica. El andlisis de las

células expuestas a asbestos revela un incremento en el nimero de células con
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anormalidades en la anafase (Hesterberg y Barret 1984), incluyendo retardo y adherencia

de cromosomas, cromosomas puenteados, etc.

Mediante an4lisis ultraestructural, Wang et al. (1987) han observado, que las fibras
de asbestos aparentemente interaccionan con los cromosomas en metafase, bien
directamente o bien con protefnas estructurales del huso acromdtico y estructuras
relacionadas. Esta interaccién puede causar una segregacion errénea de cromosomas
durante la mitosis, resultando en aneuploidia, o bien originar roturas y aberraciones

cromosomicas.

Se ha demostrado la existencia de una alta frecuencia de aneuploidia en
mesoteliomas malignos (Stenman et al. 1986; Gibas et al. 1986). Los cromosomas mds
frecuentemente alterados, tanto numéricamente como estructuralmente en mesoteliomas
humanos (que son el tipo de cancer mds frecuentemente inducido por fibras), son los
cromosomas 1,2,3,6,11,17 y 22 (Gibas et al. 1986; Popescu et al. 1988; Oshimura et al.
1986). Las delecciones, inversiones y traslocaciones en el cromosoma 3 son las
alteraciones estructurales mds frecuentemente detectadas. Concretamente delecciones en
la regién cromosémica comprendida entre 3p13 y 3p23 (Whan-Penng et al. 1982). La
deleccién de la region 3p21, se ha observado en todos los tipos mayores de cancer de

pulmén (Kok et al. 1987).

Las particulas no fibrosas, tales como las distintas formas de silice (cuarzo alfa,
silice microcristalina Min-U-Sil, etc), son también fagocitadas por las células y

acumuladas en la regién perinuclear, pudiendo también interferir en la mitosis induciendo
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alteraciones cromosémicas y transformacién tumoral, pero son necesarias dosis mucho

mayores que en el caso de particulas con morfologia fibrilar (Hesterberg et al. 1986a).

El tamafio de las fibras minerales es uno de los pardémetros mas importantes en la
carcinogenicidad de las mismas (Stanton et al. 1981; Hesterberg y Barret 1984). El
tamafio influye de una forma doble, por una parte el grado de fagocitosis por parte de las
células es mayor para las fibras de mayor tamaiio y por otra parte, las fibras de mayor
tamaiio inducen una mayor citotoxicidad, dafio citogenético y transformacién tumoral al
interferir con la maquinaria replicativa celular (Hesterberg et al. 1986).

Actualmente se desconoce que tipos de oncogenes o genes supresores de tumores
pueden estar implicados en este tipo de tumores causados por fibras o si existe una

implicacién preferente de alguno de ellos.

Puede ser grave si el talco se aplica sobre heridas o zonas irritadas, sobre todo en
nifios de corta edad.

Ashour et al. 1989, analizan la contaminacién microbiolégica de polvos de talco
de uso tépico, de venta en Egipio.

También se ha descrito la aparicién de granulomas de reaccién a esporas de
Lycopodium clavatum presentes en polvos de talco (Nadjem et al, 1988). En las
intervenciones quinirgicas, las esporas penetran en la herida y tras un perfodo de tiempo
entre varios meses o incluso varios afios, pueden producir lesiones que se asemejan a

tuberculosis o neoplasias.




La caracterizacién de materias primas minerales de aplicacién en farmacia, y de
formulaciones farmacéuticas de uso tépico, constituye una de las principales lineas de
trabajo del Departamento de Edafologia y Quimica Agricola en su seccién de Farmacia
y Grupo de Investigacién de Ciencias del Suelo y Geofarmacia, al que pertenecen el

Autor de esta Memoria y sus Directores.

Esta linea de trabajo se inici6 con la realizacién de una tesis de licenciatura sobre
polvos de talco de uso tdpico espaiioles (Gdmiz, 1983). Los principales resultados de este
estudio hacian referencia por primera vez, a la falta de pureza mineral de muchas de las
muestras analizadas y a lo obsoleto o poco preciso de una parte importante de los test de
las principales farmacopeas. También se realizé un estudio morfoscépico que puede
considerarse como precursor de los estudios de recuento de fibras. Estos resultados,
ampliados posteriormente dieron lugar a diversas publicaciones (Delgado et al. 1984a;

Delgado et al. 1984b; Delgado et al. 1985; Sierra et al. 1985).

Posteriormente, esta linea se amplié ademds del talco, a otros materiales de origen
mineral de aplicacién en farmacia (caolines y bentonitas), con la realizacién de una tesis
doctoral (Gdmiz, 1987) y la publicacién de numerosos trabajos a raiz de la misma. En
este caso se estudiaron materiales no elaborados como formas farmacéuticas.

En dichos estudios se analizan diversas materias primas farmacéuticas, tanto desde
el punto de vista de las normas de las farmacopeas, como del establecimiento de nuevos

criterios y métodos de investigacién de las mismas (Gdmiz et al. 1989a; 1989b).
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Estos trabajos suponen un aporte significativo en los métodos de caracterizacién
para uso fundamentalmente farmacéutico, y analizan los posibles efectos adversos del
incumplimiento de algiin requisito o la ausencia de normativa al respecto. Al mismo
tiempo proporcionan a los productos nacionales analizados, mayores garantias de calidad

y mejoran su competitividad frente a productos extranjeros.

Los principales resultados de estos estudios en referencia al talco, fueron: que los
talcos comercializados como materias primas en Espaiia, tienen una pureza superior al
80% y presencia de fases impurificantes como clorita y calcita. Se midieron los tamafios
de particula de las muestras comercializadas como polvos, se les aplicé un indice de
valoracién para el uso tépico y se estableci6 la granulometria mediante M.E.B, pero con
recuentos manuales. También se aplicaron los test de las principales Farmacopeas, con

resultado diverso pero en general de incumplimiento.

Existen también antecedentes sobre estos temas en la bibliografia internacional,
debido al gran interés que suscitan los asuntos de prevencién y efectos secundarios de los
medicamentos y productos de amplio consumo. Se pueden destacar algunos estudios como
el de Verdel et al. (1985) y el de Marconi y Verdel. (1990), que estudian la pureza de

los principales yacimientos de talco italianos, as{ como un conjunto de muestras de polvos

de talco de uso farmacéutico, cosmético e industrial no farmacéutico. Los principales

minerales encontrados en las minas en activo son: talco, clorita, carbonatos, calcita,
dolomita, magnesita y cuarzo. En las minas inactivas existe ademds serpentina, tremolita
y mica en proporciones variables. El examen microscépico de las muestras revel6 un

hdbito prismético o acicular en las particulas de tremolita.
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En los polvos de talco de uso farmacéutico y cosmético, es’0s autores encuentran
que el porcentaje de fibras minerales con respecto al mimero total de particulas oscila

entre el 0.7-7%. En tres casos estas fibras eran fundamentalmente de tipo asbestiforme

(76.5% en un caso y un 46.0% y 37% en los otros dos, con respecto al nimero total de

fibras). En el primer caso estos asbestos eran de crisotilo y en los otros dos eran
anfiboles. En el resto de los casos, las fibras eran no asbestiformes y principalmente
formadas por anfiboles , crisotilo y talco, con una relacién L:D de 3:1 a 5:1 en los
anfiboles y >10:1 en el crisotilo. El porcentaje de fibras de asbesto con respecto al
niimero total de particulas en estas tres muestras era alrededor de 1% y el porcentaje en
peso es inferior al 1%.Aproximadamente el 95% de las fibras de crisotilo en la mayoria
de las muestras estudiadas eran mayor de 5 um. En el caso de los anfiboles , en general

el porcentaje de fibras mayor a 5 um de longitud era algo menor.

Un estudio publicado por el Instituto Nacional de Salud Italiano (Instituto
Superiore di Sanita. Roma), ha puesto de manifiesto que un gran mimero de productos
cosméticos que contienen talco, estdn contaminados con crisotilo o anfiboles, siendo estas

fibras de tamafio ultramicroscépico (Paoletti et al, 1984).

Rodelsperger et al. 1990, en un conjunto de muestras de talco para uso
farmacéutico, cosmético y técnico, encontraron concentraciones de fibras mayores de Sum
entre 60.000-1.1x10° fibras/mg. Por andlisis mineralégico de tales fibras se demostrd que
8% eran detectados como actinolita/tremolita, 5% como fibras de crisotilo, 7% de
cloritas, 56% de talco y un 24% no pudieron ser claramente identificados, aunque

algunos de ellos fueron identificados como de sepiolita.
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En cuanto a las dimensiones de las fibras, Rodelsperger et al. (1987), consideran
como fibras las particulas con una relacién longitud/didmetro (didmetro maximo/diametro
minimo) superior a 3/1, sin embargo Muhle et al. (1987), consideran relaciones
superiores a 5/1. Por otra parte Marconi y Verdel (1990), recuentan separadamente las

fibras con relaciones >3/1, >5/1y >10/1.

En cuanto a la longitud total de las fibras, Pott et al., (1989), en una serie de
ensayos realizados con un conjunto de muestras de minerales fibrosos, comprueban que
la inyeccién intraperitoneal de 10° fibras minerales mayores de 5 um y suficientemente
durables, es suficiente para producir una incidencia de tumor, superior al 30% . No
obstante algunas muestras de crisotilo, como crisotilo de Calidria, no mostraron un efecto
cancerigeno claro, tras inoculacién de 10° fibras > 5um; mientras que crisotilo UICC de
Zimbawe no contenia fibras mayores de 5 micras y produjo una incidencia de tumor del
32-50%, tras la inoculacién de 4x107 fibras menores de Spm. Esto indica que pueden
existir otros mecanismos implicados, y que la carcinogenicidad va a depender no
solamente del tamafio de las fibras, sino también de sus caracteristicas mineraldgicas, por

ejemplo, caracteristicas cristalquimicas, compositivas, entre otras.

Grupos de expertos y administraciones de distintos paises estan sensibilizdndose

ante el problema. Asf en Alemania, productos que éontengan:

> 0.02 % en peso de crisotilo
> 0.005% en peso de anfiboles
Son catalogados como contaminados con asbestos (AGS,1988), y su uso estd en

trdmites de ser prohibido en este pafs.




En este subcapitulo también recogemos los antecedentes de los estudios
micromorfolégicos y micromorfométricos de polvos farmacéuticos, enfocados
principalmente a la aplicacién del andlisis de imagen, para la determinacién de la

granulometrfa y contenido de fibras minera'es.

La granulometria de polvos minerales de aplicacién farmacéutica estd intimamente

relacionada con propiedades tales como superficie especifica, capacidad de cambio,

propiedades reolégicas, cesion y biodisponibilidad de principios activos, etc.,

determinando en iiltima instancia la aptitud de estos productos para distintas aplicaciones
(Galdn, 1987). Es por ello que hay ciertos rangos de tamaiio de particula aconsejables
para usos determinados, en el caso del uso topico se recomienda que la mayoria de las

particulas se encuentren entre 0.1 y 10um.

Por otra parte, la morfologia de las particulas juega un pape! importante en la
interaccién con los sistemas biolégicos: Las formas fibrilares tienen una clara actividad

cancerigena (IARC 1988).

Los sistemas cominmente usados para determinar el tamaiio de particula de polvos
de uso en Farmacia son: tamizado, contadores automdticos de electrozona (Coulter
principle), microscopia, sedimentacién y técnicas misceldneas (Rees 1977; Allen 1981 y
Beoldow 1984). En el caso de ser estimado por técnicas microscépicas, se calificaria

como un pardmetro micromorfométrico.




Davidson (1984), sefiala que el MEB es muy adecuado para determinar la

estructura, tamaio y forma de particulas individuales de hasta 100 A, permitiendo ademds

la cuantificacién de particulas contaminantes. Esto \iltimo supone una limitacién para los
Coulter Counter, sobre todo cuando existe adherencia de varias particulas (Hing y
Banholzer 1978). Asi mismo, el MEB evita los errores de la microscopia ordinaria, al dar
imégenes reales de las particulas (Fils 1971), mejorando la exactitud del recuento de
particulas de muy pequefio tamafio, con respecto a otros métodos de medida basados en
microscopia ordinaria y Coulter principle. La microscopia éptica es un método también
empleado para determinaciones micromorfolégicas y micromorfométricas de polvos de

telco (Delgado et al. 1984; Marconi et al. 1986).

Las desventajas de los métodos microscépicos en la medida de tamaiio son: 1.- Son
métodos leatos, necesitando la dedicacién de gran cantidad de tiempo, como consecuencia
de esto, se contabilizan pocas particulas y los resultados no son estadisticamente
representativos. 2- Subjetividad de las medidas.

Estas desventajas se solventan en parte con el empleo de métodos de andlisis de

imagen (Rees 1977).

Los métodos de sedimentacién se basan en la ley de Stokes y el problema mds
importante que presentan radica en la forma no esférica de algunas particuias que no se

ajustan correctamente a dicha ley (Lieberman 1984).




III. MATERIAL Y METODOS




El material objeto de estudio est4 constituido por 27 polvos de talco de uso tépico

procedentes de distintos paises europeos.

El método de muestreo ha sido intencionado, mediante la adquisicién de muestras
comerciales de venta en farmacias y perfumerias especializadas.

En la Tabla 1 se recogen diversos caracteres de las muestras en estudio.

Se trata en general de formulaciones elaborados con base de talco y aditivos de

distintos tipos, tanto minerales como no minerales y a veces en cantidades importantes.

Ninguna de lzs muestras adquiridas en el Reino Unido indicaba su composicién
en el envase. Igual sucede con los talcos italianos y alemanes. Por el contrario las
muestras adquiridas en Francia y Andorra, mostraban en el envase la composicién

cualitativa en la mayoria de los casos y cuantitativa en algunos.

Entre los aditivos declarados se encuentran: levilita, estearato de magnesio, tintura
de caléndula absorbida sobre el polvo, dcido ldctico como corrector de pH, 4cido

salicilico, lanolina, caolin, oxido de zinc, oxido de Titanio, perfumes, esencias, etc.

En la mayoria de los envases en los que existen indicaciones de uso, se
recomienda su utilizacién en bebés, como adsorbente de humedad y como suavizante o
protector contra irritaciones de la piel. También se recomienda su uso en adultos como

desodorante, refrescante y para después del baiio.
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III.2 DISENO EXPERIMENTAL

A) Procesado general realizado en todas las muestras.
En las Figura ITI.2.1, se muestra el esquema de trabajo seguido para el andlisis de

las muestras objeto del presente estudio.
En las 27 muestras de talco se determinaron los siguientes caracteres:

- Determinacién cualitativa y semicuantitativa de las fases minerales presentes,

mediante Difractometria de Rayos X, por el método de polvo cristalino desorientado.

- Determinacién cualitativa y semicuantitativa de las fases filosilicatadas presentes,

por Difractometria de Rayos X, mediante el método de agregado orientado con distintos

tratamientos.
- Determinacién de la cantidad de carbonato cdlcico equivalente.

- Seleccién de muestras por la cantidad y tipo de impurificantes presentes en las
mismas, para ser sometidas a posteriores procesos y determinaciones.

Las muestras 8, 13, 18, y 22 fueron escogidas para la observacién mediante
microscopia electrénica de barrido, al ser o0 muy puras o con altos contenidos de diversas
impurezas.

La muestra 2, se selecciond para el estudio de sus fracciones granulométricas al

representar una composicion media dentro de la poblacién muestreada.
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B) Estudio de fracciones granulométricas de la muestra 2, encaminado al andlisis
micromorfolégico y micromorfométrico con M.E.B. y andlisis de imagen. La muestra se

sometié a los siguientes procesos, segiin se expone en la Figura I1.2.2 .

- Una serie de lavados con disolventes, para la eliminacién de aceites esenciaies
y aditivos orgénicos.
- La muestra mineral resultante, se sometié a andlisis granulométrico por el

método de la pipeta de Robinson.

- Posteriormente se realizé un fraccionamiento granulométrico por sedimentacién
en medio acuoso, hasta agotamiento, separando tres fracciones:
Arena fina: Particulas con tamafio entre 20-200um
Limo : Particulas entre 20-2um de tamaiio.

Arcilla: Particulas con tamaiio inferior a 2um

- Cada una de estas fracciones fue sometida a andlisis mineralégico completo por
difractometria de Rayos X, tanto por el método de polvo cristalino desorientado como por

el método de agregado orientado.

- También se realizé el andlisis microsc6pico de todas las fracciones, mediante
microscopia electrénica de barrido y posterior andlisis de imagen de las microfotografias
obtenidas.

- Los datos derivados del andlisis de imagen fueron tratados estadisticamente por

ordenador para la completa caracterizacién de los polvos.
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L3 DESCRIPCION DE LOS METODOS
IL.3.1 METODOS DE DIFRACCION DE RAYOS X.

Sc han utilizads las técnicas de difractometria por el métada de polvo cristalino.

asi como las técnicas de agregado orientado.

La técnica de polvo cristalino, se ha utilizado para el andlisis cualitativo y
semicuantitativo de todos los minerales presentes en estas muestras, tanto de tipo
filosilicatado como no filosilicatado. No obstante, no se distingue entre los distintos
filosilicatos, que se dan como "grupo” en los resultados de este tipo de anilisis. Para el
estudio de filosilicatos, las técnicas de agregado orientado son mds sensibles y precisas,
utilizdndose éstas para el andlisis cualitativo y la cuantificacién relativa de los distintos
filosilicatos presentes en las muestras, expresando los resultados del andlisis de agregado
orientado, en porcentajes relativos con respecto al total de filosilicatos, no teniendo en

cuenta el resto de las fases no filosilicatadas.

La composicién mineralégica final o total de la muestra se obtiene considerando

conjuntamente ambos tipos de anilisis, (repartiendo el porcentaje final de filosilicatos,

entre los distintos minerales filosilicatados presentes en la muestra, segtin las proporciones

relativas entre ellos, determinadas en agregado orientado). De esta manera se mejora la
sensibilidad y precision de las medidas, sobre todo en la identificacién y cuantificacién

de filosilicatos presentes en bajas proporciones.




A.- DIFRACTOMETROS

Los diagramas se han realizado en dos aparatos, un Rigaku-Miniflex Ca 2005,
utilizado en el andlisis de rutina; y un Phillips PW 1730 para medidas méds precisas como
pardmetros cristalquimicos, deteccién de fases en pequefia cantidad,etc. Los dos aparatos

estan equipados con filtro de Ni, sistema de discriminacién de ‘~:pulsos y contador de

gases y centelleo respectivamente.

Las condiciones de trabajo han sido las siguientes:

Tensién en el tbo 30 Kv, Intensidad 10 mA, Radiaciéon Cu-K Rendija de

divergencia 1°, Rendija de recuperacién 0.3 mm. Velocidad de exploracién 2°2 6 / min,.
Constante de tiempo 2. Velocidad del papel 1 pulgada/min, (el difractémetro lleva

adaptado un registro potenciométrico Beckman modelo 1005 que opera a una velocidad

de 1 pulgada/minuto).

2.- Difractémetro PW 1730,

Tensién 30-40 Kv. Intensidad 30 mA. Radiacién Cu-K , rendija de ventana 1°,

rendija de contador 0.1°. Velocidad de exploracién 2° (2 ©/min), . Velocidad del papel

2cm/min. Constante de tiempo 1, rango 4x10° y 10%.



B.- DIAGRAMAS DE POLVO CRISTALINO

Los diagramas de polvo cristalino se kan rodado sobre la muestra molida a menos

de 270 mallas A.S.T.M. desde 50-60° hasta 3° 2 @ y desde 2° hasta 50-60° 2 ©.

En los diagramas de polvo de filosilicatos las intensidades de las reflexiones se
afectan grandemente por la tendencia de las particulas de estos minerales a orientarse
segiin el plano (001) (Brindley y Kurtossy,1961; Norr's y Taylor, 1962), falseando las
medidas tendentes a su cuantificacién. Se han propuesto muchos métodos para evitar este
problema, de los que a modo de ejempio podrfamos citar el de desorientar las muestras
por pulverizacién (Hughes y Bohor,1970), el enfriamiento secado de la muestra por
sublimacién del agua en vacio (Plangcon y Tchoubar,1977), etc. Uno de los métodos mas
sencillos y de efectividad relativamente buena es el de portamuestras de llenado lateral
(Niskanem,1964), ya que al cargarlo y compactarlo simultineamente se favorece lo

isotropia de las particulas. En el presente caso es el método empleado.

8 Bk it . il
En los diagramas de polvo cristalino, ha consistido en la identificacién de todas
las fases minerales a partir de las reflexiones presentes (A.S.T.M. 1974; AS.T.M. 1981;

Brown 1961 y Brindley y Brown 1980).




) - Apélisis Mineraldgico Semicuantitat

Se ha realizado mediante medida de dreas de reflexiones diagnésticas, aplicando
el poder reflectante correspondiente a cada mineral (Tabla III.3.1) y posterior reparto a
100. Método conocido como de los Factores reflectantes o Poderes reflectantes (Schultz,

1964).

A la mayoria de las fases minerales impuruficantes se les ha asignado los poderes
reflectantes que aparecen en la bibliografia. En otros casos, ya sea porque se trata de
minerales poco usuales, o porque las condiciones de medida descritas en la bibliografia

no encajaban con las de nuestras muestras, ha sido necesario adoptar nuevos poderes.

La clorita conjuntamente con caolinita (muestras 12 y 22) se ha cuantificado en la

reflexién a 7.2 A con un poder de 0.45 (poder de caolinita), y posteriormente se reparte

el porcentaje segiin el doblete 3.52 (clorita), 3.58 (caolinita), o bien se realiza este reparto

de porcentajes mediante las técnicas de agregado orientado, (solvatado con DMSO).

Para los minerales mayoritarios, objeto de estudio, asi como para algunas fases

impurificantes muy frecuentes, se han aplicado los factores determinados por Gédmiz

(1987).




Tabla IIl.3.1 Reflexiones diagnésticas y poderes reflectantes. Diagramas de polvo
cristalino.
Poder

Reflexién (A) Referencias
Reflectante

Gdmiz, 1987

Gdmiz, 1987

Gdmiz, 1987

Adoptado

Schultz, 1964

Galdn Huertos, 1972

Schultz, 1964

Schultz, 1964

Schultz, 1964

Schultz, 1964

Schultz, 1964

Schuitz, 1964

Feld. Na - Feldespato sédico Feld. K - Feldespato potdsico
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Otras precisiones importantes sobre el andlisis mineral6gico semicuantitativo en

los diagramas de agregado orientado son:

1) Cuantificacién del cuarzo en presencia de mica.
En aquellas muestras que poseen ambos minerales, dado que la reflexin a 3.33
A del cuarzo y 3.31 A de la mica se solapan, se ha procedido midiendo la reflexién a

4.24 A del cuarzo; y aplicando el factor reflectante correspondiente a esta reflexién.

En determinados casos este método no es viable, realizdndose entonc. . - 1edidas
de la reflexién a 3.33 A y sustraccién del drea de la reflexién a 10 A de la mica, dado
que la relacién de intensidades a 3.33 A yalO A de las micas mas usuales son similares

(A.S.T.M,,1974)

2) Cuantificacién del cuarzo en presencia de feldespatos potdsicos:
Ortosa, microclina y sanidina poseen reflexiones a 3.33 y 4.24 A que interfieren
con las del cuarzo. La correccién se ha verificado por diferencia de esta reflexién a la

del cuarzo, de la siguiente manera:

13.33(laul) 2 I3.25(t'eld.) = L4 24 del cuarzo O bieN,

14.1«;0-..1) -Liasn feld) = L4 24 del coarzo

En el segundo caso se ha dividido por dos porque la intensidad de los feldespatos

a4.24 A es generalmente la mitad de la intensidad a 3.25 A (Brindley y Brown,1980)




3) Otros casos.
Asf mismo, hay que indicar la existencia de una serie de casos especiales, aquellos

en donde coinciden en una misma muestra, caolinita, cuarzo, mica y feldespatos. En los

diagramas patrén de caolinitas ordenadas aparece una reflexién a 3.372 A, (mientras que

en las desordenadas no existe), con un 40% de intensidad; que podria interferir en la
cuantificacién del cuarzo medido a 3.33 A. Por otra parte cuando la caolinita es muy
abundante, la reflexién a 4.24 A del cuarzo no aparece precisa, nitida, resultando dificil
su determinacién.

En estos casos extremos, se ha acudido a la reflexién 2.45 A del cuarzo, que
presenta una intensidad de 12 frente a 100 de la reflexion 3.33 A (Brindley y
Brown, 1980). Posteriormente este drea a 2.45 se refiere al 100 de la 3.33 y se le aplica
el factor correspondiente a la reflexién.

Otra especificacién a considerar estd basada en la cuantificacién e identificacién
de la calcita en presencia de feldespatos; minerales como anortita y microclina poseen

o
también una reflexién a 3.03 A que puede ocasionar confusiones.

C.- DIAGRAMAS DE AGREGADO ORIENTADO

Las muestras de limo y arcilla del! Talco 2, se transformaron en homoiénicas
magnésicas por adicién de una solucién de cloruro de magnesio IN (en exceso) a pH 7.
Los cloruros y por consiguiente el exceso de magnesio se han eliminado de la misma por

lavados con agua destilada y centrifugaciones sucesivas. Las muestras totales de cada
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talco, fueron suspendidas en agua destilada; no fue necesario hacerlas homoidnicas
magnésicas dada la composicién del talco. En todos los casos se aplicé dispersién con
ultrasonidos.

Los agregados orientadus se han preparado por sedimentacidn y secado de una
suspension acuosa de la muestra (total, limo o arcilla) homogeneizada, dispersa y
magnésica, en una plaquita de vidrio de 16 cm?. Se han procurado que las cantidades de
muestra fueran de 200 mg por agregado orientado (Rich y Barnhisel, 1977). El campo de
exploracién ha abarcado desde 2-3° hasta 40-50°2 0 .

En orden a la identificacién y cuantificacién de las fases filosilicatadas, los
agregados orientados han recibido una serie de tratamientos:

- Solvatacién con Etilénglicol

Las muestras se han mantenido durante 24 horas en un desecador en atmdsfera

saturada de Etilenglicol y a una wemperatura de 50-60°C (Brindley y Brown, 1980).

- Solvatacién con Dimetilsulféxido
Se ha realizado manteniendo las muestras en un desecador en atmésfera saturada
de Dimetilsulféxido, durante 48 horas y a una temperatura de 50-60°C, ya que estos

tiempos son suficientes para solvatar (Gonzdlez Garcia, Sénchez-Camazano 1968).

- Tratamientos térmicos

Los diagramas de agregado orientado sometidos a una temperatura de 550°C

durante 4 horas, se dejan enfriar en un desecador y posteriormente se han rodado desde

15°a3 20 .




El estudio de los diagramas de agregado orientado ha comprendido el andlisis

cualitativo y semicuantitativo.

iv

Ha consistido en la identificacién y caracterizacién de las fases minerales
presentes. Asi se consigue resolver con la mdxima seguridad las dudas presentadas en los
diagramas de polvo cristalino (Brown,1961; Brindley y Brown,1980; ASTM.,I19%4 y
A.S.T.M.,1981).

Otro aspecto considerado en el andlisis mineralégico cualitativo en A.O. ha sido
el establecimiento de la férmula estructural de las cloritas, presentes en importani:s
cantidades en los talcos. Se ha partido para ello de los difractogramas de Rayos X en
agregado orientado que favorecen las reflexiones (001), ya que son estas reflexiones las
que se van a utilizar.

El aluminio tetraédrico se obtiene con una ecuacién media, de la de Brindley
(1961) y de Kepezhinkas (1965). El contenido de Fe octaédrico se ha calculadvo por la
relacion:

oy + loosy / I ooscorregida (Brindley y Brown,1980)
) T Loos (003)

El contenido de aluminio octaédrico se obtiene a partir del aluminio total,
aplicando la relacién de Albee (1962). El magnesio octaédrico se determina por la

diferencia del hierro y aluminio octaédricos con respecto al tedrico.

Una vez determinada la férmula cristalquimica se ha procedido a la clasificacién

de las cloritas segiin el método de Hey (1954), Foster (1962) y Bayliss (1975).
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Se ha realizado en las muestras solvatadas con etilenglicol midiendo las dreas de
las reflexiones diagndsticas y posterior reparto a 100 previa aplicacién del poder
reflectante de cada mineral.Las reflexiones diagnésticas y poderes reflectantes se exponen

en la Tabla I1.3.2 .

Tabla II1.3.2 Reflexiones diagnésticas y poderes reflectantes. Diagramas de polvo

cristalino.

Poder
Referencias
Reflectante

Galdn, 1972

Schultz, 1964 ;Barahona, 1974

Adoptado

Gdmiz, 1987

Delgado, 1980

Inters. - Interestratificados.




m.3.2 CARBONATO CALCICO EQUIVALENTE.

El cdlculo del carbonato cdlcico equivalente presente en las muestras totales, se

ha realizado por volumetria, utilizando el calcimetro de Bernard.

Este método se basa en una estimacién del volumen de CO, desprendido por ia

muestra al adicionarle CIH 6N (Ministerio de Agricultura, D.G.A., 1971).

La muestra nimerc 2 se lavé tres veces con ace.ona, mediante dispersion con
ultrasonidos (100W 30 segundos) y centrifugacién posterior; para la eliminacién de los
aceites esenciales y aditivos orgdnicos, empleados en estas formulaciones. Estos aditivos

impedirfan la buena dispersién de las particulas.

Primeramente, las muestras suspendidas en agua con Hexametadifosfato sédico al

0.25%, son dispersadas con sonda de ultrasonidos, LABSONIC 1510; en las condiciones

que indica Jones y Greeland (1980) (a 100 wat durante 2 minutos). La arena fina, el imo

y la arcilla, se estimaron utilizando 1a pipeta de Robinson (USDA, 1972) en sucesivas

extracciones.




El método de la pipeta de Robinson estd basado en la relacién existente entre el
tamafio de particula y la velocidad de caida en un fluido segin la Ley de Stokes. El

problema mas importante del método radica en la forma no esférica de algunas particulas

que no se ajustan correctamente a dicha ley. A pesar de ello, es uno de los métodos mds

fiables como se comprueba en multitud de estudios (Gillot, 1987).

Los limites de tamafio empleados han sido los de Atterberg: arcilla <2um, limo

de 2 pm a 0.02mm, arena fina > 0.02 a 0.2 mm.

I1.3.5 SEPARACION DE FRACCIONES GRANULOMETRICAS.

A partir de la suspensién procedente del andlisis granulométrico, se separaron
or decantaciones sucesivas, hasta agotamiento de la arcilla;

posteriormente el limo, quedando en el residuo la arena fina.

Es importante esta division en tres fracciones para su andlisis posterior, tanto
mineral6gico por difraccién de Rayos X, como morfométrico mediante microscopia
electrénica de barrido y an4lisis de imagen. En este tltimo caso, el fraccionamiento evita
la presencia conjunta de particulas con tamafio muy diferente en el mismo campo. Las
grandes diferencias de tamafio dificultan el recuento, ya que las particulas de gran tamaio
ocupan todo el campo a grandes aumentos y a pocos aumentos se pierde resolucién para

las de pequefio tamaiio.




Las muestras han sido observadas en un microscopio electrénico de barrido

HITACHI-S-510, presentando una resolucién garantizada de 70 A, rango de

magnificacién comprendido entre 20-150.000, voltaje de aceleracién desde 2 hasta 25 KV
sistema de reduccién de tres lentes y objetivo de apertura de lente fija de 0.1 y 0.3 mm

de didmetro.

Previamente a la observacién, la superficie de la muestra ha sido metalizada con
una delgada capa de oro de 50 a 100 A de espesor (Bohor y Hughes,1971), en un
metalizador de vacio SEMPREP-2 Sputter Coaters. El vacio en la cimara de metalizacién
debe ser de 10 torr (McCandless et al.,1971). Este procedimiento se aplica para facilitar
la observacion, haciendo conductora la superficie de la muestra y evitando la electricidad

estitica (Bohor y Hughes, 1971).

El metalizado, se ha realizado en dos operaciones con la superficie del
portamuestras aproximadamente paralela a la ldmina de oro; y cuando no se obtenia un
buen recubrimiento se procedia a un segundo metalizado formando un dngulo entre ambas
de aproximadamente de 20 a 30°; asegurando, de esta manera, una cubierta continua en
la superficie de la muestra (Bohor y Hughes,197l; Eswaran y Shoba, 1981). La
temperatura de alrededor de 40°C en el interior de la cdmara de metalizacion, no causa
problemas a la mayoria de las muestras (Eswaran y Shoba,1983) sobre todo a los

minerales, aunque ciertos minerales con formas de agua algo ldbiles pueden perderia.




La preparacién de las muestras para su observacién es generalmente sencilla. En
las muestras totales de los talcos 8, 13, 18 y 22, se espolvored la muestra sobre un papel
adhesivo por las dos caras; una parte se reserva para la observacién y la otra se adhiere

al portamuestras.

En el caso de las fracciones del talco 2, destinadas a andlisis de imagen necesitaron

una buena dispersion de las particulas en todos los casos, para asegurar una

individualizacién de las mismas y una distribucién homogénea en todo el campo. Por ello

se realizé una dispersién previa en agua destilada mediante ultrasonidos, asi como la
utilizacién de tensoactivos no idnicos (Tween 20 al 0.05%). Se sec6é una gota de esta
suspensién sobre un portaobjetos circular, de vidrio de pequeiio grosor (0.2mm) y éste
fue finalmente pegado al portamuestras mediante una suspensién de plata coloidal. Como
algunos de los minerales son higroscépicos y los pegamentos siempre poseen algo de agua
o disolventes orgédnicos, los poitamuestras ya preparados, han de ser guardados en
desecador, al menos 12 horas antes de proceder a la metalizacion. Asimismo,

posteriormente al metalizado deben ser conservados en atmdsfera seca.

Aplicado a las fracciones del talco 2, para su estudio micromorfolégico y
micromorfométrico sobre las observaciones de MEB. En la arena se estudiaron 21
campos, en el limo 12 campos y en la arcilla 20 campos. Cada campo corresponde a un

negativo fotografico.




En el andlisis de imagen, se emple6 un analizador IBAS 2000 (Kontron) con

cdmara RCA-TC1005.

A partir de los negativos fotograficos obtenidos con MEB se generd la imagen con
un filtrado lowpass, seguido por una matriz de filtrado de 5x5 en ocho direcciones. Asi
mismo, la imagen digital fue depurada manualmente para evitar los errores procedentes
de '~ saturacion de la imagen en algunas particulas y las agrupaciones de otras (la imagen
digital fue corregida semiautomdticamente en los casos en que fue necesario). Los

pardmetros analizados fueron: Didmetro mdximo (Dmax), Didmetro minimo (Dmin),

Perimetro (Perim), 4rea y pardmetro de forma (PF=4X-4rea/perimetro?).

Los datos procedentes del andlisis de imagen fueron almacenados en ficheros

ASCII.

Los datos obtenidos con el andlisis de imagen fueron tratados estadisticamente con

el programa Staigraf 3.1 . Se ha realizado un estudio estadistico descriptivo, no

paramétrico.

Los ficheros ASCII resultantes del andlisis de imagen necesitaron un procesado de
ordenacién y conversién de unidades desde pixels a micras. Posteriormente fueron

importados al programa antes mencionado.




PARTE 2*

RESULTADOS Y DISCUSION




IV. ANALISIS MINERALOGICO




IV.1 TALCO1.

El resultado del andlisis mineralégico por difraccién de Rayos X de esta muestra

se expone en la Tabla I.

La consideracién conjunta del andlisis mineralégico mediante la técnica de polvo
cristalino desorientado y las técnicas de agregado orientado permite calcular la
composicién mineral6gica total o final con la mdxima exactitud posible por métodos

difractométricos.

Aparecen talco (96%), clorita (4%), cuarzo y dolomita en cantidades inferiores al

1% y calcita, magnesita e interestratificados a nivel de trazas.

Es un talco bastante puro, con un 96% de talco y cantidades despreciables de otros
minerales, la presencia de una pequefia proporcién de clorita (4%), no debe afectar en

principio a las propiedades del talco.
La presencia de carbonatos podria indicar que no ha sido sometido a
procedimientos de purificacién (mediante reaccién con dcidos) o bien que dichos

procedimientos no han sido efectivos.

Existe un buen ajuste entre los datos difractométricos y los de calcimetria.




TABLA IV.1 - Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

FILOSILICATOS

TALCO

CLORITA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

MAGNESITA

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.2 TALCO2

El andlisis mineralégico total de esta muestra se expone en la Tabla I, resultando
una composicién final de 91% de talco, 2% de clorita, < 1% de cuarzo, 4% de calcita,

3% de dolomita.

En el andlisis mineralégico mediante diagramas de polvo cristalino desorientado
se demuestra la existencia de fases minerales no filosilicatadas en una proporcion
considerable, los cuales consisten fundamentaimente en carbonatos (calcita y dolomita);

existe también una pequeiia proporcién de cuarzo.

Los carbonatos estan prohibidos por la mayoria de las farmacopeas en
formulaciones de polvos de talco de uso tépico. Estas farmacopeas recomiendan una
purificacién del mineral de talco mediante tratamiento con 4cido clorhidrico concentrado
en caliente. Estos carbonatos pueden originar una elevacién del pH de la piei. Ademds,
son minerales més duros y tienden a concentrarse en las fracciones granulométricas mds

gruesas (arena fina) tras la molienda, pudiendo tener actividad irritante sobre la piel.

Los datos de calcimetria, no se ajustan a la concentracién total de carbonatos,
deducida mediante difractometria de Rayos X. Esto podrfa explicarse por un incompleto
ataque de la dolomita, la cual es bastante resistente 21 ataque 4cido necesitando largos
periodos de reaccién y a veces calentamiento, para que se produzca la disolucion total de

la misma. También podria deberse al hecho de que mediante difractometria de Rayos X,
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s6lo cuantificamos las fases minerales, mientras que en la determinacion volumétrica, el

peso de referencia puede incluir una parte los aditivos presentes en la muestra.

TABLA IV.2.1 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 95.8

TALCO

CLORITA

CUARZO

CALCITA

DOLCMITA

C0,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.

En esta muestra se han estudiado ademds las distintas fracciones granulométricas,
y2 que son objeto del andlisis micromorfoldgico y micromorfométrico con MEB y

Andlisis de Imagen.




Tabla IV.2.2 Andlisis mineralégico (%), de las fracciones granulométricas del Talco 2.

MINERAL

TALCO

CLORITA

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

INTERS.
mwﬁ

INTERS. - Interestratificados.

Las fracciones granulométricas extraidas por agotamiento (arcilla, limo y arena
fina) fueron sometidas a andlisis mineralégico por difraccién de rayos X. Los resultados
de dicho andlisis se muestran en la Tabla IV.2.2 . Se observa que existe una acumulacién
de los minerales mas duros en las fracciones granulométricas mas gruesas de la muestra

(limo y arena fina).

El cuarzo se encuentra en una proporcién aproximada del 1% en la arena,

disminuyendo dicha proporcién en el limo y encontrdndose a nivel de trazas en la arcilla.




En cuanto a los carbonatos, la dolomita se acumula casi completamente en la
fraccidn arena fina. La calcita se encuentra distribuida entre la fraccién arena fina y limo,

aproximadamente un 2% en ambas fracciones; Sin embargo, al ser el limo la fraccién

mayoritaria de esta muestra, la cantidad total de calcita que se encuentra con un tamaiio

limo (2-20um) es muy superior a la que se encuentra como arena fina (20-200 u).

En cuanto a los minerales filosilicatados, el talco tiende a acumularse en las
fracciones mas finas (limo y arcilla), llegando a ser el 100% en la fraccién arcilla,
detectdndose solo trazas del resto de los minerales tanto filosilicatados como no

filosilicatados en dicha fraccion.

La clorita se distribuye entre arena y limo encontrdndose en un proporcién del 2%
en ambas fracciones y a nivel de trazas en la arcilla. Al igual que la calcita, . ..r la
fraccion limo la mayoritaria de esta muestra, la mayor parte de la clorita se encuentra con

tamafio limo.

La mica parece concentrarse en la fraccién arcilla, permitiendo su deteccién a
nivel de trazas en dicha fraccién, no habiendo sido posible su deteccién en anteriores

andlisis debido a su baja concentracién en la muestra total.




IV3 TALCO3

En la Tabla IV.3 se muestran los resultados del andlisis mineralégico de este polvo
de talco. Observando la composicién mineralégica total de la muestra comprobamos que
se trata de un polvo de talco bastante puro (91% de talco), destacando la presencia de un
6% de mica, posiblemente del tipo flogopita (segiin la relacién de intensidades entre los
picos a 10 A ya5.2 A) y una pequeiia cantidad de clorita (3%); cuarzo, calcita, dolomita
se encuentran en cantidades inferiores al 1% y se ha comprobado la existencia de

minerales interestratificados a nivel de trazas.

En el diagrama de polvo desorientado se comprueba que sélo existen cantidades
despreciables de fases minerales no filosilicatadas, siendo el 98.9% de la muestra,

filosilicatos.

La mica tiene una dureza mayor a la del talco en la escala de Mohs (2 a 3, frente
a 1) lo cual podria afectar a las propiedades lubrificantes al frotar sobre la piel. Ademds,
este tipo de mica se ha demostrado que tiene actividad hemolitica, asi como una potente
actividad generadora de radicales libres; esta iltima debida a la presencia de elementos
metdlicos en la estructura, que pueden actuar como catalizadores de reacciones de éxido-

reduccion resultando en una generacién de radicales OH' (Holopainen et al. 1990)

El CO,Ca equivalente calculado por volumetria concuerda muy bien con la

cantidad de calcita y dolomita determirados por difractometria de Rayos X.
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Tabla IV.3 Andlisis mineral6gico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

e s

POLVO

MINERAL
CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.9

TALCO

CLORITA

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

CO,Ca EQUIVALENTE

e —

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV4 TALCO4

La composicién mineralégica de este talco se muestra en la Tabla IV.

Mediante el andlisis por el método de polvo cristalino desorientado se comprueba
la existencia de una alto porcentaje de fases filosilicatadas (98.4%) y pequefias cantidades
de fases no filosilicatadas, destacando solo la presencia de alrededor de un 1% de

dolomita.

La presencia de carbonatos, aunque en pequefia cantidad, conlleva todos los
problemas que producen los carbonatos, como son un pH alcalino sobre la piel y una
elevada dureza. Ambos aspectos pueden ser negativos tras la aplicacion en una zona

irritada, si bien en este caso la cantidad existente es pequefia y minimizaria estos efectos.

Mediante el andlisis mineralégico de agregado orientado se observa que el talco
es mayoritario, existiendo solo alrededor de un 5% de clorita, y no aparece ni mica ni

interestratificados.

La cantidad de carbonato cdlcico equivalente calculado por volumetria tras

reaccién con clorhidrico concentrado es mayor que la calculada mediante difractometria
de Rayos X de polvo cristalino desorientado; esto podria deberse entre otras causas a una

reaccién entre los aditivos y el CIH 6N, con desprendimiento de gases.




TABLA IV.- Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

mEE R e

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.3

TALCO

CLORITA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

e

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.s TALCO$

En la Tabla IV.5 se muestran los resultados del andlisis mineralégico de la muestra

nimero 5.

Se trata de un talco muy puro, con aproximadamente 99% de fases filosilicatadas
como se comprueba en el diagrama de polvo cristalino desorientado. El cuarzo es el tinico
mineral no filosilicatado a tener en cuenta en esta muestra, si bien se encuentra en una

proporci6n casi despreciable.

En el estudio de agregado orientado se comprueba que la proporcién de clorita es
pequeia, aproximadamente un 6%, siendo el talco el 94%; no existe mica ni

interestratificados.

La determinacién del carbonato célcico equivalente mediante volumetria muestra
una discordancia co:: - cantidad de carbonatos, tanto calcita como dolomita determinados
por difractometria de Rayos X de polvo cristalino desorientado, la cual puede deberse al
igual que en el caso anterior a una reaccion entre los aditivos y el clorhidrico 6 N, con
desprendimiento de gases, o bien a una falta de resolucién de la técnica de difraciometria

de Rayos X.




Tabla IV.S Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 99.3

TALCO

CLORITA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

C0,Ca EQUIVALENTE 2.2
Mw

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.6 TALCO6

El resultado de los andlisis mineralégicos se expone en la Tabla IV.6.
En el diagrama de polvo cristalino desorientado se observa que existe un 98.4%

de filosilicatos, una cantidad muy pequedia de cuarzo, y aproximadamente un 1% de

dolomita. También se ha detectado a nivel de trazas, calcita, feldespato sédice y

feldespato potdsico.

En el estudio de agregado orientado se comprobé la existencia de

aproximadamente 9% de clorita, 5% de mica y 85% de talco.

Esta muestra tiene una menor riqueza total de talco que las anteriores, siendo los

principales impurificantes las cloritas y las micas.

Tanto las cloritas como las micas tienen mayor dureza que el talco asi como
tendencia y hébito de exfoliacién diferentes, lo cual afecta a la capacidad lubricante o

suavizante de estos polvos.

Al igual que la muestra anterior (muestra 5), la calcimetria arroja cantidades
mayores de carbonato célcico equivalente que los determinados por difractometria. Las
causas podrian ser las mismas que en el caso anterior, una reaccin de los aditivos con

el CIH 6 N, o bien falta de resolucién de la técnica de difractometria de Rayos X.




Tabla IV.6 Andlisis mineral6gico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.4

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE 2.4

WW—W

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




Iv.7 TALCO7

La Tabla IV.7 muestra los resultados del andlisis mineraldgico de este talco.

Tabla IV.7 Anilisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

W

POLVO
MINERAL

CRISTALINO

FILOSILICATOS 94.2

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% TR - Detectable pero no cuantificable.
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En el andlisis mediante difractometrfa de RX de polvo cristalino se comprueba la
existencia de una cantidad considerable de carbonatos, concretamente de calcita alrededor

de un 5% y dolomita en pequeiia proporciones (< 1%). Asi mismo existe cuarzo en

pequeiia proporcién (< 1%). Los filosiliéatos son aproximadamente el 94% de la muestra.

Los filosilicatos presentes, determinados mediante técnicas de agregado orientado

son clorita 12%, mica 5%, talco 78% e interestratificados a nivel de trazas.

Los picos de interestratificados colapsan en el tratamiento térmico, lo cual podria

indicar la presencia de ldminas de vermiculita o esmectita en su estructura.

Los datos de calcimetria, también en esta muestra son superiores a las cantidades
de carbonatos calculados por difractometrfa de RX y podria atribuirse a las mismas causas

que en los casos anteriores (muestras 4,5 y 6).




IVv.8 TALCOS

Tabia [V.8 Andlisis mineral6gico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 100

TALCO

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

e
==

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.

La composicién mineralégica de este talco se expone en la Tabla VIIIL.
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IV.§ TALCO S8

Tabla IV.8 Andlisis mineraldgico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 100

TALCO

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.

La composicién mineral6gica de este talco se expone en la Tabla VIII.




Mediante el andlisis por difraccién de Rayos X, tanto en el polvo cristalino

desorientado como en el agregado orientado, resulta una composicién del 100% del
filosilicato talco, existiendo solamente trazas de los minerales normalmente encontrados
en los preparados de talco. Se trata de la muestra mds pura de todas las estudiadas en el

presente muestreo.

Los datos de calcimetria concuerdan y confirman el andlisis por difraccién de

Rayos X de esta muestra.




IV9 TALCOY

Los resultadcs del andlisis mineralégico por difraccién de Rayos X se exponen en

la Tabla IV.9 .

El principal impurificante no filosilicatado es la dolomita como se comprueba en
el diagrama de volvo cristalino desorientado, existiendo sélo trazas del resto de los
impurificantes no filosilicatados, cuarzo, calcita, feldespato sédico y feldespato potdsico.

La proporcién de filosilicatos es de aproximadamente el 98%.

Pero en el andlisis de agregado orientado se observa que dentro de los filosilicatos
existe una gran proporcién de clorita que llega incluso a superar la cantidad de talco
presente en la muestra (56% de clorita frente a un 44% de talco). También se observa
la presencia de minerales filosilicatados interestratificados. La mica se detecta a nivel de

trazas.

La identificacién de la clorita, se ha realizado en el agregado orientado, gracias
a los tratamientos aplicados. Las razones por las que se identifica esta fase como clorita,
se exponen en la discusién de resultados de los talcos 13 y 19 que son los que mayores

proporciones tienen de esta fase.




Tabla IV.9 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.2

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

L ———

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.

Se trata de un talco bastante impuro, siendo la clorita el principal impurificante.

Las cloritas son minerales muy variables que pueden admitir en su estructura cantidades
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importantes de metales pesados o metales de transicién que pueden tener un efecto nocivo

para la salud. Asi mismo su dureza es superior a la del talco (3 frente a 1), por lo que

tendrian un efecto negativo en preparados lubricantes de uso tépico.

La dolomita presenta los problemas de los carbonatos ya mencionados.

La calcimetria concuerda de forma aproximada con las cantidades de carbonatos

deducidos por difractometria de RX.




IV.10 TALCO 10

La composicién mineralégica totzﬁ de este polvo de talco, se muestra en la Tabla
IV.10 ; 89% de talco, 6% de mica, | % de cuarzo, 4% de dolomita y trazas de calcita
y feldespatos (sédico y potdsico).

La existencia de cuarzo (dureza 7 en la escala de Mohs) y dolomita (dureza 3-4),
podria ser desfavorable para el uso tépico ya que podrian tener un efecto abrasivo mds
que lubricante sobre la piel. Asi mismo la dolomita induciria una elevacién del pH de la

piel, lo que unido a lo anterior podria inducir una irritacién cutanea.

En cuanto a los minerales filosilicatados, el unico impurificante es la mica como
se comprueba por el andlisis de agregado orientado, existiendo solo trazas de clorita. La
mica es del tipo flogopita, que como ya hemos mencionado presenta también una mayor
dureza que el talco, (si bien no es tan dura como cuarzo o carbonatos) y tiene actividad
hemolitica, debido a las cargas superficiales y actividad generadora de radicales libres
debido a la presencia de metales de transicién en su estructura (Fe?* etc) (Holopainen et
al. 1990).

La cantidad de carbonato célcico equivalente calculada por volumetria es inferior

a la cantidad de carbonatos detectada por difractometria de Rayos X, ello podria deberse

a que los carbonatos de esta muestra se encuentran en forma de dolomita casi totalmente,
lo cual es més dificilmente atacable por el 4cido clorhidrico 6N, necesitando largos
periodos de digestién, e incluso calentamiento para que se produzca la reaccién total de

la misma.




Tabla IV.i0 Andlisis mineralégico semic uantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 95.3

TALCO

CLORITA

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.11 TALCO 11

La composicién mineralégica de esta muestra se expone en la Tabla IV.11

Mediante difractometria de Rayos X de polvo cristalino desorientado sélo se
detectan cantidades muy pequefias de minerales no filosilicatados, cuarzo, calcita,
dolomita, feldespato sédico y feldespato potdsico, los cuales se encuentran en cantidades

inferiores al 1% .

Sin embargo mediante difractometria de Rayos X por el método de agregado
orientado se detecta la existencia de cantidades importantes de clorita (9%) y mica (10%),
como minerales filosilicatados acompaiiantes del talco (81%), asi como la presencia de
minerales interestratificados a nivel de trazas.

La mica y la clorita podrfan presentar los problemas ya mencionados.

La cantidad de C0,Ca equivalente calculado por volumetria es mayor a la cantidad

de carbonato calculada mediante difractometria de Rayos X de polvo desorientado, y

podrian atribuirse igual que en los talcos 4,5,6 y 7, entre otras causas a una reaccién
entre los aditivos y el CIH concentrado (6N), con desprendimiento de gases. También a

una falta de resolucién de la técnicas de difractometria de Rayos X.




Tabla IV.11 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

—=

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.4

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.12 TALCO 12

La composicién mineralégica de esta muestra se expone en la Tabla XII.

La composicién mineralégica total seria: 55% de talco, 39% de clorita, 4% de

mica, 1% de cuarzo, 1% de dolomita y trazas de calcita e interestratificados.

Los interestratificados detectados colapsan tras el tratamiento térmico de la muestra
en agregado orientado, indicando la presencia de ldminas de vermiculita o esmectita en

estas fases.

Se ha detectado en esta muestra la presencia de caolinita por solvatacién de
agregado orientado con DMSO. La caolinita es un filosilicato aluminico tipo 1:1,
dioctaédrico, con férmula estructural Si,O5(OH),Al,, la cual no estd genéticamente
relacionada con el talco, apareciendo como aditivo y por ello no se ha introducido en la

Tabla IV.12 .

Clorita y caolinita coinciden en la mayoria de sus reflexiones diagnéstico
caracteristicas, por lo que su diferenciacién se realiza mediante solvatacién de las
muestras en agregado orientado con DMSO. La caolinita acepta las moléculas de DMSO
en su interldmina aumentando su espaciado basal desde 7.15 hasta aproximadamente 11.2

A, cosa que no ocurre con la clorita. La clorita se identifica asi mismo por su

comportamiento en estos tratamientos, tal como se expone en los talcos 13 y 19.
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Este hinchamiento con DMSO se observa perfectamente en el diagrama de Rayos
X de agregado orientado, identificando la presencia de caolinita.
La presencia de caolinita como aditivo, en esta muestra, estaba indicada en el

envase.

Tabla IV.12 Andlisis mineraldgico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 97.7

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

C0,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.
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Los datos de calcimetria se ajustan bien a las cantidades de carbonatos

cuantificados mediante difractometria de Rayos X. La ligera diferencia observada no es

significativa y puede deberse a una incompleta reaccién de la dolomita ante el ataque

4cido, asi como al margen de error de la técnica de cuantificacién mediante difractometrfa

de Rayos X.




IV.13 TALCO 13

En la Tabla IV.13 se expone la composicién mineralégica de la muestra. La
composicién mineralégica total es la siguiente: talco 14%, clorita 85%, cuarzo 1%,
dolomita <1% y trazas de mica, calcita y feldespato potdsico. Entre los minerales no
filosilicatados solo destaca la existencia de pequefias cantidades de cuarzo,

aproximadamente 1% y de dolomita <i%.

En el andlisis de agregado orientado observamos que el mineral mas abundante es
la clorita (85%), existiendo solo un 14% de talco y trazas de mica e interestratificados,

luego se trata en realidad de una muestra de clorita bastante pura.

La clorita se ha identificado en el agregado orientado, mediante los tratamientos
de solvatacién con etilénglicol, dimetilsulféxido y tratamiento térmico. La clorita no sufre
fenémenos de hinchamiento, por lo que las reflexiones de 14 A y7 A no se desplazan en
los tratamientos con los solvatantes, distinguiéndose en este comportamiento de caolinita,

esmectita y vermiculita. En el tratamiento térmico, ocurre una reordenacién de la

estructura que se traduce en una disminucién o desaparicién del pico a 7 A y una

intensificacién del pico de 14 A.

Las cloritas son filosilicatos tipo 2:1:1 con una estructura laminar compuesta por
dos capas tetraédricas y una capa octaédrica entre ambas, existiendo ademds otra capa
octaédrica interlaminar en la unidad estructural b4sica de estos filosilicatos (Brindley-

Brown, 1980; AIPEA, 1980).




Tabla IV.13 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.4

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO POTASICG

CO,Ca EQUIVALENTE <l

WW

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




La presencia de esta capa octaédrica interlaminar favorece la existencia de

sustituciones isomdrficas, pudiendo admitir en su estructura cantidades importantes de

metales de transicién o metales pesados, los cuales son potencialmente téxicos para el

organismo. Concretamente el Fe** y Fe** pueden intervenir en reacciones de oxido-
reduccion con generacion de radicales libres con potencial actividad cancerigena

(Leanderson y col., 1988; Costa y col., 1989; Koskela, 1987).

Esta muestra junto con la muestra 19 son las que tienen mayor riqueza en cloritas
y se han utilizado para la determinacién de los pardmetros cristalquimicos y Ju férmula
estructural de las cloritas presentes en estos talcos. segiin el procedimiento descrito en el
capitulo de material y métodos, con ello que podemos deducir el contenido de metales,
y asf evaluar su toxicidad potencial. Los resultados obtenidos se exponen en el apartado

correspondiente.

Los valores de calcimetria concuerdan perfectamente con las cantidades de

carbonato determinadas por difractometria de RX.




IV.14 TALCO 14

La composicién mineralégica de este polvo de talco se muestra en la Tabla XIV.

Existen cantidades minimas de minerales no filosilicatadas, cuarzo < 1%, calcita
<1% y dolomita <1%, por lo que aproximadamente el 99-100% de la muestra son

filosilicatos.

Sin embargo el porcentaje de talco es s6lo de aproximadamente el 74% de los
filosilicatos, siendo importantes los niveles de cloritas (18%) y mica (8%). También se
ha demostrado la presencia de interestratificados a nivel de trazas. Tanto las micas como

las cloritas tienen mayor dureza que el talco, especialmente las micas, asi como tendencia

y hdbito de exfoliacién diferentes, lo cual puede afectar a la capacidad lubricante y

suavizante del preparado.

Los datos de calcimetria se ajustan perfectamente a la determinacién de carbonatos

por difractometria de Rayos X.

Se detectaron las reflexiones diagndstico al éxido de zinc (zincita) y oxido de
titanio, declarados como aditivos en el envase de esta muestra. No obstante no han sido
incluidas en la cuantificacién por considerarse aditivos artificiales no naturales, afiadidos
en la preparacién de la forma farmacéutica. Esta es la tinica muestra en la que se han

detectado.




Tabla [V.14 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 99.1

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

CO,Ca EQUIVALENTE <1

e e e

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.1S TALCO 15

La Tabla XV expone los resultados del andlisis mineralégico por difraccién de RX
de esta muestra.

En el diagrama de polvo cristalino desorientado se observa la presencia de un 2%
de dolomita y 1% de cuarzo, como minerales no filosilicatados a tener en cuenta en esta

muestra. También se detectan calcita y feldespato sédico en cantidades inferiores al 1%.

Entre los minerales filosilicatados la clorita (54% del total de la muestra y
aproximadamente 56% de los filosilicatos) es el mas abundante, como se observa en el
andlisis de agregado orientado. El talco se encuentra en una proporcién del 41% con
respecto al total de la muestra y aproximadamente el 42% del total de filosilicatos.
También existe una pequeia cantidad de mica (2% del total de la muestra) y trazas de
interestratificados. Estas fases interestratificadas son parcialmente hinchables mediante
solvatacion del agregado orientado con etilénglicol, asi como con DMSO, demostrando

la existencia de ldminas de esmectita.

La clorita se identificé en el agregado orientado, gracias a los tratamientos

aplicados, tal y como se expone en los talcos 13 y 19.

La calcimetria se ajusta bien a la cantidad de carbonatos determinados por
difractometria de RX, la pequeiia diferencia podria achacarse a una reaccién incompleta

de la dolomita en el ataque 4cido, asi como al error propio de la difractometrfa de RX.
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Tabla IV.15 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

CRISTALINO

FILOSILICATOS 96.8

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

WM

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.16 TALCO 16

En la Tabla IV.16 se expone el andlisis mineralégico por difraccion de RX de la

presente muestra.

Es una muestra muy similar a la anterior, como se observa en la composicién
mineral6gica total: 47% de talco, 50% de clorita, 2% de mica, <1% de cuarzo, trazas

de calcita, etc.

La dolomita es el dnico contaminante no filosilicatado a tener en cuenta. El cuarzo

se encuentra en cantidades inferiores al 1% y la calcita a nivel de trazas.

Entre los filosilicatos existe mds clorita que talco, aproximadamente el 50% de los
filosilicatos de la muestra es clorita, siendo el talco aproximadamente el 47%. Existe una
pequeiia cantidad de mica (2%). Los minerales interestratificados al igual que en la

muestra anterior son parcialmente hinchables por solvatacién del agregado orientado con

etilénglicol, asf como con DMSO, aduciendo las mismas razones que en ese caso.

La calcimetria se ajusta de forma aproximada a las cantidades de carbonatos
determinadas por difraccién de RX; las diferencias existentes pueden deberse al error
intrinseco del método de difractometrfa de RX o a una reaccién de los aditivos con el

dcido clorhidrico 6N, con liberacién de gases.




Tabla IV.16 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.3

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

CO;Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.17 TALCO 17

Los resultados del andlisis mineralégico se muestran en la Tabla IV.17 .

Se trata de un talco de bastante pureza como se observa en la composici6n

mineralégica total, con un 86% de talco y unas cantidades pequenas del resto de los
minerales acomparnantes, 7% de clorita, 5% de mica, 2% de dolomita,, <1% de

feldespato sédico y trazas de cuarzo, calcita, feldespato potdsico e interestratificados.

Entre los filosilicatos clorita y mica, van a tener un efecto negativo sobre la piel
debido a las caracteristicas desfavorables de estos minerales ya mencionadas. Este efecto
no va a ser importante por las cantidades moderadas, tanto de mica como de clorita

presentes en esta muestra.

Los interestratificados se encuentran a nivel de trazas y son parcialmente
hinchables por solvatacién con etilénglicol y DMSO, se atribuye a las mismas causas

expuestas en el talco 15.

Los carbonatos se encuentran en forma de dolomita fundamentalmente, lo que
iferencias existentes entre los datos de calcimetria y difractometria
de Rayos X, ya que la dolomita es bastante resistente al ataque 4cido como ya se ha

mencionado.




Tabla IV.17 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

CRISTALINO

FILOSILICATOS 97.8

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FEL DESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificabie.




IV.18 TALCO 18

La composicién mineralégica determinada por difractometria de RX se muestra

en la Tabla IV.18 .

Como se observa en el diagrama de polvo cristalino, existen unas proporciones
considerables de calcita (aproximadamente 5%), dolomita (2%), feldespato sédico

(aproximadamente 1%).

Todos estos minerales presentan una elevada dureza. El cuarzo (dureza 7 en la
escala Mohs), se encuentra en una proporcién del 2% que es importante y feldespato
s6dico (dureza 6 en la escala de Mohs) que se encuentra en un 1%, van a tender a
concentrarse en las fracciones granulométricas mds gruesas en el proceso de molienda de
la muestra. Estas particulas de gran tamafio y extremada dureza van a tener un efecto

abrasivo al frotar sobre la piel.

Los carbonatos se encuentran en proporciones importantes (5% de calcita y 2%

de dolomita) ademds del efecto abrasivo que provocaran (ya que su dureza es 3 para

calcita y 3-4 para la dolomita) van a inducir una elevacién importante del pH de la piel,
provocando una irritacién o sensibilizacién de la zona donde se aplique. Esta muestra

junto con la muestra niimero 7 son las que presentan mayor cantidad de calcita.




Segtin la composicién declarada en el envase, esta muestra lleva un acidificante

para adaptar el pH de la formulacién al pH de la piel, que es de aproximadamente

pH=5.5 (Litter, 1979), este aditivo puede compensar parcialmente el efecto de los

carbonatos.

Tabla IV.18 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 89.6

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% . TR - Detectable pero no cuantificable.
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Entre los filosilicatos estudiados por los métodos de agregado orientado, detecta
la presencia de aproximadamente un 30% de clorita con respecto al total de los
filosilicatos (28% del total de la muestra), que es una cantidad elevada. También existe

un 3% de mica y trazas de interestratificados.

La calcimetria arroja resultados algo inferiores a la cantidad de carbonatos

determinada por difractometria de RX. Esta diferencia podria explicarse entre otras

causas a la resistencia de la dolomita al ataque 4cido, a las limitaciones de resolucién del
método de difraccién de RX, asi como al hecho de mediante difractometria de RX sélo
se cuantifican las fases minerales, mientras que en la determinacién volumétrica el peso

de referencia incluye los aditivos orgdnicos presentes en la muestra.




IV.19 TALCO 19

Los resultados del andlisis mineral6gico se muestran en la Tabla v.19 .

Sélo existen cantidades minimas de minerales no filosilicatados, cuarzo, calcita,
dolomita en concentraciones inferiores al 1% y trazas de feldespato sédico, como se
comprueba mediante difractometria de polvo cristalino desorientado, siendo los

filosilicatos casi el 100% de la muestra.

Sin embargo entre los filosilicatos como se comprueba en el anilisis de agregado
orientado, la clorita es el mineral mas abundante, con aproximadamente el 69% del total
de los filosilicatos y de la muestra. La clorita puede identificarse inequivocamente,
gracias a los tratamientos de solvatacién con etilénglicol, dimetilsulféxido y tratamiento
térmico. La reflexién de 14 A no se desplaza con los solvatantes, ni colapsa al calcinarla,

distinguiéndose en este comportamiento de caolinita, esmectita y vermiculita. Otro rasgo

distintivo es la disminucién de la intensidad del pico a 7 A en el tratamiento térmico.

El talco se encuentra en una concentracion aproximada del 29% y la mica del 3%.
Existen también minerales interestratificados que se encuentran a nivel de trazas. Estos
interestratificados son parcialmente hinchables por solvatacién con etilénglicol y
dimetilsulféxido y colapsan también parcialmente en el tratamiento térmico, por lo que

deben presentar ldminas esmectiticas en su constitucién.

Esta muestra junto con la muestra 13 son las muestras con mayor riqueza en

cloritas y se han utilizado para la determinacién de los pardmetros cristalquimicos y la
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férmula estructural de las cloritas presentes en estos talcos, como ya ha sido indicado
anteriormente. Los resultados obtenidos se exponen en el capitulo de resultados y
discusién dedicado a las cloritas.

En cuanto a la calcimetria los datos para esta muestra se ajustan aproximadamente

a los datos obtenidos por difractometria de RX.

Tabla IV.19 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.9

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE
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IV.20 TALCO 20

Los resultados del andlisis mineralégico por difractometrfa de RX se exponen en

la Tabla IV.20 .

Se trata de un talco de relativa pureza como se observa por la composicién
mineralégica total, 86% del talco, 10% de clorita, 3% de mica, 1% de feldespato sddico,
calcita y dolomita en concentraciones inferiores al 1%, y trazas de cuarzo e

interestratificados.

Los contaminantes no filosilicaiados se encuentran en pequefias cantidades, casi
despreciables, por lo que sus efectos negativos, fundamentalmente debidos a su elevada

dureza no van a ser de importancia.

Entre los filosilicatos existen unas cantidades importantes aunque no excesivas de
clorita (alrededor del 10% de la muestra) y de mica (3%). Asi mismo se ha demostrado

la presencia de minerales interestratificados los cuales son parcialmente hinchables por

solvatacién con etilénglicol, y sobre todo con DMSO. En el tratamiento térmico colapsan

parcialmente, se aduce lo mismo que en el talco anterior.

Las cantidades de carbonatos determinadas por volumetria coinciden

aproximadamente con los determinados por difractometria de RX.




Tabla IV.20 Andlisis mineral6gico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

e

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 97.7

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.21 TALCO 21

En la Tabla IV.21 se exponen los resultados del andlisis mineralégico de esta

muestra.

Como se indica en la composicién mineralégica total, es un muestra bastante pura,
con un 9% de talco, 5% de clorita, 3% de mica, < 1% de cuarzo, trazas de calcita, 1%

de dolomita y 1% de feldespato sédico.

Las cantidades de impurificantes no filosilicatados son muy pequeiias, sélo
dolomita y feldespatos se encuentran en cantidades de alrededor del 1%, el resto se
encuentran a nivel de trazas o cantidades inferiores al 1%. Estos bajos niveles de
feldespatos y dolomita no van a afectar de una forma significativa a las cualidades de este

preparado.

En cuanto a los filosilicatos, el talco es mayoritario (aproximadamente 90%)

existiendo solamente pequeiias cantidades de clorita (aproximadamente 5%) y mica (3%)

que tampoco van a inducir modificaciones importantes en las propiedades del talco. No

se ha detectado la presencia de minerales interestratificados.

Las cantidades de carbonatos determinadas por volumetria concuerdan con las

determinadas por difractometrfa de Rayos X.




Tabia IV.21 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 97.3

TALCO

CLORITA

MICA

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

C0,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.22 TALCO 22

En la Tabla IV.22 se exponen los resultados del andlisis mineralégico de la

presente muestra.

En el diagrama de polvo cristalino desorientado se observa la existencia de un 97%

de fases filosilicatadas, destacando sélo la presencia de alrededor de un 1% de calcita,

y un 1% aproximadamente de feldespato sédico; cuarzo y dolomita se encuentran en

cantidades inferiores al 1%.

Las pequefias proporciones de calcita y feldespato sddico presentes en esta
muestra, minimizan los efectos negativos que dichos minerales podrfan originar sobre la

piel.

Mediante anlisis mineralégico de agregado orientado, se comprueba que el talco
es el filosilicato mayoritario (aproximadamente el 90% de los filosilicatos y un 88% del
total de la muestra), existiendo cantidades moderadas de clorita (aproximadamente un 6%)
y mica (aproximadaments un 4%) que no deben plantear problemas de importancia en el

uso de esta muestra. Existen también interestratificados a nivel de trazas.

Los datos de calcimetrfa se ajustan bien a los determinados por difractometria de




Tabla IV.22 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

e

POLVO

MINERAL
CRISTALINO

FILOSILICATOS 97

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.23 TALCO 23

Los resultados del andlisis mineraldgico por difractometria de RX se exponen en

la Tabla IV.23 .
Esta muestra presenta un contenido importante de carbonatos, concretamente de
dolomita, como se comprueba en el andlisis de polvo desorientado: dolomita

(aproximadamente 4%) y calcita (aproximadamente 1%) del total de la muestra.

Esta muestra, junto con la muestra mimero 10, son las que presentan una mayor
proporcién de dolomita de todas las estudiadas. La dolomita tiene una dureza considerable
(34 en la escala Mohs) y puede inducir, junto con la calcita, una elevacién del pH sobre
la piel; esto unido a la presencia de otros minerales duros como feldespatos podria

originar un efecto abrasivo o irritante sobre la piel.

Entre los impurificantes filosilicatados, destaca la existencia de una cantidad
importante de mica (aproximadamente el 9%); esta muestra junto con la nimero 11, son
las que mayores concentraciones de mica presentan. La mica es del tipo flogopita, como
se deduce por la relacién de intensidades relativas de las distintas reflexiones que presenta

(10 A, 5.2 A, etc).

La flogopita es una mica de términos magnésicos, se trata de un filosilicato 2:1
con carga laminar de 1 y férmula estructural (Si;Al)(OH), Mg, K . Su dureza es superior
a la del talco, (de 2-3 en la escala de Mohs). Ademds estd demostrado que esta mica tiene

una potente actividad hemolitica debida a la existencia de una carga l»minar fuerte, la
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cual provoca una disrupcion de las membranas celulares, al contactar con ella. También
se ha demostrado que esta mica, es un potente inductor de radicales libres y que el
tratamiento con 4cido sulfiirico anula esta actividad, por lo que posiblemente se deba a

la existencia de metales de transicién en su estructura (Holopainen et al. 1990).

No se detecta la presencia de minerales interestratificados en esta muestra.

Tabla IV.23 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

CRISTALINO

FILOSILICATOS 93.8

TALCO

CLORITA

MICA

CUARZO

CALCITA

| DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100%. TR - Detectable pero no cuantificable.
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Al igual que en la muestra 10, la cantidad de carbonato cdlcico equivalente
calculado por volumetria es inferior a la cantidad de carbonatos detectada por

difractometria de RX, ello podria deberse a que los carbonatos de esta muestra se

encuentran en forma de dolomita casi totalmente, Ia cual es mas dificilmente atacable por

el 4cido clorhidrico 6N, necesitando largos periodos de reacci6n, e incluso calentamiento

para que se produzca la reaccién total de la misma.




IV.24 TALCO 24

Los resultados del andlisis mineralégico de esta muestra se exponen en la Tabla
IV.24 . La composicién mineraldgica total de esta muestra es 66% de talco, 30% de
clorita, 4% de mica, <1% de cuarzo y trazas de calcita, dolomita, feldespato sédico y

feldespato potdsico.

Mediante el andlisis de agregado orientado se comprueba la existencia de una
impurificacién importante de clorita (aproximadamente un 30%) y la presencia de mica
(aproximadamente un 4%), e interestratificados a nivel de trazas. Asi mismo, se ha
detectado la presencia de una elevada cantidad de caolinita, la cual no estd genéticamente
relacionada con el talco, no habiéndose concretado en el andlisis mineralégico de la
presente muestra, al considerarse que es un aditivo de esta formulacién. La caolinita sélo
se ha detectado en esta muestra y en la mimero 12. En ambos casos, la presencia de

caolinita estd indicada en el envase.

Estd ampliamente demostrada la actividad hemolitica de la caolinita. Dicha
actividad, se encuentra asociada entre otras causas, a la existencia de cargas superficiales;
si bien estd también demostrado que el recubrimiento de la superficie de las particulas con
sustancias orgdnicas polares, anula esta actividad hemolitica (Oscarson et al 1981,1986;
Woodworth et al., 1982; Wallace et al, 1985; 1988).

También se ha demostrado que la caolinita es capaz de generar radicales libres

actuando como un agente "Fenton", estando implicado el i6n Fe** presente en su

133




estructura (por sustitucién isomérfica en huecos octaédricos) en dicha reaccién (Kennedy

et al. 1989).
Los datos de calcimetria concuerdan perfectamente con los datos difractométricos

Tabla IV.24 Andlisis mineral6gico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 99.7

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

| CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100%. TR - Detectable pero no cuantificable.




IV.25 TALCO 25

Tabla [V.25 Anglisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

CRISTALINO

99.6

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

MAGNESITA

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.
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En la Tabla IV.25 se muestran los resultados del andlisis mineraldgico por

difraccién de RX.

Se trata de un talco muy puro, existiendo sélo trazas o cantidades minimas de la

mayoria de los minerales contaminantes que normalmente acompaiian al talco, (cuarzo.

calcita, dolomita,feldespato potdsico, feldespato sédico, magnesita).

Entre los minerales filosilicatados existe s6lo clorita en una proporcién pequefia
(3%) y trazas de mica e interestratificados. La magnesita solo se ha detectado a nivel de

trazas en las muestras 1, 25 y 26.

Los datos de calcimetria se ajustan perfectamente a las cantidades de carbonatos

determinadas por difractometria de Rayos X.




IV.26 TALCO 26

Tabla IV.26 Andlisis mineralégico semicuantitativo {%) y calcimetria (%).

POLVO

CRISTALINO

FILOSILICATOS 98.8

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

MAGNESITA

C0,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.
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Los resultados del andlisis mineralégico por difractometria de Rayos X se muestran

en la Tabla IV.26 .

Es una muestra muy similar a la anterior, con una elevada pureza como se observa

en la composicién mineralégica total: 94% de talco, 6% de clorita, cuarzo, feldespato
sédico y feldespato potdsico en cantidades inferiores al 1%, y trazas de mica, calcita,

dolomita, magnesita e interestratificados.

Las concentraciones de carbonatos determinadas por volumetrfa se ajustan

perfectamente a las determinadas por difractometria de Rayos X.




IV.27 TALCO 27

Tabla IV.27 Andlisis mineralégico semicuantitativo (%) y calcimetria (%).

POLVO AGREGADO

MINERAL TOTAL
CRISTALINO ORIENTADO

FILOSILICATOS 97.1

TALCO

CLORITA

MICA

INTERESTRATIFICADOS

CUARZO

CALCITA

DOLOMITA

FELDESPATO SODICO

FELDESPATO POTASICO

CO,Ca EQUIVALENTE

<1 - No se computa en la sumatoria a 100% .

TR - Detectable pero no cuantificable.




En la Tabla IV.27 se exponen los resultados del andlisis mineralégico por

difractometria de Rayos X.

En el diagrama de polvo cristalino observamos que calcita y dolomita son los

Gnicos minerales no filosilicatados a tener en cuenta, presentindose ambos en bajas
concentraciones de alrededor del 1%, cuarzo y feldespatos (los minerales con mayor

dureza) se encuentran en cantidades despreciables.

Sin embargo, entre los minerales filosilicatados existe una importante cantidad de
clorita (aproximadamente 20%), siendo la concentracién de talco de aproximadamente el
75% . La mica se encuentra en pequeias cantidades (3%). No se detectaron minerales

interestratificados.

Los datos de calcimetria se ajustan bastante bien a las cantidades de carbonatos

determinadas por difractometria de Rayos X.




IV.28 CONSIDERACIONES GENERALES Y ANALISIS MINERALOGICOS

MEDIOS

El éstudio mineralégico realizado ha puesto de manifiesto que en muchas de las

muestras, se encuentra presente la clorita. Este mineral se identifica y diferencia de otras
fases filosilicatadas en los diagramas de agregado orientado, verificando solvataciones con

Etilénglicol y Dimetilsulféxido (no hincha) y con el tratamiento térmico (no colapsa).

En la exposicién de resultados y discusién anteriores se apuntaba la presencia de
fases interestratificadas y en algunos casos se advertia sobre su comportamiento en los
tratamientos de agregado orientado. En el resto de los casos se trata se fases que no
solvatan, ni colapsan, pudiendo ser, y ello serd objeto de investigaciones posteriores,
Mica-clorita o Talco-clorita. Nos inclinamos hacia la segunda posibilidad por las
relaciones paragenéticas del talco con la clorita, donde incluso en muchas ocasiones
aparecen los edificios cristalinos de ambos, mezclados por dominios, visibles en ldmina

delgada (Acosta 1979).

El conjunto de impurezas detectadas, cuarzo, feldespatos, carbonatos, mica,
clorita, como mé4s importantes, serdn fases relacionadas paragenéticamente con el talco.
Es decir, originadas o mantenidas en el mismo proceso de formacién del talco, y que
coexisten con él en el yacimiento. Remitimos al lector al capitulo de génesis en el que
como minerales acompaiiantes en las reacciones, se citan muchos de los minerales

detectados en las muestras.




Con respecto a la consideracién que las diversas impurezas tienen para las

farmacopeas pueden establecerse tres grupos de ellas:

1) Consideradas y prohibida su presencia especificamente por las farmacopeas. Tal

es el caso de los carbonatos.

2) Consideradas inespecificamente por las farmacopeas al aplicar los test de
identificacién del talco en los que pueden quedar incluidas. Tal podria ser el caso de las
cloritas o micas, que cumplen la reaccién de silicatos y son de cristales laminares.

3) No consideradas por las farmacopeas como cuarzo, feldespatos.

En la discusién precedente se han puesto de manifiesto los posibles efectos nocivos

o desfavorables de cada una de ellas.

El estudio mineralégico por difraccién de Rayos X es altamente especifico para
la identificacién de todas las impurezas, determinando no sélo su presencia inequivoca

sino también su proporcidn.

Agrupando las muestras por paises, podemos calcular una composicién media de

este tipo de preparados en cada pais (Tabla IV.28).

Aunque el muestreo realizado ha sido limitado, y no hay equivalencia en cuanto
al mimero de muestras de cada pafs, podemos realizar una serie de consideraciones

generales.




Tabla IV.28 Composicién mineralégica media por paises.

II Calcita

Dolomita

i Feld.Na

Feld.K

Otros

CO,Ca(eq)

G.B. - Gran Bretaiia. Intr. - Interestratificados. Mag. - Magnesita.

Los talcos de origen francés son los que menor pureza presentan encontrdndose
la concentracién media de talco por debajo de 50% y siendo el principal mineral
impurificante las cloritas. También se encuentran cuarzo y carbonatos aunque en bajas

proporciones.

Las muestras de Andorra y Portugal presentan asi mismo un bajo nivel de pureza

con una concentracién media de talco del 56% y 72% respectivamente. La clorita se
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encuentra en una concentracién media elevada del 39% en los talcos procedentes de

Andorra y un 19% para los portugueses.

Por el contrario las muestras de mayor pureza son las de origen alem4n con una
concentracién media de talco del 96% y una pequefia cantidad de clorita del 4%. El resto

de los minerales impurificantes se encuentran en muy bajas proporciones o trazas.

Los talcos ingleses son en general bastante puros (excepto la muestra mimero 9)
con una concentracién media de talco del 86%. En algunas muestras (mimero 2, 7 y 10)

existe una cantidad considerable de carbonatos.

Las muestras procedentes de Italia y Bélgica son igualmente de elevada pureza,

con una proporcién media de talco del 88 y 84% respectivamente.

Podriamos calcular asimismo una composicién media para el conjunto de los talcos
europeos muestreados en el presente estudio, resultando unos valores de: 75% de talco,
20% de clorita, 3% de mica, <1% de cuarzo, 1% de calcita,1% de dolomita y trazas de

feldespatos.

Los datos de composicién de polvos de talco de origen espaiiol (12 muestras)
publicados por Delgado Calvo-Flores y col. 1985, arrojan una composicién media del 79%
de talco, 12% de clorita, 5% de calcita, 3% de dolomita y 1% de cuarzo. Segiin esta
composicién media los talcos espaiioles serfan de mayor pureza que los talcos franceses,

de Andorra y de Portugal y de inferior calidad que los alemanes, ingleses y belgas.

144




Comparando los anteriores valores de composicion media de los talcos espaiioles

y talcos europeos, habria que decir que en general los talcos espaiioles tendrfan un mayor

contenido en talco, menor cantidad de clorita y mayores niveles de carbonatos que la

media de los talcos europeos.




IV.29 DETERMINACION DEL TIPO DE CLORITAS.

La reiterada presencia de las cloritas y su elevada proporcién en algunas muestras

de polvos de talco (muestras numero 7,9,12,13,14,15,16,18,19,20,24 y 27), como se
deduce del andlisis mineralégico semicuantitativo por difraccién de Rayos X, hace

necesario y conveniente un estudio mds profundo de las mismas.

Como ya se ha indicado, algunas cloritas pueden ejercer un efecto nocivo sobre
la salud, derivado de su contenido en metales pesados o de transicién. La existencia de
estos metales pesados, puede obtenerse a partir de las férmulas estructurales, deducidas
de la relacién entre la composicién quimica y los espaciados interplanares (00I) en los

difractogramas de Rayos X de agregado orientado.

La férmula estructural para media celdilla unidad en las cloritas de muestras 13

y 19, elegidas por ser las de mayor contenido en estas fases, son respectivamente:

(Siy 55Al, 17)(Al; Mg, 57F€q 15) Oy (OH)y  (Muestra 13)

(Siy 37Al, 13)(Aly 5sMEs 2) Oyo (OH), (Muestra 19)

Segiin estas férmulas estructurales, se tratarfa de cloritas tipo "clinocloros” (Hey,
1954; Foster, 1962; Bayliss, 1975), los riesgos de toxicidad son bajos al presentar
esencialmente Al y Mg.

En el caso de la clorita de la muestra 13, que tiene un pequefio contenido de

hierro, hemos determinado el valor del pardmetro b,, que resulta 9.2i9 ;\, corroborando
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que es una clorita trioctaédrica magnésica, con sélo pequeiias cantidades de metales de

transicién, lo cual confirma de nuevo su bajo riesgo.




V.- ESTUDIO CON MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO




El estudio con el microscopio electrénico ¢z barrido se ha dirigido
fundamentalmente, hacia una observacién general de las muestras mimero 8, 13, 18, y
22, que incluye los aspectos relacionados con la superficie y tridimensionalidad de los

- granos minerales, como son: forma de las particulas, exfoliacién (apilamiento) textura y

posible reconocimiento.

Las fotografias 0001 y 0004 correspondientes al talco 18 ponen de manifiesto la
presencia de minerales distintos al talco y que ya han sido detectados mediante difraccién
de RX. La fotografia 0001 es de un grano de carbonato con forma externa romboédrica

(forma hOhl) aunque algo fragmentado y exfoliado debido a la molienda.

La foto 0004 parece de un grano de feldespato aunque por ser sus sistemas de

exfoliacién menos perfectos que los de carbonato aparece mas masivo.

Hay que resaltar por iiltimo que los tamafios alcanzados en ia molienda para estos

granos son de una 20 pm.

Las fotografias 0008 y 0016 correspondientes al talco 13 pertenecen a cristales de
filosilicatos de una composicién indiscernible entre talco y clorita aunque préxima a ésta
dltima. Se observa que existen particulas con morfologia elongada, con una relacién
largo/ancho aproximadamente de 3/1 o superior, que segin algunos autores serian
consideradas como fibras. Esta muestra presenta cantidades muy importantes de clorita
y la observacién microscépica demuestra también el mismo hecho. Los cristales de clorita

en el polvo molido son de formas planas, las 1“.qinas exfoliadas son gruesas, a diferencia
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de las de talco que bajo molienda se curvan fécilmente y presentan espesorcs mas
pequefios. La causa de ello se puede atribuir a las diferencias estructurales. La clorita
tiene una estructura mds compacta con enlaces entre las ldminas 2:1 mds fuertes; la
interldmina es una capa octaédrica y el enlace limina interldmina es por puentes de
hidrégeno. En el talco, las fuerzas de unién entre ldminas son residuales, no existe

interldmina, con lo que las exfoliaciones, curvaturas, etc., estan favorecidas.

Las afirmaciones anteriores para el caso del talco quedan ilustradas en las
fotografias 0018 y 0020 pertenecientes a la muestra nimero 8. Esta muestra, de gran
pureza en talco, tiene una morfologia de particulas subredondeadas curvadas, con
sstructura interna en capas que se exfolian o desescaman. Este tiltimo fenémeno justifica
plenamente algunas de las principales propiedades por las que el talco es utilizado: con
el roce sobre la piel, estas formas se irdn exfoliando o desescamando y absorbiendo la

energia de los movimientos, por lo que actuaran como lubrificantes.

Las fotografias del talco 22 (0022 y 0024) apoyan todos los comentarios que
hemos realizado sobre las muestras anteriores. La fotografia 0022 es una particula de

talco con morfologia debida a la molienda: laminas curvadas, muy exfoliada, habiendo

casi perdido su integridad como particula.

La fotografia 0024 es de un grano de carbonatos, demostrado por su forma
romboédrica y las exfoliaciones asf mismo con estas direcciones. Esta particula puede
tener una relacién de dimensiones largo/ancho aproximada de 3/1, que algunos autores

asignan como morfologia fibrilar y por lo tanto potencialmente cancerigena, sin embargo
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los carbonatos, en principio, no han sido descritos como minerales particularmente

téxicos 0 cancerigenos.

El capitulo de observaciones con microscopia electrénica de barrido, corrobora por

tanto la presencia de impurezas minerales e ilustra sobre el papel lubrificante del talco

cuando es empleado para uso tépico.

Ademds pone en duda las relaciones de dimensiones (largo/ancho) 3/1 que algunos
autores marcan para las fibras minerales, con el objeto de investigar la actividad
cancerigena de los polvos. Particulas de carbonatos o de cloritas, ambos minerales no

cancerigenos, aparecen con estas dimensiones.
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V1.- MICROMORFOLOGIA Y MICROMORFOMETRIA MEDIANTE ANALISIS

DE IMAGEN




Como fase previa al estudio micromorfolégico y micromorfométrico del talco 2,
mediante MEB y anélisis de imagen, se procedié al andlisis granulométrico por ¢l método

de la pipeta de Robinson y a la extraccién de fracciones granulométricas. -

Arroju los siguientes resultados para Talco 2:
28% de arena fina,
62% de limo,

10% de arcilla.

Es una muestra muy rica en limo, que junto a la arcilla suponen que mas del 70%
del peso de misma es de un tamaiio inferior a 20 um, aportando un primer resaltado de
la idoneidad como polvo farmacéutico, al ser bastante cercano en tamafio al rango

coloidal y paracoloidal (0.1-10 p:=).

El talco es un mineral masivo, por lo que es tamafio de particula final de la
muestra va a depender de la eficacia del sistema de molienda y pulverizacién utilizado
en las industrias de transformacién del talco. La distribucién granulométrica de ia

muestra va a tener una influencia notable en las caracteristicas fisicas y fisicoquimicas

de la misma, tales como lubricacién, superficie especifica, capacidad de absorcion etc...




V1.1 RESULTADOS DEL ANALISIS DE IMAGEN DE LA FRACCION ARCILLA.

La Tabla VI.1 muestra los valores estimados de los distintos estadisticos para cada

uno de los pardmetros morfométricos utilizados.

Dmax, Dmin, 4rea y perimetro, presentan una distribucién no normal con sesgo

a la derecha (sesgos alrededor de 2, excepto en el 4drea que es de 5.295). El pardmetro

de forma, presenta asi mismo una distribucién no normal pero con sesgo a la izquierda

(-1.749).

Todas las distribuciones son leptociirticas, con valores de curtosis entre 5y 6,
excepto en el caso del pardmetro drea cuya distribucién es muy apuntada (curtosis =

43.493).

En cuanto a la variabilidad de los distintos pardmetros en la muestra, es pequeia
para el pardmetro de forma (C.V.= 0.089) lo cual indica una gran homogens:ad en
cuanto a forma de las particulas. Esta pequefia variabilidad y el valor medio para el
pardmetro de forma de 0.773, indica una morfologia dominante de tipo elipsoidal o
ligeramente elongada de las particulas de arcilla (el valor 1, corresponderia a la

morfologia circular ).

Dmin (CV=0.660), Dmax {CV=0.711) y perimetro (CV=0.693), presentan una
mayor varisbilidad; siendo el pardmetro drea (CV=1.668) el que mayor variabilidad

presenta.




Se han representado solo los histogramas de frecuencias de Dmax, Dmin y

pardmetro de forma (Figuras VI.1.1 ; VL.1.2 y VI.1.3).

Considerando el Dmax o Dmin como estimadores del tamaiio de las particulas se

observa que existe en esta fraccién arcilla una proporcién considerable de particulas con

un tamaifio que corresponderia al limo (2-20um).

Esta contaminacién de particulas de mayor tamafio puede explicarse por la
morfologia laminar de las particulas de talco, tal como hemos demostrado en el capitulo
de MEB, que impide el cumplimiento correcto de la ley de Stokes que supone particulas

esféricas.

El valor medio del pardmetro Dmax es 1.732 que se encuentra préximo al limite

inferior de la fraccién limo (2-20um).
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Figura VL.1.1 Distribucién de frecuencias del Didmetro Méximo. Arcilla del Talco 2.
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Figura VI.1.2 Distribucién de frecuencias del Didmetro Minimo. Arcilla del Talco 2.




V1.2 RESULTADOS DEL ANALISIS DE IMAGEN DE LA FRACCION LIMO.

La Tabla V1.2 muestra los valores estimados de los distintos estadisticos para cada

uno de los pardmetros morfométricos utilizados.

Igual que ocurre en la fraccién arcilla, todos los pardmetros presentan
distribuciones no normales, con sesgo a la derecha (con un valor alrededor de 1.5 en
Dmax, Dmin y perimetro y un valor de 4.276 para el drea) excepto en el caso del

pardmetro de forma que presenta sesgo a la izquierda (-1.528).

Asi mismo, todas la distribuciones son leptociirticas, si bien los valores de curtosis
son menores que los correspondientes a la fraccién arcilla. El 4rea presenta la distribucién

mas apuntada (curtosis=25.909), igual que ocurre en la fraccién arcilla.

El pardmetro de forma presenta una baja variabilidad (C.V.=0.097) aunque
ligeramente superior a la que presenta dicho pardmetro en la fraccién arcilla, lo cual
indica la existencia de una gran homogeneidad en cuanto a la morfologia de las particulas.
Dmax (C.V.=0.582), Dmin (C.V.=0.589) y perimetro (C.V.=0.581) presentan una
variabilidad moderada. El 4rea es el pardmetro que mayor variabilidad presenta
(C.V.=1.342). En todos sstos pardmetros, el coeficiente de variabilidad es ligeramente

inferior al correspondiente valor en la fraccién arcilla.

Observando los histogramas de frecuencias (Figura VI.2.1; Figura V1.2.2 y Figura

V1.2.3), tanto del Dmax como del Dmin, se observa la existencia en esta fraccién limo,
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de unas pequefias proporciones de particulas con tamafio correspondiente a arcilla
(<2um), asf como correspondientes a arenas finas (20-200pm). La contaminacién de

particulas de tamafio arcilla en la fraccién limo, podria explicarse por los fenémenos de

adherencia de las particulas de arcilla ala superficie de las particulas de limo durante el

proceso de separacion de las fracciones granulométricas, y también a que el agotamiento

de la arcilla en las sucesivas extracciones no es total.

El valor medio del parimetro Dmax, es 9.494, muy préximo al valor te6rico

medio de la fraccién limo (11um).

En cuanto a la morfologia de las particulas, el pardmetro de forma presenta un
valor medio de 0.760, muy similar al que presenta la fraccién arcilla y que
corresponderia a una morfologia ligeramente elongada, existiendo ademds una gran

homogeneidad en la muestra como se ha indicado anteriormente.
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* Figura V1.2.1 Distribucién de frecuencias del Didmetro M4ximo. Limo del Talco 2.
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Figura V1.2.2 Distribucién de frecuencias del Didmetro Mfnimo. Limo del Talco 2.
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Figura V1.2.3 Distribucién de frecuencias del Pardmetro de Forma. Limo del Talco 2.




V1.3 RESULTADOS DEL ANALISIS DE IMAGEN DE LA FRACCION ARENA.

La Tabla VI.3 muestra los valores estimados de los distintos estad{sticos para cada

uno de los pardmetros morfométricos utilizados.

Todos los pardmetros presentan distribuciones no normales, con sesgo a la derecha
(con un valor entre 0.6 y 0.8) en Dmax, Dmin y perimetro y un valor de 1.720 para el
drea) excepto en el caso del pardmetro de forma que presenta sesgo a la izquierda (-
1.129).

En esta fraccién, algunos pardmetros como Dmax y perimetro presentan una
distribucién platiciirtica con valores del coeficiente de curtosis de -0.253 y 0.092
respectivamente. El resto de los pardmetros presentan distribuciones leptocurticas, con
valores de coeficiente de curtosis de 0.303 para Dmin, 2.282 para el pardmetro de forma,

y 4.412 para el 4rea.

Los parimetros Dmax y Dmin, presentan una distribucién bimodal, como se
observa en el histograma de frecuencias, lo cual indica la existencia de particulas con
diferentes litologias (como se comprueba en el andlisis mineralégico de esta fraccién). En
la fraccién limo también parecia observarse una bimodalidad, si bien, no tan clara como

en esta fraccién.

El parémetro de forma presenta una baja variabilidad (C.V.=0.120) aunque
ligeramente superior a la que presenta dicho pardmetro en la fraccién limo, lo cual indica

la existencia de una gran homogeneidad en cuanto a la morfologfa de las partfculas. Dmax
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(C.V.=0.500), Dmin (C.V.=0.509) y perimetro (C.V.=0.502) presentan una
variabilidad moderada. El drea es el pardmetro que mayor variabilidad presenta
(C.V.=0.937). En todos estos pardmetros, el coeficiente de variabilidad es ligeramente

inferior al correspondiente valor en la fraccién limo.

Observando los histogramas de frecuencias (Figura V1.3.1; Figura V1.3.2 y Figura
V1.3.3), tanto del Dmax como del Dmin, comprobamos en la fraccién arena fina, la
existencia de unas considerables proporciones de particulas con tamaiio correspondiente
a limo (2-20um). Esta contaminacién de particulas de tamafio limo en la fraccion arena,
podria explicarse por fenémenos de agregacién de las particulas de limo para dar
seudoarenas, y también a un agotamiento incompleto del limo en las sucesivas
extracciones.

El valor medio del pardmetro Dmax, es 28.422, préximo al limite inferior de la

fraccién arena fina (20-200pum).

En cuanto a la morfologfa de las particulas, el pardmetro de forma piesenta un
valor medio de 0.728, muy similar al que presentan las fracciones limo y arcilla, y que

corresponderfa a una morfologfa ligeramente elongada, existiendo ademds una gran

homogeneidad en la muestra como se ha indicado anteriormente.

El mimero de particulas contado es en total de 2360, suficiente en muestras con
tamafio de particulas entre 1 y 500um (Fils 1971). En nuestro caso el rango total es
mucho menor y ademds se ha separado previamente a la poblacién en tres fracciones méds

homogéneas, por lo que la representatividad de las medidas es mucho mayor.
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Figura V1.3.1 Distribucién de frecuencias del Didmetro M4ximo. Arena- del Talco 2.
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VI.4 CONTENIDO DE FIBRAS MINERALES

Para calcular este importante cardcter de la muestra, nos hemos servido de los

valores de Dmax y Dmin, representdnddlos conjuntamente. Con ello podemos demostrar

la fibrilaridad o elongacién de las particulas, y :.-"'zar el recuento de las que se
consideren como fibras segiin los distintos autores. Como ya ha sido expresado en el
capitulo de introduccién, los limites de la relacién de dimensiones (Dmin/Dmax) para que
una particula sea considerada como fibrosa son > 1/3 (Rodelsperger et al. 1987), >1/5
(Muhle et al. 1987), y podriamos afiadir incluso > 1/10 o superiores (Marconi y Verdel,
1990). Por otra parte es importante destacar también el limite minimo de longitud de las
5um por encima del cual las fibras son claramente carcinogénicas (Stanton et al. 1981;

Pott et al. 1989).

Las representaciones graficas Dmin/Dmax para las tres fracciones constituyen la
Figura VI.4.1 , Figura VI.4.2 , y Figura V1.4.3 , en donde se han trazado las rectas
correspondientes a las reiaciones antedichas caracteristicas de las fibras, y el campo de

las particulas >5un.

Las representaciones demuestran una relacién muy cercana a lineal entre L'max
y Dmin, para todos los casos, con coeficientes de correlacién propios de regresiones

altamente significaiivas (ver Tabla V1.4).

El valor de la pendiente la relativa homogeneidad entre las tres fracciones y que

hmmmyﬁmdesdeharcﬂhahm.




Tabla VI.4.1 Regresiones lineales Dmin/Dmax.

Fraccién

Y=145X : Limo

Y=1464X Arena

WW

Respecto a la presencia de fibras, se pone de manifiesto que no existen en este
talco particulas con relaciones de tamafio > 1/10. Con relaciones > 1/5 hay 1 en la arcilla
y 1 en la arena. Particulas con dimensiones relativas > 1/3 aparecen 11 en la arcilla, 2
en el limo y 3 en la arena. De todas las particulas fibrilares contabilizadas, sélo las del
limo y la arena presentan valores de Dmax superiores a Sum, con 1 particula en el limo

de relacién > 1/3 y todas las de la arena.

Para calcular el contenido numérico y porcentual de fibras >5um se ha supuesto
que las partfculas son elipsoides y se ha aplicado la densidad del talco (2.705 g/cm’ como

media). Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla Vi4.2 .

El contenido en mimero de fibras/mg queda muy por debajo de los limites de
toxicidad marcados para sepiolitas y otros ininerales fibrosos por Rodelsperger el al.

(1987) y Pott et al. (1989), en ensayos de inoculacién en animales de experimentacién.

19%




Por el contrario, los contenidos porcentuales en peso se encuentran en el caso de las
fibras con relaciones dimensionales 1/3, dentro del campo de los asbestos, segin las
normas AGS 1988 (>0.02%), si estas fibras fuesen de anfiboles o crisotilo. Como ya
hemos demostrado en el capitulo de Microscopia Electrénica de Barrido, con relacién 1/3

se encuentran particulas de todos los minerales presentes incluso talco, lo que hace

inaplicable esta norma. En cambio, en el caso de relacién 1/5, aunque fuesen particulas

de anfibol, su contenido estaria muy por debajo de los limites establecidos por la anterior

normativa.

Tabla VI.4.2 Contenido de fibras >» Sum.(Talco 2)
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VL5 GRANULOMETRIA GLOBAL DEL POLVO.

Se han establecido los caracteres del mismo, en base a los resultados del andlisis
de imagen de las fracciones granulométricas del Talco 2. Se ha empleado el Dmax como
caracteristico del tamaiio de la particula, al existir muy poca diferencia entre el didmetro
medio de la particula y en didmetro mdximo de la misma (Dmedio = Dmax + Dmin/2).
De acuerdo con las regresiones lineales Dmax/Dmin = 1.4, lo que implica que

Dmax/Dmedio = 1.2.

Para la realizacién de los cdlculos asi mismo hemos tenido en cuenta los resultados
del andlisis granulométrico por sedimentacién y hemos supuesto una densidad media de

las particulas de 2.705 g/cm® ya referida.

La curva granulométrica global, compuesta a partir de las distribuciones de
frecuencias de los Dmax de las tres fracciones (Figura VI.1.1; Figura VI.2.1 y Figura
VI.3.1), se recoge en la Figura VI.5 . La Tabla VI.5 muestra los valores estimados de

los distintos estadisticos.

Las particulas se distribuyen esencialmente entre 0.4 y 4um . Resalta pues el

hecho de que la mayoria de las particulas pertenecen al campo de la arcilla (<2um),
siendo despreciable el nimero de ellas que presentan tamafio arena y en menor medida

limo. Asi el tamafio medio del polvo resulta ser de 1.779um.

La distribucién granulométrica es asimétrica, sesgada a la derecha y leptociirtica.




De esta distribucién se deduce la aptitud del polvo para uso tépico, ya que a nivel

de nimero de particulas, se encuentra fundamentalmente como arcilla (<2um), dentro

de los limites de 0.1 a 10um.

Tabla VLS Pardmetros estadfsticos del
andlisis morfométrico de la

muestra global.

Didmetro mdximo

Media 1.779

Mediana 1.400

Moda

Varianza

Desviacidn estancar

C.V.

Curtosis

Sesgo

Rango

Mfnimo

Médximo

C.V. - Coeficiente de Variacién
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VII.- CONCLUSIONFS




Del andlisis geofarmacéutico de 27 talcos de uso tépico procedentes de diversos

paises europeos se han obtenidos las siguientes conclusiones:

PRIMERA. La composicién mineralégica del talco empleados en la elaboracién de
las formulaciones, es en una unica muestra talco puro, presentando en el resto
impurificantes procedentes del yacimiento mineral, y generados en procesos paragenéticos

con el talco.

SEGUNDA. La existencia de fases distintas del talco y es~ cificamente excluidas por
las normas de las farmacopeas (como es el caso de los carbonatos), indica que la mayor
parte de las muestras no han sido sometidas a procesos de purificacién o que estos han sido

poco efectivos.

TERCERA. Se han detectado impurificantes minerales que no son considerados
especificamente como tales por las farmacopeas, y asi pueden citarse clorita, mica,

feldespatos, entre otros.

CUARTA. A pesar de que el muestreo ha sido limitado, en cuanto a mimero de
muestras y que la representacién por paises no es similar, en los resultados obtenidos puede
afirmarse que las muestras mds puras proceden de Alemania, y las menos favorables de

Francia.

QUINTA. La media europea de pureza en talco, se encuentra levemente por debajo
de la de un muestreo de talcos espaiioles estudiados por nuestro grupo de investigacién

anteriormente.
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SEXTA. El estudio con M.E.B. combinado con andlisis de imagen, es un método
muy fiable de medida de las propiedades micromorfolégicas y micromorfométricas de las

particulas. Aplicado a uno de los polvos de talco, pone de manifiesto que la distribucién de

tamafio es adecuada para su uso en farmacia, encontrdndose su media dentro del rango

coloidal y paracoloidal.

SEPTIMA. El método anterior de Microscopia Electrénica de Barrido y Andlisis de
Imagen ha permitido ademds el desarrollo de un método cuantitativo y semiautomitico de
medida de fibras minerales, pardmetro éste de gran importancia para estimar el posible
poder carcinogénico de estos preparados. Aplicado a una de las muestras, se comprueba la

ausencia de cantidades significativas de fases fibrosas.
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