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INTRODUCCION

El estudio de las caracteristicas ( cristaloquimicas ) de los materiales nos permite,
modificarlos para darles aplicaciones especificas.

En el presente trabajo se realiza la modificacion de 2 arcillas procedentes de los estados de
Guerrero y Guanajuato { Queréndaro ), con el propésito de usar materiales que sean de bajo
costo, ya que es un de los objetivo fundamentales de la ciencia de los materiales, por lo que
en el presente trabajo se llevo a cabo la modificacion de 2 arcillas, con el proposito de
controlar sus caracteristicas higroscopicas, de esta manera evitando la expansién o
contraccion de este tipo de minerales; para lo que se emplean cemento Portland y un
copolimero en emulsién acrilato de etilo- metilo con una composicién de ( 50 % sélidos / 50
% agua ). Lo que en aplicaciones tales como la construccion de carreteras suelen presentarse
en forma constante o variar de acuerdo a las estaciones del afio.

Como una consecuencia de que estos solidos estan constituidos por minerales arcillosos, los
cuales estan formados por estructuras en forma de hojas cuyos enlaces entre éstas son
débiles, permitiendo asi la entrada de agua entre las hojas criginando la expansion, que en el
caso de las carreteras [ogran levantar el pavimento, resultando un problema, ya que es
necesario repararlas con mayor frecuencia, aumentando asi los costos.

Las muestras que son modificadas en el presente trabajo, fuerdn caracterizadas en un
estudio anterior(1) por las siguientes técnicas:

Microscopia Optica

Microscopia Electronica de Barrido
Difraccion de rayos X

PIXE ( Particle Induced X-Ray Emission )

Complementando las técnicas anteriores con estudios de espectroscopia infrarroja y estudios
de anblisis térmico. Después de ser modificadas las 2 arcillas por cemento Portland y
copolimero acrilato de etilo- metilo son caracterizadas por las técnicas de:

Microscopia Electronica de Barrido
Difraccion de rayos X

En el capitulo I - Se estudiardn las muestras de acuerdo a estudios termogravimétricos
debido a la capacidad que presentan las arcillas de absorber agua. De acuerdo al andlisis de
grupos mineraldgicos y de las fases cristalinas existentes en las muestras mediante la
difraccién de los rayos X. Basindonos en atlas mineralogicos y bandas de absorcion
empleamos la técnica de espectroscopia infrarroja. Y analizando la morfologia y tamaiio
empleamos Microscopia Eiectronica de Barrido,



En el capitulo II - Se emplearon 2 materiales para su modificacién controlando asi la
higroscopicidad como son el cemento Pertland y copolimero acrilato de etilo- metilo en
emulsion ( 50 % solidos - 50 % liquidos ).

Se eligieron 10,20,30,40 % de cemento Portland, en cuanto al copolimero se emplearon
porcentajes de 100 % hasta 5 % dependiendo de que tanta fuera la expansion de las arcillas,
Asi como un curado de una semana para las diferentes combinaciones, Posteriormente se
realizd un analisis para ver la capacidad de absorcton de agua y después ser caracterizadas
por algunas de las técnicas ya mencionadas en ef capitulo 1.

En el capitulo I - Se muestran los resultados obtenidos de las técnicas como: apalisis
térmico, rayos X y microscopia efectronica de barrido de las muestras ya modificadas.

Finalmente en el capitulo IV- Se enuncian las conclusiones basadas en los resuitados
obtenidos; en cuanto al analisis térmico { Comportamiento térmico ); espectroscopia
infrarroja, difraccidn de rayos X { Grupos caracteristicos, composicion ) y microscopia
electronica de barrido ( Morfolagta, estructura y tamaiio ).



. CAPITULO I
TECNICAS DE CARACTERIZACION DE MINERALES

1.1 ANALISIS TERMICO: DTA Y TGA

Liamamos analists térmico al grupo de técnicas @) con las cuales se determinan las
propiedades fisicas o quimicas de una muestra en funcién de la temperatura. En la figura
1.1 semuestra un diagrama de blogues de un sistema de an4lisis térmico. La muestra es
colocada en un ambiente cuya temperatura es regulada por algin tipo de programador de
temperatura. Los cambios de la muestra son monitoreados por un transductor apropiado
que produce una sefial eléctrica equivalente a los cambios fisicos y quimicos que tenga fa
muestra, Esta sefial es amplificada electronicamente y es llevada a un instrumento de
fectura.

AMPLIFICADOR [}¢
TRANSDUCTOR
! MUESTRA
'REGISTRADOR
T Is
PROGRAMADOR [}

Figura 1.1 Diagratma de bloque de un sistemna de Andlisis Térmico.

E! programador de temperatura debe ser capaz de mantener el espacio circundante de la
muestza a una temperatura comstante, sea por debajo, en o sobre la temperatura
ambiente; asi como es respansable de modificar ta temperatura en funcidn del tiempo.



L.L1 El Anidlisis Térmico Diferencial ( DTA );

Este tipo de anlisis determina  Ia diferencia de temperatura entre una sustancia y una
materia de referencia (inerte) es medida en funcion del cambio de temperatura, esta
diferencia AT es igual a cero a menos que a muestra tenga cambio térmico. En la figura
1.2 se muestra un esquema de un DTA.

Los picos pueden ser exotérmicos o endotérmicos: Si ( Tm-Tr ) es negativo, el
calentamiento se detiene y el evento es endotérmico { fusion, ebullicion, sublimacion,
evaporacion, cambios de fuse cristalinos ). Si ( Tm-Tr ) es positivo Ja muestra se
sobrecalienta y tiene un evento exotérmico ( oxidacién, combustion, polimerizacion ).
O bien si la temperatura de la muestra comienza a elevarse mas répido que la de referencia
debido a un cambio exotérmico o més lentamente debido a un cambio endotérmico. Siendo
Tm ( la temperatura de la muestra ) y Tr ( la temperatura de referencia ).

El intervalo de temperatura cubierto por el DTA es bastante extenso desde los -190 ° C
hasta los 1600 ° C y el tamafio de la muestra es desde 0.1 hasta los 1600 mg,

AMPLAH':II‘C ADOR | REGISTRADOR

AT
T
Bafio
frio
- + ¥ =
. PROGRAMADOR
| Termopar .
—4 Control del horno
y v Paotencia para
Referencia Muestra calentamiento
Homo- DTA
T x

Figura 1.2 Diagrama de bloques del equipo para realizar un andlisis de DTA.

!
El termopar de la muestra tiene un doble propdsito: por un lado funciona como parte
del par diferencial y a la vez proporciona la temperatura de la muestra en €l eje X del
registrador. Siendo que el termopar se acopla directamente enla muestra. La técnica del
DTA proporciona la mds alta precision termométrica de todos los métodos
termoanaliticos.




En el andlisis del DTA se presentan las siguientes variables:
1) La atmoésfera pude ser: aire seco, dxido de aluminio, oxalato de calcio.

2) Velocidad de calentamiento: Las posiciones de los picos dependen de Ia velocidad
de calentamiento, por lo que esrecomendable medir haciendo varias comparaciones
entre diferentes materiales usando la misma velocidad de calentamiento y atmosfera.

3) Propiedades de la mezcla :

a) Masa: Entre mayor sea ésta se tendrin mayores problemas de gradiente térmico, grosor
del pico.

b) Tamaiio de la particula: Las cinéticas de descomposicion de los solidos depende
muchas veces del tamaio de particula entre méas chicos sean los cristales tienen una
drea de superficie mis grande y por tanto reaccionan més rapido que un mismo peso de
cristales méas grandes.

Para la interpretacion de resultados se tiene que observar:

1) Tipo de reaccion: Reversible (fusion, ebullicion, sublimacién, evaporacidn) o irreversible
( transicion cristalina, oxidaci6n, descomposicion) y endotérmica o exotérmica,

2) Comparar el DTA con otras téenicas como son: rayos X, Infrarrojo, entre otras,

1.1.2 Andlisis Termogravimétrico (TGA ).

Esta técnica determina los cambios de masa de una sustancia en funcion de la temperatura
donde dicha sustancia esta sujeta a un programa de control de temperatura. En la figura 1.3
se muestra un diagrama de un equipo termogravimétrico. Los intervalos cubiertos por el
TGA, en ¢l caso del peso de la muestra ( usuaimente desde 1 a 300 mg.), con intervalos de
temperatura  ( ambiente hasta los 1500 °C ) y calentada a una velocidad constante con
intervalos de ( 1-20 °C/min. ) teniendo una masa constante ( Mi ) la cual se empieza a
descomponer en una temperatura ( Ti ). Y se obtiene un segundo peso constante que
corresponde al peso residual Mf y una temperatura Tf . Los pesos ( Mi, Mf y AM ) son
propiedades fundamentales de la muestra en contraste con las temperaturas ( Ti y Tf ) las
cuales dependen de variables asf como las de velocidad de calentamiento, naturaleza de la
muestea ( forma cristalina, tamaio de cristal ).
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Figura 1.3 Partes que forman ¢} equipo para cealizar un anélisie termograviméteico

El transductor en este caso es un detector fotosensible colocado en uno de los extremos
de la batanza. Consta de una limpara, de ranura a manera de bandera conectada con ¢l
brazo y un par de diodos fotosensibles. Los fotodipdos estan conectados en series opuestas.
La posicion normal de Ias banderas es tal que la ranura permite igual cantidad de luz
dirigida a cada diodo produciendo un efecto neto igual a cero. El punto de pivote de fa
balanza es un galvendmetro. El otro extremo sostiene una varilia de cuarzo en la cual se
sostiene la canastilla donde se deposita la muestra, esta parte es la que se introduce en el
homo.

1.2 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

La region infrarroja () abarca las regiones del espectro comprendidas entre las
longitudes de onda de 0.78 & 1000 um para aplicaciones de los instrumentos conviene
subdividic fa region infrarroja del espectro en tres porciones denominadas: Infrarrojo
cercano, medio y lejano, Tabla 1.1:

REGION | INTERVALOS DE | INTERVALOS DE
LONGITUD DE NUMEROS DE
ONDA (1) (um ) | ONDA (n) (em-1)

Cercana 0.78a2.5 ) 12 800 a 4 000
Medio 2.5a50 4 000 a 200
Lejano 503 1000 2002 10

Mis usado 25215 40002 670




Para absorber radiacion infrarrojs una molécula debe experimentar un cambio neto en el
momento dipolar como consecuencia de su movimiento rotatorio y vibratorio. En la figura
1.4 se muestran los tipos de vibraciones moleculares. Solo el haz infrarrojo con una
frecuencia exactamente correspondiente a aquella que se requiera para aumentar el nivel de
energia de un enlace sera absorbido, s decir cuando la muestra es irradiada por un haz
infrarrojo cuya frecuencia se cambia continuamente, la molécula absorbera cieras
frecuencias a medida que la energia es consumida en enlaces diferentes de deformacion o
flexion.

Las posiciones relativas de los atomos en una molécula no estan exactamente fijas, sino que
fluctiian continuamente como consecuencia de su movimiento vibratorio y rotatorio. Ea los
estados sélidos y liquidos son més importantes las transiciones de vibracidn que de rotacién
debido 2 que la energia que se requiere para una transicién rotatoria corresponde a una
radiacion de 100 um en cambio la energia requerida pera causar un cambio vibratorio es de
0.75 a 15 4 m siendo estas accesibles al infrarrojo.

N
Stnétrica Asimétrica

X,
X

(a) Vibraciones de defortnacidn

%
%
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+ + +
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<

Sacudida -ﬁzcra delplano  Torsién fuera del plano
(b) Vibraciones de flexidn

ity ‘] malec

Figurs 1.4 secwuestran ios des lipos de
{#) Vibraciones por jon. [b) Vibraciones por flexifn,

Por lo genera! el infrarrojo tiene mayor aplicacion en sustancias organicas debido a que
tienen espectros complejos y presentan muchos miximos y muchos minimos. En este caso
se utiliza para muestras de mezclas inorgénicas.



Enlafigura 1.5 Se muestra las partes que compone un equipo infrarrojo por medio de la
transformada de Fourier:
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f Fuente infrarroja

En vez de usar un manocromador la radiacidn infrarroja se pude analizar por medio de
un interferometro de Michelson de batrido que consta de un espejo mavil ( 4 ), un espejo
fijo (3 } y un divisor del haz ( C ). La radiacion de la fuente de infrarrojo ( B ) es colimada
por un espejo { 2 ) v el rayo resultante se divide en el divisor del haz; fa mitad del rayo pasa
al espejo fijo (3 )y 12 otra mitad se refleja sobre el espejo mavil. Después de reflejarse, los
dos rayos se recombinan en el divisor del haz y parauna longitud de onda dada, intesfieren
constructiva o destructivamente dependiendo de la diferencia de las trayectorias dpticas
entre los dos brazos del interferdmetro. En el caso de una fuente infrarroja de bandas
anchas, ¢l haz emergente es una mezcla complefa las cuales después de pasar por el
comportamiento de Ja muestra se enfocan sobre el detector ( G ), esta sefial es muestreada a
intervalos muy precisos durante la exploracidn del espejo. Tanto la velocidad de
muestreo como [a velocidad de exploracion, se controlan por medio de una sefial de
referencia del detector ( E ), producida por modulacion del haz de lazer (A). La sefial
resuitante en el detector { G ) se conoce como interferdgrama y contiene toda la
informacion requerida para construir el espectro por medio de un procedimiento
matematico conocido como la transformada de Fourier.



1.3 DIFRACCION DE RAYOS X

Los rayos X son () ondas electromagnéticas cuya longitud de onda es aproximadamente
entre 10-? m hasta al rededor de 6X10-12 m .Una dispersién se provoca cuando existe una
interaccion entre el vector electrénico de radiacion X y los electrones de la matesia por la
que pasa. Cuando un rayos X se dispersa en forma ordenada en un cristal hay interferencias
( constructivas y destructivas ) entre los rayos dispersos, porque las distancias entre los
centros de dispersion son del mismo orden de magnitud que la longited de onda de la
radiacion, obteniendo ast la difraccion de los rayos X.

Cuando un haz de rayos X incide en la superficie de un cristal a cierto dngulo 8 una parte es
dispersada por la capa de atomos de la superficie y la no dispersada de! haz penetra en la
segunda capa de atomos, donde de nuevo una nueva fraccion es dispersada y el resto pasa
a la tercera capa.

Los requisitos para la difraccion son:

1)El espaciamiento entre las capas de los dtomos debe ser aproximadamente igual ala
longitud de onda de la radiacion.

2)Los centros de dispersion deben estar distribuidos especialmente en una forma
muy regular.

Bragg di6 la primera interpretacion matematica de las posiciones de los puntos en un patrén
de difraccion de un mineral por rayos X.

E L
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Figura 1.5 Esq repr tativo de la difraccifin de los Rayos X




Consideramos un haz de rayos X que incide sobre un mineral. Al mineral lo podemos
representar en una familia de planos hkl de la red puntual cuya distancia interplanar es d,
ver figura 1.5,

Un haz incide en la superficie del mineral con un angulo ; hay dispersion camo
consecuencia de la interaccion de la radiacion con los dtomos situados en O, Py R. Sita
distancia: ‘

En donde n es un niimero entero Hamado orden de difraccion y A es la longitud de onda de
los rayos X.

Puesto que el angulo entre E, O, A es recto: 8 +a = 90° y de igual forma conL, O, C
sucede lo mismo. Y el:

Y puesto que OP = d, entonces:

Sen@= AP .......(3)
od

O bien: AP=d Sen y PC=dSen® porlo tanto:

AP+PC=2dSenb ... (4)

Sustituyendo ( 1 Y en ( 4 ) tenemos:
nh=2d Sen® ... (5)

" Esta expresion es conocida como la Ley de Bragg y nos permite conocer el Angulo de
difraccion © en términos de la longitud de anda y de la distancia interplanar d, de la familia
de planos hkl. El haz difractado de primer orden ocurrird cuando se cumpla la Ley de
Bragg a un Angulo 6 para n=1 y de segundo orden n=2 etc.

10



1.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

La microscopia electronica ( 3) consiste en la interaccion de un haz de electrones con la
rauestra que al chocar con ésta pueden ocurrit varios procesos como son:

Electrones retrodispersos

Electrones secundarios

Electrones absorbidos

Electrones transmitidos y difractados
Rayos X caracteristicos

Todos ellos nos proporcionan diferente informacidn si se tienen los detectotes adecuados
para cada caso, originando las diversas técnicas en la microscopia electronica en el caso de
la apficacidn de este andlisis se trabajan con electrones retrodispersos y electrones
secundarios.

Electrones retrodispersos ( BE ), son los electrones del haz incidente que se desvian hacia
atrds debido a la dispersion eldstica por los dtomos de Ia red, por lo tanto su energia estd
muy cercana a la det haz incidente. Si barremos distintas zonas de la muestra
tendremos variaciones en 1a intensidad de ( BE ) a un dngulo dado y el resuitado serd una
fotografia de la topografia superficial de la muestra. La intensidad del haz
retrodispersado aumenta cuando se incrementa el ndmero atdmico de fos elementos que
forman ef sélido.

Electrones secundarios ( SE ), son originados en la muestra debido a que el haz incidente
excita los electrones de la misma, siendo estos emitidos, se caracteriza por tener un
espectro de energias <50 €V en relacién al haz incidente. La imagen formada sera muy
similar a la que se formd por electrones retrodispersos. La emision de ( SE ) dependera de la
topografia de la muestra.

Principios de la microscopia efectronica de barrido:

La microscopia electrdnica de barrido SEM se usa en el estudio de la superficie de los
sofidos a gran ampliacion, obtepiéndose asi la morfologia, el tamafio de particula, y
otras caracteristicas de la muestra, comparado con la microscopia optica, se presenta
mayor resolucion espacial y gran profundidad de campo. El microscopio electrdonico de
barrido presenta [as siguientes caracteristicas:
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Figura 1.7 Microscopio Electrnico de Barrido. ( LC ) Lente condensadora, { LO ) lente
objetiva, ( BB ) bobina de barrido, { GB ) generador de barrido, ( DA ) detector de
electrones retrodispersos, { DB ) detector  de secundarios, { DC ) detector de absorbidos,
( P ) los preamplificadores, { A ) amplificador de video, ( T, R, C ) tubo de rayos
catodicos, { M ) muestra, { S ) selector del modo de operacién,

Sistema de formacion del haz:

1.- Que sea lo mas monocromatico posible, para asl tener una imagen libre de
aberraciones cromaticas.

2.- Que sea muy energético de manera que se aumente el poder de resolucion.

3.- El haz debe de ser lo suficientemente intenso para obtener buena iluminacion.

4.- La seccion transversal tiene que ser pequeiia.

La resolucion det SEM es bastante favorable, sin embargo esta limitada por varios factores,
de los cuales fos més importantes son:

) Aberraciones de los lentes.

b) El tamafio def punto incidente sobre fa muestra
¢) La razon sefial- ruido.

d) Campos extrafios y vibraciones mecénicas,
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CAPITULOTI1
DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1 MODIFICACION DE MINERALES,

Para 1a modificacion de las 2 arcillas se empled cemento Portland al 10, 20, 30, 40 % y en
cuanto al copolimero acrilato de etilo- metilo en emulsidn { 50 % de sélidos- 50 % de
liquidos ) () se empleardn porcentajes de 100 hasta 5 % dependiendo de que tanta fuera la
expansion de las arcillas. Asi como un curado de una semana para las diferentes
combinaciones.

Para la modificacion de los minerales (6) es conveniente realizarles un estudio de
hidratacién en el cual ocurren los siguientes pasos:

1) En principio la arcilla se encuentra en un estado deshidratado, con algunos tones de
sodio, potasio y algunas veces calcio absorbidos en el espacio interlaminar.

2) Desde el punto de vista electrostatico las cargas negativas en la arcilla se acumulan en las
superficies planas de las laminillas, mientras que en los bordes se acumulan cargas

positivas. Luego los jones de sodio tienden a concentrarse sobre las caras planas.

3) Al ponerse en contacto con |a arcilla, lag moléculas de agua son atraidas fuertemente hacia
las superficies planas debido a la presencia de los iones sodio cargados positivamente.

4) En este estado las moléculas de agua se hacen mas dipolares, atrayendo a otras de su
especie,

5) La carga negativa de la superficie de las laminillas se incrementa conforme las moléculas

de agua se enlazan unas a otras al aumentar su polarizacion. Llega un momento en que la
carga superficial es tal que las laminas se repelen entre si separdndose unas de otras por lo
que el espacio interlaminar se extiende originando el hinchamiento caracteristico de las

arcillas.

6) Las moléculas de agua contintan llenando el espacio interlaminar, neutralizando
parcialmente las superficies expuestas y manteniendo las laminas apartadas unas de otras,
hasta que el agua es eliminada mediante un proceso de secado, lo cual origina una
contraccion del volumen de la hojucla.

7) El equilibrio de la hidratacion es alcanzado cuando termina la mezcla de la arcilla con
el agua, dando como resultado una estructura interna hidratada que hace coincidir los bordes
cargados positivamente con las caras planas cargadas negativamente, de modo que se forma
una estructura, por lo que las moléculas de agua entran y salen libremente. Esta estructura
puede derrumbarse mediante una agitacion vigorosa de la suspension pero tiende a
formarse de nuevo si la agitacion termina, este efecto se debe a que las hojas mantienen la
fuerte carga electrostatica que las atrae.



En base a la cantidad de agua adsorbida por las 2 muestras sin modificar de Guerrero y
Guanajuato se observarén mejores resuitados en base a su control higroscdpico empleando
porcentajes de 30 y 40 % en la aplicacion de cemento Portland para ambas muestras y en la
aplicacion de copolimero acrilato de etilo- metilo para la muestra de Guanajuato porcentajes
de 5y 10 %, para la muestra de Guerrero se utilizd 90 y 100 % de copolimero acrilato de
etilo- metilo. Obteniendo asi 10 ejemplares de muestras distintas. Se presenta a
continuacion fotografias a 5 hrs. de la hidratacion de las muestras, se colocardn trozos de
dos gramos sumergidos en charolas con 25 m| de agua de la llave y para distinguirlas se
etiquetardn de tal forma que las muestras de Guanajualo se distinguieran con la letra (E } y
las de Guerrero con la letra { P ) obteniéndose la siguiente tabla 2.1:

MUESTRA ETIQUETA

Procedente del estado de Guanajuato sin modificar El
4 gr. de cemento + 6 gr. de arcilla + 10 m] de Hy0 E2
3 gr. de cemento + 7 gr. de arcilla + 10 ml de H,0 E3
10 gr. de arcilla + 19 mi de copolimero diluido E4

{ 10 ml de polimero + 95 m! de H,0)
10 gr. de arcilla + 19 ml de copolimero diluido E3

( 5 m! de copolimero + 90 ml de H,O )
Procedente del estado de Guerrero sin modificar P1
3 gr. de cemento + 7 gr. de arcilla + 6 ml de HyO P2
4 gr. de cemento + 6 gr. de arcilla + 6 ml de H,0 P3
10 gr. de arcilla + 12 m! de copolimero diluido P4

( 90 m!i de copolimero + 10 ml de H,0 )

10 gr, de arcilla + 10 ml de copolimero concentrado Ps




A

Fotogratia 2. Se presentan las muestras dei estado de Guanajuato antes de ser hidratadas

Forogratia 2 ! Se presentan ins muestras ded estado de Guerrera antes de ser hidratadas



Forograria 2 1 3¢ presentan fas muesiras del estado de Guerrera antes de ser hidratadas



Fotogratia 2.2 Se observa of agrietamiento de la muestra E1, al tener contacto con el agua
por un tiempo de 3 Hrs.

Fotogratia 2.3 Se obseiva que 25 controlada fa expansion de L muestra B2, para un siempo
de & Hrs.
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Fotograria 2.4 Se observa el desmoronamiento de la muestra £3. al tener contacto con el
agua, para un tiempo de 3 Hrs.

Fotogratia 2.5 Se observa que os controlada la expansion total de Ia muestra E4. paraun
tiempo de ¥ Hrs.
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Fotogratia 2.6 Se observa que la muestra ES conserva su tamuno original, para un tiempo de
§ Hrs.

AR

Fotograrla 2.7 Se vbserva la expansion v el desmaoronamiento de by muestra P1a 5 Hrs.

18



Fotografia 2 § Se observa un desmoronamiento parcial de la muestra P2, disminuyendo la
expansion a 5 Hrs

Fotografia 2.9 Se observa el control de expansion de la muesira P3. para 5 Hrs. de su
indratacion



g )

PETR

“otografia 2 Se sbserva ia expansion constame de fa muestra PS5, pars § Hrs
Fowografia 2. 11 Se observa ia exy A constame de fa muestra PS5 pars 5 H



2.1.2 Presentacion de los datos obtenidos de 1a hidratacién de las arcillas basandonos de la Tabla 2.1
para etiquetar las muestras obteniendo asi las siguientes Tablas,

TIEMPO (HRS) ETIQUETA
El E2 E3 E4 ES Pl P2 P3 P4 P5
1 3,959] 3,279 | 3.488 | 3441 13,706| 4,3 [25851 2,587 | 2,931 | 2823
15 4,009 | 3,282 | 3,493 | 3,448 { 3,726 { 5,251 } 2,587 | 2,589 | 3,09 | 2,906
2 4,081 | 3,286 | 3,497 { 3,453 ] 3,746) 6,131 | 2,589 } 2,591 | 3,272 | 2,968
2.5 4,85 | 3,291 | 3,506 | 3,456 | 3,766 | 7,168 | 2,591 | 2,593 | 34 | 3,062
3 4,231 13,2955 3,509 | 3,458 | 3,783 | 8,04 | 2,593 | 2,595 35 3,125
3.5 43 |3,303 ;3,512(3,45513,798( 9,171 §2,5965] 2,597 3,7 3,22
1 4,369 | 3,308 | 3,513 | 3,459 381} 10,5 2,6 2,599 3.9 332
5 4369 | 331 ;351413461 )3811] 11,65 }2603] 2,599 | 4,09 |3437
6 4,369 | 3,31 |3,515]3,461 | 33812} 12,91 | 2605} 2,599 | 4,36 | 3,593
1 4,369 | 3,31 |3,515]3,461]3812]| 13,80 |2606| 2,599 [ 4,631 | 3,75
3 4,369 | 3,31 | 3,515 3,461 [ 3812( 14,95 | 2,606 } 2,599 | 4,904 | 3,875
9 4,369 | 3,31 | 3,515 3,461 3812 15,29 | 2,606 } 2,599 | 5,18 | 3,979
10 4369 | 331 |3515]3.461]3812] 1537 | 2,606 | 2,599 | 5472 [ 4,039
Tabla 2.2 Correspondiente a los estados de Guanajuato y Guerrero en donde se muestran los
valores obtenidos de |a hidratacion: de la masa con respecto al tiempo.
TIEMPO (HRS) ETIQUETA :
El E2 E3 E4 5 P P2 P3 P4 P5
1 3 1 1,2 1 1,2 5 1,2 0.9 1.2 1.5
1,5 3.2 1,1 1.4 L1 1,3 7.5 1,3 1 1,7 1,9
2 3,4 1.2 1,5 1,2 151 95 14 1,1 22 2,2
2,5 3.6 1.4 1.6 13 1.6 12 1,5 1,2 26 2,5
3 3,8 1,5 1.8 1,4 181 a5 1,6 1.3 3,1 21
3,5 3.9 1,7 2 1,5 19 16,5 1,7 1.4 3,6 3,1
4 4 1,9 2,2 1,7 | 21 19 1.8 1,5 42 3.6
5 4 2 24 | 18 | 23 | 215 | 19 1,5 3 432
6 4 2 2,5 1,8 24 23,5 2 1,5 5,8 4,9
7 4 2 2,5 1,8 24 26,2 2.1 L5 6.7 5,3
8 4 2 2,5 1,8 2,4 29 2,1 1,5 1,7 6,3
9 4 2 2,5 1,8 2,4 31 2,1 1,5 8,6 7.2
10 4 2 2,5 1,8 24 31,5 2,1 1,5 9.5 15

Tabla 2.3 Correspondicnte a los estados de Guanajuato y Guerrero en donde se muestran los
valores obtenidos de la hidratacidn: del velumen con respecto al tiempo.
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Figura 3.1 Termograma correspondiente al estado de Guerrero en el que observamos una
gran pérdida de peso hasta los 100 °C y disminuyendo hasta los 300 °C. La cantidad
de agua contenida en esta muestra es de 1.256 mg. equivalente a un 5.627 %
de la muestra total y es desprendida hasta los 300 °C.
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Figura 3.2 Termograma procedente del estado de Guanajuato en el que se observa una gran
pérdida de peso hasta los 100 °C y disminuyendo hasta los 300 °C. La cantidad de agua
contenida en esta muestra es de 1,526 mg. equivaleate a un 7.586 % de la muestra
total y como se-observa es desprendida hasta los 300 °C.
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CAPITULO IN
RESULTADOS Y DISCUSIONES

3.1 ANALISIS TERMICO: DTA Y TGA.
E! anilisis térmico se realizé a fas muestras procedentes de Guerrero y Guanajuato.

3.1.1 Andlisis Termogravimétrico ( TGA ):
Técnica empleada en este andlisis:

1) Una vez prendido el equipo para su estabilizacion se esperd aproximadamente 30 min.
2) Se pulverizé Ia muestra hasta obtener un polvo muy fino.

3) Se calibro €l equipo a cero, para posteriormente introducir la muestra sobre la canastila
ya suspendida en fa varilla de cuarzo. Se introdujo al homo esta parte y se atornillo.

4) Se selecciond el tipo de gas de arrastre y se mide su flujo con un flujébmetro, nivelando asi
1a abertura del tanque del gas.

5) Y finalmente se introduce la siguiente informacion:
a) Los parametros de calibracion que se obtuvieron usando el oxalato de calcio y como
muestra de referencia e! 6xido de aluminio inerte, de aqui se obtiene el valor observado y el

tedrico de tablas.

b) El prog}ama de calentamiento: Rampa de calentamiento de 10 °C/min. con intervalos
desde la temperatura ambiente hasta a 400 °C.

c) Condiciones experimentales: El peso de la muestra es de aproximadamente 20 mg., el
tipo de gas empleado fue aire seco y la velocidad de flujo del gas de arrastre de 10 mVmin.

. - El equipo émpleado para ¢! analisis de esta técnica pertenece al Centro de Instrumentos,
modelo DCS 9108 Differential Scanning Calorimeter. TA Instruments.

" Resultados obtenidos de este anafisis:
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Figura 3.1 Termograma correspondiente al estado de Guerrero en el que observamos una

gran pérdida

de peso hasta los 100 °C y disminuyendo hasta los 300 °C. La cantidad

de agua contenida en esta muesira es de 1.256 mg. equivalente aun 5.627 %

de la muestra total y es desprendida hasta los 300 °C.
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Figura 3.2 Termograma procedente de! estado de Guanajuato en el que se observa una gran
pérdida de peso hasta los 100 °C y disminuyendo hasta los 300 °C. La cantidad de agua

contenida en

esta muestra es de 1,526 mg, equivalente a un 7.586 % de la muestra
total y como se-observa es desprendida hasta los 300 °C.
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3.1.2 Analisis térmico diferenciat (DTA ):
Técnica experimental empleada para este analisis:

1) Una vez prendido el equipo se esperd aproximadamente 30 min. para su estabilizacion.
2) Se pulverizo la muestra hasta obtener un polvo bastante fino.

3) Se peso la muestra y se colocd dentro de una copa de platino, posteriormente esta se
colocd sobre su respectivo soporte, Colocando en forma similar la muestra de referencia,
quedando ambas muestras verticales.

4) Se colocé el tubo de alumina del homno procurando que este quedara centrado.

5) Se colocd el horno y se atornillé procurando que este quedara centrado con respecto al
tubo de alumina. Posteriormente se coloco la tapa del homo.

6) Se mide et flujo del gas de arrastre con un flujémetro en donde se nivela la abertura del
tanque def gas a emplear.

7)Y finaimente se le da la siguiente informacian:

a) Los pardmetros de calibracion que se obtuvieron usando el oxalato de calcio y la
muestra de referencia ( dxido de aluminio inerte ) de aqui se obtiene el parimetro
observado y el tedrico de literatura.

b) Programa de calentamiento: Rampa de calentamiento de 10 °C/ min. con intervalos de
temperatura ambiente hasta los 400 °C.

c) Condiciones experimentales: Peso de la muestra 30 a 40 mg. aproximadamente, el tipo
de gas utilizado para las muestras fué aire seco y {a velocidad de flujo del gas de arrastre
fué 50 mY/min.

El equipo utilizado en esta técnica pertenece al Centro de Instrumentos, siendo su modelo
DSC 9108 Differential Scanning Calorimeter. TA Instruments. DTA 1600,

Resultados experimentales obtenidos de este an4lisis:
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Figura 3.3 Muestra del estado de Guerrero, presenta una pérdida de agua a una temperatura
de 76.92 °C y debido a que el ATes negativo se presenta un evento endotérmico.
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Figura 3.4 Muestra de Guanajuato, presenta una pérdida de agua a una temperatura
de 74.33 °C y debido a que el ATnegativo se presenta un evento endotérmico.
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El estudio previo(!) de estas muestras fios dio informacion preliminar para posteriormente
realizarles un estudio de analisis térmico en el que obtuvimos para la muestra procedente de
Guerrero en la aplicacién de la técnica de analisis termogravimétrico ( TGA ) se observd
que la cantidad de agua pérdida fué de 1.256 mg. equivalente a un 5.627 % de la muestra
total y en la muestra procedente de Guanajuato se observd una pérdida de agua de 1.526
mg, equivalente a un 7.586 % del total de la muestra,

Conjuntando esta informacion obtenida con el analisis térmico diferencial tenemos que la
muestra de Guerrero pierde el agua a una temperatura de 76.92 °C y la muestra de
Guanajuato la pierde el agua a una temperatura de 74.33 °C, en ambas muestras se.presentan
AT negativos lo que nos indica que es un evento endotérmico por lo tanto se estd
absorbiendo energia y se trata de un fendmeno fisico; debido a que se presenta una
evaporacion en el calentamiento de las muestras podemos decir que se trata de una reaccion
reversible, con lo anterior se construye la tabla 3 :

TEM. (°C)A
MUESTRA | % DEAGUA | LAQUE SE TIPO DE TIPO DE
CONTENIDA | DESPRENDE EVENTO REACCION
EL AGUA
Guerrero 5.627 76.92 Endotérmico Reversible
Guanajuato 7.586 74.33 Endotérmico Reversible

El DTA y el TGA son técnicas complementarias una de otra, siendo al DTA una técnica que

nos proporciona la mas alta presicion termométrica de todos los métodos termoanaliticos.
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3.2 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Técnica empleada en el estudio de este anélisis:

Una condicién esencial para la adquisicion de espectros satisfactorios es que el
tamafio de particula de! solido suspendido sea menor que la longitud de onda de
radiacion de no ser asi se pierde por dispersion una parte importante de la radiacion.

Preparacidn de las muestras: Para la aplicacién de la técnica de espectroscopia infrarroja
las dos muestras se prepararon de la siguiente forma:

1. Se pulveriz6 cada una de las muestras hasta obtener un polvo bastante fino.

2. Se mezcld cada una de ellas con XBr, en proporcion 1/10 de muestra por KBr.

3. Se verifich que el portamuestras estuviera limpio, antes de ser caracterizada para la
proxima muestra.

4. Se coloco 1a mezcla en la cavidad del portamuestras de tal forma que la superficie
quedara completamente plana.

5. Se colocd el portamuestras en el espectrofotometro para el analizar la muestra.

En el caso de este estudio se empled el Nicolet 910, el cual utiliza la region de infrarrojo
medio ( 4000-200 cm. -1 ) propiedad del instituto de Fisica de la UNAM.

Resultados experimentales obtenidos en el analisis de esta técnica:

Los resultados obtenidos en la caracterizacion por medio de espectroscopia infrarroja
consiste en el espectro de la muestra, en el que se muestran las bandas de absotcidn
asociadas a los minerales que constituyen a las muestras, estas bandas se comparan
con las encontradas en la literatura. Para poder facilitar el trabajo de identificacion de
compuestos en los espectros se emplearan letras para nombrar a cada material:

COMPONENTES | LETRA
Feldespatos F
Mica MS
Silica MM
Agua H
Carbonatos CA
Smectitas S
Zeolitas Z
Biodxido de carbono [o0]
Pico no identificado B

Tabla 3.1 Representacion de los compuestos que forman los espectros.
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Muestra procedente del estado de Guerrero

ARCILLA M2

% TBANSMITTANCE
27.2 32.7 38.2 43.7 49,2
1 1 i I —d

21.7
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16.2

w000 3590 sle0 2770 2580 1950 1540 1130 720 310
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Figura 3.5 Espectro donde se obsegvan las bandas de absorcion, correspondientes a la
presencia de heulandita (Z ), bidxido de carbono ( CO ), agua ( H), cristobalita
y cuarzo { MS ), anortita y sanidina ( F ), montmorillonita ( S ).
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Tabla 3.2 Datos correspondientes al espectro presentado en la figura 3.5 de la muestra de

Guerrero:
POSICIONES DE LAS BANDAS
(em-1)
COMPUESTO EN ESTE EN LA
TRABAJO REFERENCIA (7)
Heulandita 3606, 3435, 3220 3608, 3430, 3220
Bioxido de catbono * 2360 2367, 2336
Apua 1884, 1638, 1458 1921, 1870, 1635
Cristobalita 623 623
Cuarzo 794 798
Anortita 1015, 915 1018, 932
Sanidina 843 850
Montmorillonita 522, 473, 468 522, 473, 468
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Muestra procedente del estado de Guanajuato

ARCILLA M3,

7% TRAANSMITTANCE
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Figura 3.6 Espectro donde se observan las bandas de absorcin en el cual se encuentra la
presencia de saponita  § ), biéxido de carbono ( CO ), agua (H ), dolomita (CA),
anortita y sanidina ( F ), cuarzo (MS ), illita (MM ).
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Tabla 3.3 Datos correspondientes al espectro presentado en la figura 3.6 de la muestra de
Guanajuato:

POSICIONES DE LAS BANDAS
(em-1)
COMPONENTES EN ESTE EN LA
TRABAJO REFERENCIA (7)
Bioxido de carbono * 2360 2367, 2330
Agua 1802, 1638 1794, 1830, 1635
Cuarzo 797 797
Anortita 1015 1018 °
Sanidina 875 875
Dolomita 1433 1434, 1430
1llita 528, 521, 471, 461, 528, 522, 471, 461
436
Saponita 3632, 3580, 3570, | 3632, 3580, 3570, 3430,
3429, 695, 689, 667 695, 689, 670
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.Comparando los nimeros de onda experimentales con los tedricos son similares y algunos
poco diferentes. Para ambas muestra se encuentra la existencia de una banda no
identificada, fo cual posiblemente se debe a 12 no existencia de una atmdsfera inerte en el
interferometro, la presencia de impurezas o algin contaminante, o bien a las condiciones
del clima en el cual se aplico la técnica.

Es conveniente realizar una tabla que nos represente la clasificacion de las muestras en base
al contenido mineraldgico.

GRUPO MUESTRA
Guerrero Guanajuato
Smectita Montmorillonita Saporita
Feldegpato Anortits, sanidina | Anortita, sanidina
Minerales de mica Itlita
Minerales de silice Cuarzo, Cuarzo
cristobalita
Zeolitas Heulandita
Carbonatos Dolomita

Tabla 34 se muestra la clasificacién de las muestras en base a su contenido
mineraldgico.

* La presencia de {a banda de absotcién correspondiente a bioxido de carbono corresponde
al medio ambiente y no a la muestra.

3.3 DIFRACCION DE RAYOS X
Técnica experimental empleada en el estudio de este analisis:

1) Se pulveriz6 la muestra hasta obtener un polvo bastante fino.

2) Se colocardn en Ja cavidad del portamuestras de ta! forma que 12 superficie de la muestra
quedara completamente plana con respecto al resto de la superficie del portamuestra.

3) Se colocardn en el difractdmetro para su analisis.
Resultados obtenidos en el analisis de esta técnica:

Se tienen resultados previos ( ) de este analisis de las muestras de Guerrero y Guanajuato
sin modificar obteniéndose los siguientes espectros:
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Muestra procedente del estado de Guerrere

Cr ‘ ACT ' ) "
gf: s.moa tm? 3.08 Culai

« 2.0¢0 x ! 2theta y ! 648. Linsar 70.680)

Figura 3.7 Difractograma de rayos X donde se observan los minerales caractetisticos de
esta muestra, como es la montmorilionita( S ), cristobalita { Cr ), cuerzo (Q),
heulandita ( Z), anortita (F ).
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Muestra procedente dei estado de Guanajuato

Ca

i‘s‘?ra.lm (L H 3.88 CuRal

P

{ 2.000

.

x ¢ 2theta y ! 998, Linea

Figura 3.8 Difractograma de rayos X donde se observan los grupos caracteristicos de
esta muestra, como es dolomita ( Ca ), illita (Mm ), anortita ( F ), saponita ( S ).
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A continuacion se muestra una tabla en donde se clasifican las muestras del estado de
Guerrero y Guanajuato sin modificar en base a su contenido mineralégico:

G MUESTRA
R
U
P Guerrero Guanajuato
0o
Smectita Montmorillonita |  Saponita
Feldespatos Anortita Anortita
Minerales de Iilita
mica
Minerales de Cuarzo y
silice cristobalita
Zeolitas Heulandita
Carbonatos Dolomita

Tabla 3.5 Se muestra la clasificacion de las muestras en base la informacion obtenida cn la
difraccién de los rayos X.
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Difraccién de rayos X de las muestras modificadas

Muestra de cemento Portiand,

S¢ AiETH 1888008 PRUPINR.
;
Sc
{
Sc Sc Sc

} l sc At
Sc
ol |

Sc
. sel |
.MMAZSL&IM%AW l ‘W ,\!‘?\m

4 2,866 X ! 2theta y ! 158, Linear 8. 808>

Figura 3.9 Difractograma de rayos X donde se observan los compuestos de! cemento
comte ¢s silicato tricdlcico ( Sc ); siticato dicaleico y aluminato tricsleico ¢ At)
y ferroaluminato tetracilcico ( Ft).




Muestras del estado de Guerrero

Composicidn: 3 % de cemento + 7 % de arcilla

3 SUEORR 1679834 PTYENIURAZ

o

x ! 2thetay ! 160, Linean 76.988)

Figura 3.10 Difractograma de rayos X donde se observa los compuestos como
montmorillonita { S ), cristobalita ( Cr ); cuarzo ( Q ); heulandita (H );
anortita ( F );silicato tricilcico { Sc ); silicato dicalcico y aluminato
tricilcico { At )y ferroaluminato tetracalcico { Ft)
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Muestra procedente del estado de Guerrero composician: 4 % de cemento + 6 % de arcilla

\,

Wt

-

Cr h; SUEAEE 46(62/94 PRUEMTUeZ

. & . }

Sc 'é SIC at j

56 " |

A iy v ,J‘,," W\n y*«f\wﬂm 7‘%} AJ

[ lnmh m i

¢ 2.%ﬁ Dt Uthete L Bd Lineay . OBB‘

Figura 3.11 Difractograma de rayos X donde se abservan tos grupos caracteristicos de esta
muestra como es montmorillonita ( 8 ); cristobalita ( Cr ); cuarzo ( Q }; heulandita (Z),;
anortita ( F ); silicato tricalcico { Se ); sificato dicdlcico y aluminato tricalcico { At )y
ferroaluminato tetracilcico ( Ft ).
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Muestra procedente del estado de Guerrero composicion: 10 gr. de arcilla < 10 m! de
copolimero concentrado

lLle\\ f

ﬁ GMECMFUEN‘IURRE ézf 8“ IJ(:?

Ql-‘
F
i
!

F
A Cr
S
fy Cr ﬁ M\F F s
\“\UVJ MN\"NVA/\ Q

Y 4
. ,N\;"J W

\____ »
=5

4

W EER

Figura 3,12 Difractograma de rayos X donde se observan los componentes caracteristicos
de esta muestra como es mogtmorillonita { § ), cristobalita ( Cr ), cuarzo { Q).
heulandita ( Z ) y anortita ( F ).
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Muestra procedente del estado de Guerrero composicion: 10 gr. de arcilla + 12 ml de
copolimero diluido ( 90 ml de copolimero + 10 ml de H;0 )

Cr

2.000 x

0 Y1149/, PRYmIURA

: 2theta y ! 162. Linear 70.008)

Fipura 3.13 Difractograma de rayos X donde se observa los componentes caracteristicos
de la muestra como es cristobalita ( Cr ), cuarzo ( Q ), heulandita ( Z ),
anortita ( F) y montmoriilonita (S ).
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Muestras procedentes del estado de Guanajuato

Composicion: 3 % de cemento + 7 % de arcilla

Ca B:eIaghis(an/ss [repumg

Sc Ca
tl|Se :
I

\ Sc Se Ca

| M Ny f"m{ﬂ\j"
"’I I} a

llh ALY "J:jii.'i'd.l;. 'ﬁ‘hl! . ..-'u!.'h'J.l

B o

2.09% x ! 2theta y ! 150, Linear 'IB‘.BQU)

Figura 3.14 Difractograma de rayos X donde se observan los grupos caracteristicos de la
muestra como son dolomita { Ca ); illita ( Mm ); anortita ( F ); saponita ( S );
silicato tricalcico ( Sc ); silicato dicalcico y aluminato tricdlcico ( At)

y ferroaluminato tetracalcico (F t).
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Muestra procedente del estado de Guanajuato composicion: 4 % de cemento + 6 % de
arcilla

ca B3SMERA (LB

< 2.000 x ! 2theta y f 118, Linear 79. 000

Figura 3.15 Difractograma de rayos X donde se observan los grupos caracteristicos de
este muestra como es montmorillonita ( § ); cristobalita ( Cr ); cuarzo (Q );
heulandita ( Z ), anortita ( F ); silicato dicalcico ( Sc); silicato dicélcico
y aluminato tricélcico ( At) y ferroaluminato tetraclcico (Ft).

42



Muestra procedente del estado de Guanajuato composicion: 10 gr. de arcilla+ 19 ml
copolimero diluido ( 10 ml de copolimero + 90 m! de H,0 )

Ca  aGIpipimt/sars ppumURGe

Ca

]

ad

{ 2.000 x ! 2theta y ! 311, Linear 78.000)

Lo AT &Y

Figura 3.16 Difractograma de rayos X donde se observan los grupos caracteristicos
de esta muestra como es dolomita ( Ca ), illita (Mm ), anortita ( F ) y saponita (S ).

43



Muestra procedente del estado de Guanajuato composicion: 10 gr. de arcilla + 17 ml
copolimero diluido ( 5 ml de copolimero + 95 de H,0 ).

Ca — mgrow deceassa prymumg

Ca

N fa |

{ 2.640 x ! 2theta y ! 167. Linean ) 78,968}

Figura 3.17 Difractograma de rayos X donde se observan los componentes caracteristicos
de la muestra como es dolomita { Ca), illita (Mm ), anortita ( F ) y saponita ( S ).
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Se presenta una tabla en el cual se muestran los grupos caracteristicos de cada una de las
8 muestras modificadas:

MUESTRA | COMBINADA CON CONTENIDO

saponita, anortita, dolomita,
illita, silicato dicdlcico y
CEMENTOQ alurminato tricilcico, silicato!
tricalcico, ferroaluminato
tetracilcico.

. saponita, anortita, dolomita
COPOLIMERO e illita.

montmorillonita,
cristobalita, cuarzo,
CEMENTO hevlandita, anortita, silicato
dicalcico y aluminato
tricélcico, silicato tricalcico,
ferroaluminato tetracélcico.

] montmorillonita,
COPOLIEMRO cristobalita, cuarzo,
heutandita, anortita.

OXBHIIMCSO (Onp i)

Tabla 3.6 se muestra el contenido mineraldgico de las muestras modificadas.

En la difraccién de los rayos X técnica(l) que nos di6 la informacién de los minerales
cristalinos caracteristicas de las  muestras, como es en el caso de Guerrero:
montmorillonita, anortita, heulandita, cristobalita y cuarzo. Y para Ia muestra de
Guanajuato se encontrd: saponita, anortita, illita y dolomita. La espectroscopia infrarroja es
una técnica complementaria al estudio realizado por los rayos X debido a que se encontrd
en los espectrog de infrarrojo ruinerales no identificados en los difractogramas de los rayos
X como es, en la muestra de Guerrero se encontrd sanidina correspondiente al grupo de los
feldespatos y en la muestra de Guanajuato se encontrd cuarzo perteneciente al grupo de las
silice y sanidina perteneciente al grupo de los feldespatos. Obteniendo fas tablas 3.7 a} y 3.7
b):
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RAYOS X

GRUPO INFRARROJO
SMECTITA Montmorillonita Montmoritlonita
FELDESPATOS Anortita, sanidina Anortita
SIILICE Cuarzo, cristobalita Cuarzo, cristobalita
ZEOLITA Heulandita Heulandita

Tabfa 3.7 a) Grupos caracteristicos respecto a la muestra de Guerrero

GRUPO INFRARROJO RAYOS X
SMECTITA Saponita Saponita
FELDESPATOS Anortita, sanidina Anortita
MICA Illita Illita
SILICE Cuarzo
CARBONTOS Dolomita Dolomita

Tabla 3.7 b) Grupos caracteristicos respecto a la muestra de Guanajuato

En base a la espectroscopia infrarroja y a la difraccién de los rayos X decimos que la
muestra del estado de Guerrero pertenece a una bentonita sddica y la muestra del
estado de Guanajuato pertenece a una bentonita calcica. A continuacion se muestra la tabla *
3.8 que representa los grupos caracteristicos encontrados en ambas técnicas para las dos

muestras:

MUESTRA | GRUPO MINERALOGICO TIPO DE
ARCILLA
Smectita: Montmorillonita
Guerrero | Feldespato: Anortita y sanidina | Bentonita
Zeolita: Heulandita Sodica
Silice: Cuarzo y cristobalita
Smectita: Saponita
Feldespato: Anortita y sanidina { Bentonita
Guanajuato Silice: Cuarzo Caleica
Mica: Illita
Carbonatos: Dolomita
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3.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Técnica experimental para este analisis:

La metodologia de preparacién de las muestras para la caracterizacion en el SEM es
importante, ya que de aqui dependen la obtencion de buenos resultados. El
procedimiento que se sigui6 en la preparacion de la muestra fué el siguiente:

I.- Se tomaron pequefios trozos de la muestra.

2.-La muestra se colocd sobre barras cilindricas de latén, adheriéndose por medio de una
pelicula delgada de pintura de plata.

3.- La muestra se recubri6 con una pelicula delgada de oro por el método de Sputtering.
4. Las muestras se colocaron en una caja petri hasta su observacién en ¢l SEM.
En el presente trabajo se utilizd un microscopio JSM-5300 del IFUNAM en el cual se

empleardn voltajes de aceleracion de 15, 20 y 25 kv.

Resultados obtenidos a la aplicacion de esta técnica:
La caracterizacién de las muestras observadas através del SEM consistio en la descripcion
de lamorfologia y tamafio de las estructuras tomadas en la superficie de [as muestras,

Informacién previa (1) del estudio de las muestras sin modificar que presentaran
expansion por Microscopia Electrénica de Barrido:
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Muestra procedente de Guerrero

Fotografia 3.1 Se presenta una estructura de forma no definida a 5 000x, con mucha
rugosidad y porosigad.
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Fotoyraia 3.2 Enfoque de otra zona de la muestra procedente de Guerrera observando
estructuras en forma de capas a 5 000x. Presenta linealidad entre capas en el extremo
izquierdo. La perpendicularidad de la estructura cristalina corresponde con la
porcion cristalina derecha ( region clara ).
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Fotografia 3.3 Enfocando otra zona observando estructura en forma de capas a 10 000x,



Fotografia 3.4 Otro enfoque de la muetra de Guerrero, observando estructura en forma de
hojas incrustadas de la fase aparentemente amorfa a 2 000x.



Muestra procedente de Guanajuato

Fotouratia 3.5 En esta fotografia se aparece en el centro la linealidad de los crisfales bien
definidos, emergiendo de una mesostasis granular que se observa n ambos lados de los
cristales a 20 000x.



Fotografia 3.6 Acercamiento de ofra zoni perteneciente & Ja misnitmuetra en of que se
presentan formas cristalinas bien detinidas. sobre twdo en el centro du a Towwratia
Lus minerales sin forma de menor tantafio estan incrustados sobre las
caras de fos cristzles bien definidos a 20 000x.
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Fotografia 3.7 Detalle de la fotografia anterior. Se observan en el centro los cristales
en forma rémbica en menor proporcién con respecto a las estructuras
en forma de hojuelas 2 15 000x.
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Muestra del cemento sélido sin hidratar

Fotografia 3.8 Un aspecto general observandose estructuras del orden de 10 pm. no
presenta rasgos uniformes a 1 300x.
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Fotografia 3.9 Otro aspecto del cemento Portland sin hidratar, donde se observa
con mayor detalle una de las estructuras el cual presenta forma de hojas
en un arreglo estratificado a 7 500x
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Fotografia 3.10 Otro aspecto encontrando estructuras a 10 000x de
diferentes tamafios encimados unos con otros.
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Muestra del cemento sétido hidratado

P
£ -
v

I1@um 948372

Fotografia 3.11 Un aspecto general a 2 000x observindose el crecimiento de los cristales
con diametros de 2 pm. hasta 1 pm.



Fotografia 3.12 Se muestra una ampliacion de la fotografia anterior 4 7 300x
observandose dos fases una de aglomerados v otra de filamentos que
tienen diametros de 0.2 hasta 1.8y,



Fotografia 3.13 En enfoque de otra area a 35 000x del cemento Portland hidratado con
fa existencia de filamentos parte derecha con diametros de .11 gm. hasta t pm.,
observindose a la izquierda un aglomerado que no presenta forma,
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Muestra del copolimero concentrado

Fotogratia 3.14 Un aspecto ueneral obsevandose superficies planas que en la parte inferior
s¢ nota una zona rugosa a | 300x.
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Fotografia 3.15 Alacercarmos auna capaa ! 500x de la zona anterior, se observa que el
copolimero muestra una superficie bastante plana con algunas irregularidades,
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Muestras procedentes del estado de Guanajuato

Composicion: 3 % de cemento + 7% de la arcilla

Ay, *
26kU X2.068"

Fotografia 3.16 En este aspecto general. Se observan aglomerados de 2.6 pm. a 13.3 pm,
y la existencia de porosidad desde 0.66 hasta 7.3 um. en promedio a 2 000x.
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Fotografia 3.17 Detalle de la fotografia anterior a 7 500 en {a parte izquierda s observa la
formacion de filamentos. Y en la parte derecha aglomerados hasta de 6.6 yim.



I'otogratia 3.18 Detalle en el que se observan los filamentos tubulares formados en la
modificacion de la muestra de 0,15 pm. hasta 0,19 um. a 35 000x.
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Fotografia 3.19 Enfoque de otra irea en un acercamiento a 7 500x. En donde se observa
que gran parte de los aglomerados presentes son filamentos tubulares que
son de 0.33 pm. hasta 0.5 ytm. originados por la modificacion.
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Muestra de Guanajuato composicion: 4 % de cemento + 6 % de arcilla
p

Fotoyrafia 3.20 En este aspecto general se observa fa abundancia de aglomerados
de diversos tamaiios de 1,66 hasta 11.66 um. con porosidades alrededor
de 0.83 hasta 833 pma 1500x.
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Fotografia 3.21 Enun acercamiento a 7 500x de otra area de la misma muestra, se
distinguen los filamentos en la supecticic de los aglomerados de 0.106 a4 0.5 um.
y la existencia de porosidades de 0.33 hasta 2.3 pm.

08



Sk K15

Fotogratia 3 22 Un detalle de la fotografia anterior af acercarnos a los filamentos a 15 000x
se observa Jue en sumayoria son ubulares ¥ que se encuentran unidos en forma muy
compacta v que tienen diametros de 0.09 hasta 0.54 um.
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Fotografia 3.23 Al reafizar un acercarniento a 30 000x de los filamentos se obsenva que
estan unidos en forma de estrella v presentan diametros de 0 | hasta 0.23 um



Muestra de Guanajuato composicion: 5 % de copolimero + 95 % de agua + 10 gr. de arcilla

Fotografia 3.24 En este aspecto general se ve la existencia del agrupamiento
de aglomerados de 1.66 um. a 46.66 um. a 1 300x.
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Folografia 3 25 Detalle de fa fotografia anterior, acercindonos a 10 000x se obsenva
1a existencia de porosidad de 0.5 hasta 0.125 gim. y 1a compactacion
de los aglomerados existentes de 0.125 a 0.875 pm.



Fotografia 3.26 Detalle de la fotografia anterior, acercandonos a 35 000x en donde se
observa la union de los aglomerados obteniéndose tamarios de 0.11 a 1,53 pm
formando uno mayor. Con existencia de porosidades
alrededor de 0.038 20,384 um,
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Fotografia 3.27 Realizando otro enfoque de otra drea a 7 500x de la misma muestsa,
se observa que |a muestra original ( los cristales ) son cubiettos por el copolimero.
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Muestra de Guanajuato composicion: 10 % copolimero = 90 85 agua = 10 gr. arcilla

ipSkY " K2, BB

Fotografia 328 En este aspecto general. Se presenta fa union de pequefios aglomerados de
0.66 hasta 5.33jim. y la existencia de pequeiios poros de0.66 a+pm. a2 2 000x




Fotoeratia 3.29 Realizando un acercamiento a la fotografia anterior observamos que 1a
porosidad es cublerta por pequedos aglomerados a la izquierda. Teniendo
los agtomerados tamafios basta 4.20um. & 10 000x.
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Folografia 3.30 Detalle de la fotografia anterior en un acercamiento a 35 000x.
Se observa la acumulacion de aglomerados.
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Muestras procedentes del estado de Guerrero

Composicion. 3 %o cemento - 7 %o de muestra

Fotogralia 3.31 Un aspecty general & 2 000x observandose T porosidad de 0 o hasia 2 e
pm obtenidndose una estructura sin forma, con aglomerados de 0 6o 4 X soum



Futogratia 3.32 Detalle de la folografia anterior a 7 500x la abundancia de porosidad y la
" formacion de aglomerados hasta de 8.33 pm en forma de hojas.

ESTA TESS WO OEBE
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Fotografia 3.33 Al realizar un acercamiento a 20 000x en la fotografia anterier,
se observa la unidn de las hojas.
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Muestra de Guerrero composicion: 4 % temento + 6 % de arcilla.

Ff)tcgraﬁa 3.34 Un aspecto general a 2 000x observandose aglomerados de
0.66 a 5.33 pm. y porosidades a los alrededores de 0.66 a 2 jtm.
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isma muestra

Fotografia 3.35 Al realizar un acercamiento a 10 000x de otra area de lami
se observa que fos aglomerados estan compuestos por uniones de filamentos.

Estos aglomerados presentar tamafios de 2.1420.14 um. y porosidades
de 0.14 2 | . en promedio.
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Fotografia 3.36 Detalle de fa fotografia zm_lerior, al realizar un acercamiento
se observa la union de los filamentos de 0.11 2 0.19 um. a 35 000x.
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Fotogeatia 3.37 En un acercamiento de otra zona a £0 000x sc observan aglomerados
de 0.14 2 114 pm. con porosidades alrededor de 0.14a | ym.



Muestra de Guerrero composicion: 10 gr. arcilla + 12 m} copolimero { 90 % copolimero +
10 % agua )

Fotografia 3.38 A | 500x en un aspecto general se observa la union
de aglomerados pequeiios hasta de 0.9 ym.
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Fotografia 3.39 Detalle de Ia fotografia anterior, en un acercamiento a 7 S00x en donde se
observa la existencia de porosidad y gran rugosidad que corresponde al recubrimiento.
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Fotowrafia 3 40 A 35 000« enfocando otra area de la misma muestra, se observan hojas
encimadas mostrando formas ondulatorias.
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Muestra de Guerrero composicion: 10 gr. arcilla + 10 ml de copalimero concentrado

Fotografia 3.41 Un aspecto general a | 500x observandose la porosidad
alrededor de la muestra sin forma,
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Fotografta3.42 Se realizo un acercamiento a 7 500x, relacionado con '
la fotografia del aspecto general.
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Fotografia 3.43 Al realizar un acercamiento a 35 000x se observa
que dentro de los aglomerados hay existencia de porosidad.
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En la Microscopia Electrénica de Barrido se observ el cemento Portland y el copolimero
( acrilato de etilo- metilo ), sin ser mezclados con las bentonitas, observando que para el
cemento Portland se encontré estructuras sin forma del orden de 10 um a 1 500x y
acercndonos a 7 500x se observan hojas encimadas. Se colocd un trozo de cemento
hidratado con un tiempo de curado de una semana observindose en el microscopio el
crecimiento de los cristales a 2 000x, al realizar un acercamiento a 35 000x encontramos
que los cristales tienen forma de filamentos que van de 0.11 pm. a 1 pm de diametro,

En el caso del copolimero encontramos que esta compuesto por capas planas con
rugosidades a 2 00x. En cuanto a las bentonitas sin modificar se encontré(!) para la muestra
de Guerrero estructuras sin forma no definida a 5 000x, estructuras en forma de hojas
incrustadas a 2 C00x, abundancia de porosidad con estructuras en forma de capas a
10 000x, mientras que para la muestra de Guanajuato se encontrd linealidad de cristales
bien definidos a 20 000x, estructuras cristalinas bien definidas en forma rombica y en
menor proporcion estructuras en forma de hojuelas a 15 000x.

Para las muestra ya modificadas con cemento Portland y copolimero en emulsién ( acrilato
de etilo- metilo ) se encontro la siguiente informacion tabla 3.9:

COMPONENTE | ESTRUCTURA [ TAMANO (pm)} | AUMENTOS
GUANAJUATO

3 % cemento Aglomerados 26al133 2 000x
Filamentos 0.1520.19 35 000x

4 % cemento Aglomerados 1.66 a11.66 1 500x
Filamentos 0.09 20.54 15 000x

5 % copolimero Aglomerados 1.66 a 46.66 1 500x
Aglomerados 0.11al1.53 35 000x

10 % copolimero Aglomerados 0.66a5.33 2 000x
Aglomerados hasta 3.46 35 000x

GUERRERO

3 % cemento Aglomerados 0.66 a 8.66 2 000x
Aglomerados hasta 3.0 20 000x

4 % cemento Aglomerados 0.66a5.33 2 000x
Filamentos 0.1120.19 35 000x

90 % copolimera Aglomerados 0,90 a 16.66 2 000x
Hojas encimadas 35 000x

100 % copolimero Aglomerados 0.83a12.5 15 000x
Aglomerados hasta 0.5 35 000x
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3.5 GRAFICAS OBTENIDAS DE LA HIDRATACION DE LAS ARCILLAS

GUERRERO SIN MODIFICAR
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GUERRERO 3 GRS DE CEMENTO +7 GRS DE ARCILLA
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GUERRERO 4 GRS DE CEMENTO + 7 GRS DE ARCILLA
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GUERRERQ 90 ML DE COPOLIMERO + 10 GRS DE ARCILLA
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GUERRERO 12 ML DE COPOLIMERO CONC. + 10 GRS DE ARCILLA
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GUANAJUATO SIN MODIFICAR
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GUANAJUATO 3 GRS CEMENTO +7 GRS DE ARCILLA
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GUANAJUATO 4 GRS CEMENTO + 6 GRS DE ARCILLA
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GUANAJUATO § ML DE COPOLIMERO + 10 GRS DE ARCILLA
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GUANAJUATO 10 GRS DE ARCILLA + 10 ML DE COPOLIMERO
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En referencia a cada una de las graficas de bidratacién podemos decir para cada una de ellas
lo siguiente:

Para las muestras correspondientes al estado de Guerrero sin modificar:
Se presentan un fenémeno ascendente con una tendencia a ser constante, ver figura 3.18 a).
Se observa un fenbmeno en aumento con tendendencia a ser constante, ver figura 3.18 b).

Para las muestras de Guerrero: 3 grs. de cemento + 6 grs. de arcilla + 6 ml de agua:

Se presenta un movimiento ascendente uniforme hasta las 7 Hrs. siendo después constante
lamasa, ver la figura 3.19 a).

Se presenta un movimiento uniforme ascendente hasta las 7 Hrs. siendo constante el
volumen posteriormente, ver figura 3.19 b).

Para las muestras del estado de Guerrero: 4 grs. de cemento + 7 grs. de ascilla + 6 mi de
agua:

Se observa un aumento uniforme de masa hasta las 4 Hrs. despuds de esta hora se presenta
una recta constante es decir ya no hay aumento en la masa. ver figura 3.20 a).

Se observa un aumento de volumen lineal hasta las 4 Hrs. siendo constante posteriormente,
ver figura 3.20 b).

Para fas muestras de Guerrero: 10 grs. de arcilla + 12 ml de ( 90 ml de copolimero + 10 ml
de agua ):

Se presenta un aumento en la masa hasta las 10 Hrs., ver figura 3.21 a).

Se observa un crecimiento en el volumen hasta las 10 Hrs. tendiendo a ser prolongado, ver
figura 3.21 b).

Para las muestras de Guerrero: 10 grs. de arcitla + 10 m! de copolimero concentrado.

Se observa un crecimiento ascendente en la masa hasta las 10 Hirs. tendiendo a ser
constante, ver figura 3.22 a).

Se tiene un crecimiento ascendente en el volumen hasta las 10 Hrs. tendiendo a ser
constante, ver figura 3.22 b).

Para las muestras de Guanajuato sin modificar:

Se presenta un aumento uniforme hasta las 4 Hrs, siendo fa masa constante porteriormente,
ver figura 3.23 a).

Se presentan un fendmeno ascendente hasta las 4 Hrs. siendo constante el volumen después
de esta hora, ver figura 3.23 b).

Par las muestras de Guanajuato: 3 grs. de cemento + 6 grs. de arcilla + 10 m! de agua.

Se observa un aumento hasta las 6 Hrs. siendo constante la masa posteriormente, ver figura
3.24a),

Se observa un aumento lineal hasta las 6 Hrs. siendo despuds constante el volumen, ver
figura 3.24 b).
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Para las muestras de Guanajuato: 4 grs. de cemento + 7 grs. de arcilla + 10 ml de agua.
Como se aprecia se observan un movimiento ascendente hasta las 5 Hrs siendo la masa
constante posteriormente, ver figura 3.25 a ).

Se observa un aumento del volumen hasta las 5 Hrs. siendo constante posteriormente, ver
figura3.25 b).

Para las muestras de Guanajuato; 10 grs. de arcilla + 19 ml de copolimero ( 5 ml de
cepolimero + 95 ml de agua ):

Se presenta un crecimiento uniforme hasta las 6 Hrs. posteriormente es constante la masa,
ver figura 3,26 a).

Se presentan un crecimiento del volumen hasta las 6 Hrs. siendo constante después de esta
hora, ver figura 3.26 b).

Para las muestras de Guanajuato: 10 grs. de arcilla + 19 m! de copolimero ( 10 ml de
copolimero + 90 m! de agua ):

Se observa un aumento uniforme curvilineo hasta las 5 Hrs. posteriormente la masa es
constante, ver figura 3.27 a).

Se observa un aumento uniforme hasta las 5 Hrs. siendo constante el volumen
posteriormente, ver figura 3.27 b).

Para la Bentonita sodica de Guerrero el control higroscopico se obtiene mas rapido
utilizando 4 % de cemento Portland en un tiempo de 4 hrs. , en cambio se obsetva una
tendencia a ser constante utilizando ¢l copolimero acrilato de etilo- metilo concentrado, para
un tiempo de 10 hrs.

Para la bentonita cilcica de Guanajuato se obtiene un control higroscopico usando 4% de
cemento Portland en un tiempo se 5 His. en ¢l caso del copolimero se controla empleando
un 10% en untiempo de 5 hrs.

Esto se obtiene comparando con el menor uso de cemento Portland y copolimero, para cada
caso respectivamente.
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CAPITULO IV
CONCLUSIONES Y APORTACIONES

En el presente trabajo se modificaron dos arcillas del tipo Bentonita empleando cemento
Portland y copolimero acrilato de etilo-metilo a diferentes porcentajes, obteniendo asi
distinta informacion de cada una de las 10 muestras estudiadas.

La aplicacion de la espectroscopia infrarroja en las dos arcillas nos permite detectar grupos
quimicos y fases que se encontraban en menor cantidad en las muestras, como es para el
caso de Guerrero sanidina y para Guanajuato cuarzo y sanidina. Se encontré para ambas
muestras la presencia de bioxido de carbono lo cual corresponde al medic ambiente por lo
que es recomendable instalar una atmésfera inerte evitando asi a existencia de esta banda.
Conjuntando [a informaci6n obtenida de esta técnica con la obtenida de los difractogramas
de los rayos X, pude decirse que la muestra del estado de Guerrero se trata de una bentonita
sodica y la muestra de Guanajuato una bentonita calcica.

La capacidad que tienen las arcillas de expanderse o de contraerse en respuesta a la cantidad
de agua o humedad que se tenga presente, nos lleva a realizar estudios de comportamiento
térmico obteniendo que de acuerdo a la aplicacién del TGA la bentonita célcica tiene mayor
cantidad de agua equivalente a un 7.586 % de la muestra totales intervalos de temperatura
de 20 °C a 300 °C y es desprendida a una temperatura de 74.33 °C con respecto a la
aplicacion con el DTA, comparada con la bentonita sodica que contiene 5.627 % de agua en
un intervalo de 20 °C a 300 °C y es desprendida a una temperatura de 76.92 °C.

E! uso de los rayos X en las muestras modificadas nos permite ver que en la mezcla de
cemento-arcilla y copolimero-arcilla no hay reaccién quimica por lo que en cada
difractograma de rayos X aparecen cada uno de los componentes caracteristicos de cada una
de las bentonitas y del cemento Portland. En el caso de las bentonitas modificadas con el
copolimero acrilato de etilo-metilo se encontraron solamente los grupos caracteristicos de
las bentonitas debido a que el copolimero es amorfo.

En base al uso de la microscopia electrénica de barrido que nos proporciona la morfologia y
ef tamafio de particula, se puede observar en las bentonitas modificadas sus estructuras son
cubiertas por el material empleado para su modificacion tanto de cemento Portland como de
copolimero acrilato de etilo-metilo, en los distintos porcentajes empleados como se muestra
en latabla 2.1. Esto se debe a que el tamaiio de particula de las arcillas es menor de 4 micras
y del cemento Portland de 1 hasta 80 micras, por lo que sus tamaiios de particula dan lugar a
que la estructura de las bentonitas se cubierta.
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Referente al cemento se puede-observar, qué al hidratar esté con agua se obtiene el
crecimiento de los cristales del cemento Portland obteniendo filamentos bien definidos
como se observan en las fotografias 3.11. En el caso de la aplicacion del copolimero acrilato
de etilo-metilo concentrado, se observan estructuras en capas planas con presencia de
rugosidades e irregularidades, como se presenta ef la fotografia 3.15.

En Ia modificacidn de las arcillas se obtienen buenos resultados como se sumariza en la
siguiente tabla 4.1

PORCENTAJES DEL VOLUMEN ( ml. ) PORCENTAJE |
MATERIAL DESPUES DE 10 | CONTROLADO DE
MODIFICADOR Hrs. DE ESTAR AGUA ABSORBIDA
EMPLEADO SUMERGIDA EN { CON RESPECTOA
AGUA LA ORIGINAL
GUERRERO
Sin modificar 315 100
3 % cemento Portland 2.1 6.66
4 % cemento Portland 1.5 4.77
12 mt copolimero { 90 mi 93 30.16
copolimero + 10 m} agua }
10 ml de copolimero 75 23.81
concentrado
GUANAJUATO
Sin modificar 4 100
3 % cemento Portland 25 62.5
4 % cemento Portland 2 50
19 m! de copolimero { 5 mi 2.4 60
de copolimero -+ 95 ml de
agua )
19 mi de copolimero { 10 ml 1.8 45
de copolimero + 90 ml de
agua )

Como se puede mostrar se obtienen buenos resultados, en ¢l caso del cemento Portland
empleando un 4 % se esta controlando hasta un 95 % ¥ en el que se esta utilizando
copolimero concentrado se controla hasta un 76 % de expansion para el caso de la ruestra
de Guerrero, obteniendo mayores resultados con la aplicacién del cemento Portland,

Para la muestra de Guanajuato en e! caso de un 4 % cemento Portland se estd controlando
hasta un SO % y en e} uso de un 10 % de copolimero se controlo hasta un 55 % ,
obteniendo aproximadamente iguales resultados en la aplicacion de 4 % de cemento
Portland 6 el uso de 10 % de copolimero.
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La potencial aplicacion de estas arcillas modificadas es en la construccion de; soportes para
materiales estructurales, o bien soporte para la carga de algiin material, y carreteras debido a
que muchas de ellas deben su adecuado comportamiento y su larga vida a la calidad y
espesor principalmente a la base, que es el corazon de los pavimentos. Los pavimentos
estin conformados por una base y otra subbase. Actualmente pademos considerar dos tipos
de bases:

La base granular: Conformada por grava triturada
La base estabilizada: Suelo-cemento Portland o bien suelo- copolimero.

En las bases estabilizadas, la estabilidad depende de la resistencia proporcionada por Ia liga
suelo.cemento 6 suelo-copolimero. Las bases estabilizadas, son producto de un concepto de
material modemo y diferente. A continuacién se enunctan los casos en el que se puede
justificar una estabilizacion:

1) Un suelo muy arenoso o muy arcilloso.
2) Condiciones de humedad desfavorables.
3) Cuando se requiera de una calidad superior.

Es conveniente realizar un estudio econdmico en el sitio donde se va a realizar la
construccion de la estructura o bien de carreteras obteniendo que es mas barato: construir
con el material que se tenga a la mano amiesgéndose a que éste sea o no un material
expansivo y a futuro se deteriore la carretera. O bien realizar un analisis de los componentes
de esta arcilla y elegir el material para su modificacion y porcentaje adecuado para el
control higroscpico de las arcillas expansivas.

Finalmente, cabe sefialar que los resultados reportados en esta tésis son originales tanto por
la metodologia empleada como por el copolimero empleado. Creemos que nuestra
contribucién puede sefialar el principio de una interesante linea de investigacion y
desarrollo.
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GLOSARIO

Mineral: Sustancia inorganica. Se presenta generalmente en estado sélido y en masas
pequefias y se distinguen unas de otras por su composicion quimica, su sistema cristalino,
su caracter fisico o por sus propiedades Gpticas y magnéticas.

Roca Sedimentaria: Procedente de la acumulacion de rocas preexistentes fragmentadas de
agentes geologicos y aglutinados por las aguas que llevan calizas o silice en disolucion
y precipitacién de materias y por tltimo por acumulacion de restos orgénicos. Se clasifican
en:

Psefitas: Cascajo y grava
Psamnitas: Arenas
Pelitas: Fragmentos finisimos como arcitlas y pizarras
G
La Arcilla: Es una tierra natural no consolidada o poco endurecida, tiene un didmetro de
particula menor de 4 micras v es considerada arcilla a aquel material que contenga el 10
% de minerales arcillosos generalmente son de color amaritlo palido.

Los minerales arctllosos: Son compuestos formados por aluminosilicato hidratado,
resuftantes de la hidrolizacion de los feldespatos estén constituidos principalmente por dos
blogues, 1a primera de estas es la tetraédrica ( que esta formada por cuatro dtomos de
oxigeno que estdn equidistantes de un itomo de sitice ) y por una unidad octaédrica { que
esta compuesta por medio de seis hidréxidos rodeando un 4tomo que puede ser aluminio,
magresio o fierro ) combinando ambas estructuras, obteniendo ia siguiente clasificacion:

lita
Caolinita
Smectita

Montmorilionita: Se presenta por lo regular en forma de laminas miciceas paralelas o
normales en la superficie de! vidrio. La mayoria de las montmorillonitas son calcicas y
algunas ctantas tienen iones de cambio de Na K, H o Mg.

Caolinita: Las caolinitas de las arcillas se presentan en laminillas bien orientadas, agrupadas
en forma de libros, agregados vermiformes o acordonados, Ia caolinita de grano més fino
puede formar masas coliformes compactadas.

illita: El grupa de las ilfitas es frecuente en muchas arcillas marinas principalmente en los

mares profundos, las arcillas de subsuelos que pueden constituir en mezcla de caolinitas e
itlita y si estas son calcicas en illita solamente.
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Bentonita: Es una ceniza volcanica alterada que probablemente cayd en el agua, marina,
dulce o salobre y que tienen la propiedad caracteristica de aumentar varias veces su
volumen cuando es sumergido en agua. Los principales constituyentes son:
montmorillonita, cristobalita ( hasta el 30 % ), restos vitreos, granos de cuarzo
pirogénicos y en algunos casos particulas carbonosas, foraminiferos calizos, cristales de
yeso,
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APENDICE
GENERALIDADES DEL CEMENTO PORTLAND.

Es un material finamente pulverizado ©) generalmente de color gris, compuesto

principalmente por silicatos de calcio y aluminio. Estos minerales al reaccionar con el agua
producen compuestos capaces de impartir propiedades semejantes a las de las rocas una
vez que ha endurecido [a mezcla de cemento y agua. Las particulas de un cemento se
encuentran comprendidas entre 1 y 80 micras.

La velocidad de endurecimiento y otras propiedades dependen en forma considerable de
los compuestos esenciales del cemento y de la finura del mismo.

Es necesario para la fabricacion del cemento Portland el empleo de materias primas que
produzcan cal viva ( CaO), silice ( Si0;), y alimina ( Al;05). Las materias primas

generalmente se obtienen de rocas calizas y arcillas, las cuales al ser calcinadas producen el
Ca0, Si0, y AlyO; respectivamente. Se mezcla a las materias primas, a las cuales se ha
efectuado un andlisis quimico previamente, en las proporciones indicadas para obtener el
cemento deseado. En ocasiones se adiciona oxido de hierro para tener un cemento de
determinada composicion. En [a misma forma, a veces se encuentran presentes otros
compuestos tales como dxido de magnesio { MgO ), de sodio ( NayO ) y de potasio ( K50 ),
pero generalmente se les considera como impurezas. Se muelen las mezclas de materias

primas, ya sea en seco o en forma de mortero.

Se introduce la mezcla preparada en un horno cilindrico rotatorio, el cual se encuentra
ligeramente inclinado con respecto a la horizontal. Al girar el cilindro, los materiales pasan
lentamente del extremo superior al extremo inferior a una velocidad controlada por la

pendiente del cilindro y su velocidad de rotacién. Al circular el material por el horno, va
aumentando su temperatura hasta el punto de fusion incipiente y si se controla la velocidad
de traslado del material, se le puede mantener a esta temperatura durante un lapso suficiente
para que se realice [a recombinacion de la mezcla de cal, silice y alimina, obteniendo ast los
minerales caracteristicos del cemento Portland. Dependiendo de las materias primas, la
temperatura de fusion alcanzada puede encontrarse comprendida entre los 1300 y 1450 °C.
E! producto obtenido se conoce como clinquer, es de una textura rugosa, formando grumos
de color negro a negro grisiceo y cuyos tamafios estan comprendidos entre 1.5 y 50 mm. Se
enfria el clinquer, se le agrega una cantidad de yeso y se muele hasta obtener el grado de
finura deseado. La funcidn del yeso es de controlar el tiempo de fraguado del cemento el ser
mezclado con el agua. Algunas veces se le agregan pequefias cantidades de otros materiales
durante el proceso de pulverizacion ya sea para facilitar ¢l molido o impartir propiedades
especiales al cemento obtenido.
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0XIDO PROMEDIO ( %)
Cal { Ca0) 63
Silice ( Si07) 22
Alumina ( Al203) 7
Oxido de hierro ( Fey03 ) 3
Magnesita ( Mg0) 2
Tridxido de azufre (§03 ) 2

Tabla A.l Se presentan un resumen de los componentes tipicos que contienen los
cementos.

Los principales compuestos de un cemento no se encuentran presentes en forma de 6xidos
sino por minerales de estructura més compleja aunque bien definida, se define a
continuacion los cuatro compuestos principales del cemento que reaccionan:

NOMBRE DE COMPOSICION SIMBOLO
COMPUESTO
Silicato tricalcico 3Ca0. Si0, C3S
Silicato diclcico 2Ca0 . Si0, C,S
Aluminato tricalcico 3CAO . Al,04 GA
Ferroaluminato tetracilcico] 4 Ca0 . ALO; Fe,04 C4AF

Tabla A.2 Se presentan los compuestos principales del cemento Portland.

1. El silicato tricalcico { C38 ), se le denomina frecuentemente como alita y bajo este
nombre se deduce que no es puro C3S, pucs es modificado por [a presencia de algunos
constituyentes menores, en particular MgO y Al2O3 .

2. Silicato dicalcico ( C4S ), referido como belita. Hay algunas formas cristalinas de C3S,;
de las cuales esta establecida por impurezas, por la que debe ser evitada hasta donde sea
posible, .

3. Aluminato tricalcico ( C3A ), este compuesto se encuentra rara vez presente en una
cantidad mayor de 15 % y usualmente considerzda dentro del rango de 9 % hasta 12 %.
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4. Ferroaluminato tetracélcico ( C4AF ), se encuentra representada por composiciones de
ferrito dicilcico ( CoF ) y eluminato dicalcico ( C2A ), de lo cual C4AF es solo una
combinacién, El empleo de cemento de alta resistencia a los sulfatos, éste tiene una
composicién muy cercana a CoA.2CoF.

Combinando en diferentes proporciones a los compuestos mencionados anteriormente, se
obtienen diferentes tipos de cemento Portland, como se muestra en la siguiente tabla A3:

DESCRIPCION TiPO UsoO
GENERALES
Normal I Para concretos con
propiedades especiales.
Normal, con inculsor de aire IA Para soportar la accidn de las
heladas.
Modificado IL Resistencia moderada a los
sulfatos.
Modificado, con inclusor Ataque severo de las
de aire IIA heladas y rapido endurecimiento.
Alta resistencia I Para rapido endurecimiento
répida
Alta resistencia Ataque severo a las heladas y
ripida, con IIA rapido endurecimiento.
inclusor de aire,
Bajo calor de Cuando se requicra que el calor de
hidratacion v hidratacion sea min.
Resistencia a los Cuando se requiera una alta
sulfatos \4 resistencia al ataque de los sulfatos.

Las particulas de cemento Portland hidratado ligardn a los granos adyacentes y formarédn
un esqueleto mas o menos continuo de un material duro y resistente que encerraria a una
matriz de suelo inalterado quimicamente. También podré este esqueleto sellar vacios en el
suclo con lo que éste seria mas impermeable y en consecuencia mas resistente a los efectos
propiciados por los cambios de humedad.
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St ademas del endurecimiento, se presentan reacciones adicionales entre los componentes
del cemento Portland y de la arcilla, se obtendria un material adicional cementante que
contribuiria no solamente a la unién entre las particulas de arcilla y las del cemento. Al
mismo tiempo la arcilla que participa en tales reacciones podra suffir alteraciones. se
volverd menos plastica y menos expansiva al quedar en contacto con la humedad.

Debido a que se libera cal durante la hidratacion del cemento, se puede esperar que la
interaccion entre esta cal y la arcilla produzcan una influencia importante en la reaccion
total entre el cemento y la arcilla.

Durante ¢! endurecimiento de una mezcla de arcilla y cemento Portland, se puede
distinguir un proceso primario y uno secundario. Como reaccion primaria se tiene la
hidratacién del cemento, este proceso formard hidroxido de calcio, las particulas de la
arcilla participan en el proceso secundario, que consiste en que los iones de calcio
producidos durante la hidratacion del cemento. El hidroxido de calcio inicia el ataque de
las particulas arcillosas y de los constituyentes amorfos, se combina la silice y la alimina
disueltas con los iones de calcio y se precipitan formando un material cementante adicional.
El hidroxido de calcio utilizado en el proceso secundario es proporcionado por la cal
liberada durante la hidratacion del cemento, en este los productos de la reaccion primaria
proporcionan el reactivo necesario parala continuacion del proceso secundario. Debido a
que la materia prima cementante secundaria se formara sobre o cerca de la superficie de
las particulas de arcilla, una vez floculades estas, se pegarin en los puntos de contacto
gracias a la formacidn de los materiales cementantes secundarios, por lo que puede
esperarse que se desarrollen uniones muy fuertes entre la pasta de cemento hidratado y las
particulas arcillosas.

Los procesos secundarios aumentan la resistencia y la estabilidad de la mezcla obtenida en
el proceso primario. Podrd, en sintesis definirse a la reaccion de un suelo arcilloso con
cemento Portland mediante [as siguientes ecuaciones simplificadas:

Cemento + Hy0 ---=--~> SCH + Ca( OH ),

Ca(OH )y =----e--->Ca** +2(OH)"
Catt +2(OH) +Si0, ( Silice ) + Al,04 ( Alimina )---->SCH + ACH
En donde;

SCH = Silicato de calcio hidratado.
ACH = Aluminato de calcio hidratado.

112




-REFERENCIAS

(1) Rodriguez Lugo Ventura,
Estudio de 1a caracterizacion microestructural
de rocas sedimentarias mexicanas, Tésis,
Facultad de ciencias, UNAM, 1982,

(2) Howard A. Strobel.
Instrumentacion quimica.
Editorial limusa.

Ira, edicton 1979.

(3) Hobart H. Willard.
Método de instrumental de analisis.
Editorial continental.
2da. edicion 1986.

(4) Douglas A. Skoog.
Anilisis Instrumental.
Editorial interamericana.
2da. edicion 1987.

(5) Bartio Paredes Rafael Angel. -
Formacion de imagenes en el microscopio electranico.
Instituto de investigaciones de materiales, UNAM. 1982.

(6) Fernandez Loaza Carlos.
Mejoramiento y estabilizacién de suelos.
Editorial limusa.
Ira. edicion 1982

(7) César Ledn
Sintesis y caracterizacion de copolimeros acrilato de etilo- acrilato de metilo.Tésis
Carrera Ing. Quimica, Universidad la Salle
México D. F. 1994

(8) Van der Marel, H. W.
Atlas of infrared Spectoscopy of Clay.
Minerales and their mixtures.
Ed. Elsevier Scientific Publishing.

(9) Espectrofotémetros de infrarrojo
Servicios centrales de instrumentacion y laboratorios, A. C.

113



(10} José Manuel Dominguez / Issac Schifter.
Las arcillas; E! barro noble,
Las ciencias desde México
Fondo cultural econémica, 1992,

(11) Rey Armenta Eloisa Esther,
Variacion de los pardmetros de resistencia con la humedad
y el confinamiento de un suelo tipo expansivo, Tésis,
Facultad de ciencias, UNAM, 1982,

(12) Maria Esther Mata Zamora.
Obtencion y caracterizacion de especies hidrolizadas
de aluminio metdlico como precursoras de alumina, Tésis,
Facultad de ciencias, UNAM, 1994,

(13) Rivera Constantino Rigoberto.
Arcillas, Tésis.
Facultad de ingenieria, UNAM; 1988

(14) Suarez Rodriguez Fernando.
Las arcillas expansivas, Querétaro. Tésis.
Facultad de Ingenieria, UNAM, 1979.

(15) Cortes Matus
Arcillas expansivas. Tésis.
Facultad de Ingenieria, UNAM, 1991.

(16) Monroy Nieva
Aplicacion de analisis DTA para el estudio de arcillas. Tésis.
Facultad de Quimica, UNAM, 1976.

(17) Coria Sanchez Emilio.
Anélisis fisicoquimico y mineraldgico de las arcillas def valle de México. Tésis.
Facultad de ingenieria, UNAM, 1976.

(18) Morrison & Boyd. Quimica Organica
Editorial Addison Wesley- Iberoamericana.
México D. F.,1987.

(19) Reimer, L.

" Scanning Electron Microscopy.
Alemania, 1985.

114



(20) Newman, A. C. D.
Chemistry of Clays and Clays Mineralls,
A Wiley- Interscience publication.
New Yorck, USA; 1987,

(21) Moore, M, Dune and Reynolds, C. R.
X-Ray Difracction and Identification and Analisis of ¢lay Minerals.
Oxford University Press, 1989.

(22) El- Hinnawi, EE.
Methods in Chemical and Mineral Microscopy.
Elsevier Publishing Company.
New Yorck, USA; 1969,

(23) Paul F. Kerr, Ph. D.
McGram-Hili
BooK Company 1959,

(24) Henrich, E. WM.
Microscopic Petrography.
Editorial Omega, S.A. Barcelona.
Segunda edicion. 1972.

(25) Newman, A.C. D.
Chemistry of Clays and Clays Minerals.
A Wiley- Interscience Publication
New York, U. S. A,, 1987

(26) Moore, M. Dune and Reynolds, C. R.

X-ray Difracction and the Identification and Analysis of clay Minerals.

Oxford University Press, 1989

(27) Cullity, B.D.
Elements of X-ray Difraction
Addison- Wesley Publishing Company, Inc.
U. S. A, 1967

(28) Brindley, W.G. and Brown, G.

Cristal SAtructures of Clay Minerals and Their X-ray Identification.
Mineralogical Society, 1980

115



(29) James E. Young and Wayne E. Brownell
Moisture Expansion of Clay Products.
Jounal of the American Ceramic Society, 1959

(30) Robert G. Milkey
Potassium Bromide Method of Infrared Sampling.
U. 8. Geological Survey, Washington 25, D.C. 1958

@31) R Calvet
Dielectric Properties of Montmorillonites Saturated By Bivalent Cations.
Clays and Clay Mineral, January 1975,

(32) Mitchel I.K,
Practical Ploblems from Surprising Soil Behaviour:
Delayed Failureof Lime- Stabilized Pavement Bases.
Journal of Geotechnical Engineering, ASCE 1986

(33) SnethenD. R.
A Review of Engineering E-xperiences with Expansive Soils in Highway Subgrades.
U. 8. 1975,

(34) Lytton R, L.
Foundations in Expansive Soils, Numerical Methods in Geotechnical Engineering.
Mc. Graw- Hill 1977

(35) Jiménez S.

Geotecnia y Cimientos II
Editorial Rueda 1980

116



	Portada
	Índice
	Introducción
	Capítulo I. Técnicas de Caracterización de Minerales
	Capítulo II. Desarrollo Experimental
	Capítulo III. Resultados y Discusiones
	Capítulo IV. Conclusiones y Aportaciones
	Referencias



