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INTRODUCCION

INTRODUCCION

En 1973 Jones y Holtz (1,2), de fa American Society Of Civil Engineering,
estimaron que los dafios causados por la expansién de suelos —en casas
unifamiliares, pisos, banquetas, areas de estacionamiento, carreteras, calles, entre
otros— en los Estados Unidos fueron mayores a los causados por inundaciones,

huracanes, sismos y tornados.

En la Repiblica Mexicana aproximadamente el 12% del territorio estd constituido
por depésitos arcillosos potencialmente expansivos (3). Para poder solucionar de
una manera adecuada el problema que constituyen estos suelos es necesaria la
investigacién encaminada a comprender mejor la naturaleza de las arcillas
expansivas. En México, la investigacion en esta drea es reciente y se han sugerido
ya varias soluciones al problema entre las que se encuentra el tratamiento de los
suelos con diferentes materiales que scan capaces de inhibir sus propiedades de
expansion-contraccion. Uno de los materiales mds utilizados con este fin debido a
su facil acceso, bajo costo y buenos resultados, es el oxido de calcio, cominmente
denominado “cal”. Sin embargo, la mayoria de estos estudios han sido empiricos,
por lo que carecen de un modelo fundamental.  El comportamiento que presentan
los suelos ante un agente estabilizante como el dxido de calcio, no se conoce mds
alld de la reaccién inicial, es decir, no se sabe qué sucede con el transcurso del

tiempo.

Afn teniendo una teoria que fundamente de manera sélida el proceso de
estabilizacion, los suelos varian segin la regién en la que se encuentran, su
comportamiento no puede predecirse a priori. El disefio de la estabilizacion con

agentes estabilizadores, consiste, en primer término, en llevar a cabo una adecuada
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clasificacion del suefo. En base a ello se determina el tipo y cantidad de agente

estabilizante requerido.

La colaboracion entre distintas disciplinas cobra cada vez mayor importancia. La
Mecanica de Suelos no puede prescindir de la Quimica si se quiere comprender y

fundamentar el comportamiento de los suelos.
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OBJETIVOS

El presente trabajo pretende investigar el proceso de estabilizacion con éxido de
calcio llevado a cabo en un suelo arcilloso de la region de Jacarandas, Querétaro,

mediante diversas técnicas de analisis.

Del objetivo anterior se derivan los siguientes:

¢ Caracterizar al suelo de acuerdo a su composicion mineralégica, morfologia y
comportamiento con la temperatura {Analisis Térmico).

 Clasificar al suelo segin el S, U. C. S. (Sistema Unificado de Clasificacién de
Suelos).

* Determinar la cantidad de oxido de calcio necesaria para lograr la estabilizacién
Optima del suelo.

¢ Determinar el comportamiento de la mezcla suelo-6xido de calcio al paso del

tiempo.
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I. ANTECEDENTES

I.1 EL SUELO
“Suelo es una delgada capa sobre la corteza terrestre de material que proviene de la
desintegracion y/o alteracion fisica y/o quimica de las rocas y de los residuos de las

actividades de los seres vivos que sobre ¢lla se asientan” (4).

Entre los agentes fisicos que producen cambios en las rocas figuran el sol, el agua, el
viento y los glaciares, mientras que los principales agentes quimicos son la
oxidacion, la carbonatacién y la hidratacion. Los restos de vegetacién y algunos
otros, de tipo orgdnico, son descompuestos por la accion de microorganismos
quedando como residuo particulas finas de tamafio coloidal denominadas humus;
éste se mezcla en distintas proporciones con las particulas minerales dando origen a

los suelos organicos (4,5).

I.1.1 TIPOS DE SUELOS

Los suelos se dividen, de acuerdo con el origen de los elementos que tos constituyen,
en dos grupos principales: suclos inorgénicos y suelos organicos. Entre los suelos
organicos el mas comun es la turba; entre los inorganicos encontramos una gran
variedad como las arenas, los limos, las arcillas y algunos otros que a continuacién

se enuncian (4,5):

e Turba. Es comin en las zonas pantancsas, en las cuales, los restos de
vegetacion acudtica llegan a formar depdsitos de gran espesor.  Se caracteriza

por su poco peso cuando estd seco, por su gran compresibilidad,
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porosidad y por su color negro o café obscuro. La turba constituye el primer paso

de la conversion de la materia vegetal en carbon.

¢ Gravas. Son acumulaciones sueltas de fragmentos de rocas con formas que van
desde las redondeadas a las poliédricas, dependiendo de la historia de su
formacion. Su tamafio varia desde 2.0 mm hasta 7.62 cm.  Suele encontréarsele
en los lechos y en las margenes de los rios. Ocupan grandes extensiones pero

casi siempre se encuentran con arenas, limos y arcillas.

* Arenas. Estin constituidas por materiales de granos finos procedentes de la
friccion, erosion, desintegracion de las rocas o de su trituracién artificial.  El
tamafio de sus particulas se encuentra entre los 0.05 mm y los 2 mm de
diametro.  Estando limpias no se contraen al secarse, no son pldsticas, son
mucho menos compresibles que las arcillas y al aplicarles una carga en su

superficie, se compactan casi de manera instantanea.

¢ Limos. Se conforman de granos muy finos con poca o ninguna plasticidad. Es
posible encontrar limo inorgdnico como el producido en canteras, y limo
orgdnico como el que se encuentra en los rios y que presenta caracteristicas
pldsticas. Las particulas de los limos tienen un didmetro entre 0.005 mm y 0.05
mm. Su color varia desde gris claro hasta muy obscuro. Los limos organicos
presentan una muy baja permeabilidad y una compresibilidad muy alta.  Los
limos se consideran suelos pobres para cimentar, a menos de encontrarse en

estado denso.

¢ Caliche. Ciertos estratos de suelo cuyos granos se encuentran cementados por

carbonatos calcdreos reciben el nombre de caliche.
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» Loess. Son sedimentos edlicos uniformes y cohesivos. El didmetro de sus
particulas se¢ encuentra entre (.01 mm y 0.05 mm. Presentan canaliculos
verticales caracteristicos que han sido dejados por raices extinguidas. Los loess
son colapsables, esta tendencia disminuye conforme se incrementa su peso

volumeétrico.

¢ Diatomita. Las diatomitas o ftierras diatomdceas son depositos de polvo
silicico, generalmente de color blanco, se¢ encuentra compuesto total o
parcialmente por residuos de diatomeas. Las diatomeas son algas unicelulares
microscopicas de origen marino o de agua dulce. Las paredes de sus células

presentan caracteristicas silicicas.

¢ Gumbo. Es un suelo arcilloso fino, generalmente libre de arena y que parece

ceraala vista. Es pepajoso, muy plastico y esponjoso.

* Tepetate. Es un material pulverulento, de color café claro u obscuro,
constituido de arcilla, limo y arena en proporciones variables, con un cementante
que puede ser la arcilla misma ¢ carbonato de calcio. El tepetate debe su origen
principalmente a la descomposicién y alteracion, por intemperismo', de cenizas

volednicas basalticas.

' Intemperismo. Los agentes de intemperismo se conocen como meteorizacion y alteracion y dan
origen a los suelos inorgdnicos. La meteorizacion se refiere solo a los cambios superficiales que
sufren las rocas debido a la accion de los agentes atmosféricos.  La alteracion designa a los
cambios internos de las rocas que se presentan en forma de hidratacion y motivan a que se formen
nuevos minerales dentro de la masa pétrea, conservando su individualidad y su identificacién
geoldgica (4).



ANTECEDENTES

® Arcillas. Se conoce como arcillas a las particulas solidas con didmetro menor
de 0.005 mm y cuya masa tiene la propiedad de volverse plastica al mezclarse
con agua. Por tal motivo, los suelos arcillosos son conocidos también como

suelos expansivos.

Quimicamente las arcillas son silicoaluminatos hidratados con un tamafio de
particula de 1-5 um; mineral6gicamente se les define como “los minerales formados
principalmente por silicio, aluminio y oxigeno, de grano muy fino, 2 um, de carécter

terroso de colores claros con propiedades pldsticas v poca dureza” (6).

El arreglo basico de las arcillas son dos unidades estructurales, la del tetraedro de
silicio y la del octaedro de aluminio (6,7). En el tetraedro, un atomo de silicio se
encuentra coordinado a cuatro de oxigeno, formando asi iones [SiO]".  Estos
tetraedros se arreglan de manera hexagonal para formar capas de composicion
Si404(OH), (figura I.1) que se repiten. Los vértices de los tetraedros se forman a
través del oxigeno, la distancia del enlace O-O es de 2.55A, quedando espacios
vacios de 0.55A para aceptar iones positivos entre las capas. La distancia Si-O es de

162y 1.774A (8).

La repeticién de unidades tetraédricas en una scla linea y en un plano conforma las
estructuras laminares de un gran nimero de arcillas. En estas estructuras cada
oXigeno completa su octeto compartiendo electrones con los silicatos [SiO]"
adyacentes, formando enlaces secundarios necesarios para mantener unidas entre si a

las capas laminares.
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® Atomo de silicio

O Atomo de oxigeno

Figura L1. (a) Tetracdro de [Si0,]"; (b) Tetraedros de [$iO,]* ordenados de forma
hexagonal.

La segunda unidad estructural, el oxido de aluminio, tiene la forma de un octaedro,
encontrandose el atomo de aluminio en el centro del poliedro, mientras que los
dtomos de oxigeno u oxhidrilos se localizan en los vértices. El aluminio puede
encontrarse sustituido por Mg®*, Fe®, etc. (figura 1.2). Cuando el aluminio esté
presente se tiene la estructura conocida como tipo “gibsita”, de formula Al,(OH)g.

Cuando se encuentra magnesio la estructura se representa como Mgy(OH).

Ambas unidades, el tetraedro y el octaedro, se unen entre si compartiendo dtomos de
oxigeno o grupos oxhidrilos que sirven de enlace quedando en el exterior de la
estructura o en el interior de la misma, en cuyo caso estos grupos se encuentran

colocados abajo del centro de los anillos tetraédricos.
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® Atomo de aluminio

O Atomo de oxigeno u
oxhidrilos

()

Figura I.2. (a) Unidad octaédrica; (b) Uniones de capas octaédricas.

Las uniones de estas capas se han llegado a explicar por tres tipos de fuerzas:
i) Una repulsién del tipo anidn-anidn a lo largo de los lados de los octaedros.
if) Una repulsién del tipo catidn-cation en los extremos de los octaedros.

ii7) Una unién de tipo catidn-anion dentro de los octacdros.

Todo compuesto arcilloso suele presentar sustifuciones isomorficas consistentes en
el reemplazo, en diversos grados, de los dtomos de aluminio octaédricos por otros
atomos como Fe', Ca™, Mg¥, Mn¥, Co®™, etc. Los atomos de silicio de los
tetraedros sélo pueden ser sustituidos por aluminio. La composicidén quimica global

se representa en forma de oxidos : 5i0;, ALOs, KO, Na,0, CaQ, MgO, etc., siendo
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éstos los mas comunes aunque también se presentan Li;O, MnQ, TiO,, CuQ, NiQ,

ete.(6,9).

Caolinita

Uno de los arreglos méas representativos es la caolinita (del nombre chino Kau-ling),
que procede de la carbonatacion de la ortoclasa (feldespato potasico). Esta es una
arcilla compuesta por 28i0,A1,0,2H,0. Se estructura por una capa de tetracdros

de silice y una capa de octaedros de aluminio, por lo que constituye una arcilla

tipo 1:1 (figura 1.3).

Figura I.3. (a) Esquema de unz arcilla tipo 1:1: limina tetraédrica-octaédrica.
{b) Capa de la caolinita.
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La caolinita cristaliza en el sistema triclinico cuyos parametros de red son a=5.154,
5=3.954, c=7.394; su composicién en oxidos es: 46.54% de SiO,, 39.05% de Al O,
y 13.96% de H,O con una distancia entre las capas de 74 (6,7,9,10,11).

La caolinita es una arcilla muy estable ain en presencia del agua pues la union entre
sus capas no permite la entrada de moléculas de agua entre etlas pues producen una

capa electronicamente neutral (4,11).

La caolinita presenta la siguiente distribucion de cargas:

Atomos - *. . |Cargas -
60 Ty
48i* 16"
407+ 2(OHY 10" {capa comun al tetraedro y octaedro)
4 AY* 12’
6 (OHY 6
Montmorillonita

La montmorillonita (que debe su nombre a Montmorrillén, Francia) es otro arregio
arcilioso cuya estructura fue determinada por difraccion de rayos X y por difraccion
de electrones. Se compone por dos capas tetraédricas de silice y una octaédrica de

aluminio, s una arcilla tipo 2:1 como se observa en la figura 1.4.

Los atomos de oxigeno son comurnes a ambas capas, tetraédrica v octaédrica, en
lugar de oxhidrilos.  Se ha reportado la distancia entre las capas del orden de 14-

164 (8) y segiin estudios de rayos X, dentro de la estructura se pueden presentar

11
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algunos cationes como Na*, K*, Ca®, Mg®*, ademas de moléculas de agua entre las

capas.

(@) (b)

g i

e
=y &, (I )
‘ _.._., ‘. ...._“
3

Figura £4. (a) Esquema de una arcilla tipo 2:1 : Idmina tetraédrica-octaédrica-tetraédrica.
(b) Capa de la montmorillonita.

La formula tedrica para una montmorillonita sodica es: SigAl; 34MggseNagge con un
contenido en Si0, de 66.7%, 28.3% de Al;Oy y 5.0% de H,O, los oxidos de
sustitucién pueden variar en contenido dependiendo de las condiciones de

sustitucion (6,7,9,10,11).
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La distribucién teorica de las cargas en la montmorillonita es:

Atomos ' Cargas

60™ 12

4 si* 16"
40° + 2(OHY 10" (capa coman al tetraedro y octaedro)

4 AP 12
40* + 2(OHY 10" (capa comin al tetraedro y octaedro)

48" 16"

60° 12

La unién entre las capas que la constituyen es muy débil, lo que permite que el agua
penetre en su estructura con facilidad. Por ello, sufre fuerte expansién (figura 1.5)

en contacto con agua, lo que la hace muy inestable (4,11).

~#———[imina silicica

-— [ dmina aluminica

~————[ imina silicica

——— ey —— ik o pm m —

Figura 1.5, Expansién sufrida por la montmorillonita al contacto el agua.
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Considerando su arreglo cristalino se puede clasificar a las arcillas en amorfas y
cristalinas, como se muestra en el cuadro 1.1 (6,9,11). En general, las arcillas son
plasticas, se contraen al secarse, presentan marcada cohesion segin su humedad, son

compresibles y al aplicarseles una carga en su superficie se consolidan lentamente.

Desde el punto de vista de construccion, otra caracteristica interesante de las arcillas
es que la resistencia perdida por el remoldeo se recupera parcialmente con el tiempo.
Este fendmeno se conoce con el nombre de fixotropia v es de naturaleza fisico-
quimica. Un contenido minimo del 15% de arcilla en un suelo le dara a éste las

propiedades de la arcilla (1,4,5).

14
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Cuadro k1. Ciasificacién de las arcilias segiin su arreglo cristalino.

I. Amorfas
Grupo del aléfano

II. Cristalinas

A.Tipo I:1 + Equidimensionales: { grupo de la caolinita
¢ Alargadas: { grupo de la halloysita
B. Tipo 2:2
I montmorillonitas
4 Equidimensionales: beidellita
montronita
B.1. Expansivas ¢ Grupo de Ia smectita; bentonita
vermiculita
montmorillonitas
| ¢ Alargadas: saponita
hectorita

B.2. No expansivas{ ¢ Grupo de [a illita
C. Tipo capas mixtas { ¢ grupo de la clorita

D. Tipo arcillas interestratificados
(combinacién de smectita-clorita, vermiculita-clorita-illita-smectita,
illita-clorita, etc.)

E. Tipo arcillas fibrosas
{estructura en cadena, la attapulgita, palyorskita y sepiolita)
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L2 COHESION DE LOS SUELOS

La cohesitn es una caracteristica que distingue a los diferentes tipos de suelos. Por
ello, los suelos se clasifican en “cohesivos” y “no cohesivos™. La cohesién es la
propiedad de atraccién intermolecular. La consistencia de los suelos cohesivos

(pastosa, firme, semidura, dura) depende de su humedad. Los suelos que presentan
esta propiedad, como las arcillas, son cohesivos. Los suelos formados por particuias

de roca sin ninguna cementacion, como la arena y la grava, son no cohesivos {4,5).

L3 PLASTICIDAD DE LOS SUELOS

La plasticidad es la propiedad que presentan los suelos de poder deformarse. hasta
cierto limite, sin romperse. Por medio de ella se estima el comportamiento de los
suelos en todas las épocas. Las arcillas presentan esta propiedad en grado variable y
para determinar su plasticidad se usan los limites de Atterberg, ensayes que separan

los cuatro estados de consistencia de los suetos cohesivos (figura 1.6) (4,5).

0%
o=0 o . o DL °

ESTADO ESTADO ESTADO ESTADO
SOLIDO SEMI-SOLIDO PLASTICO  LIQUIDO

Figura L6. Los cuatro estados de consistencia de los suelos cohesivos segiin Atterberg

(© = humedad del sueio).
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Los limites de Atterberg son: Limite Liquido (L.L.), Limite Plastico (L.P.), Limite de '

Contraccion (L.C.). La diferencia entre los valores del limite liquido (L.L.) vy del
limite plastico (Z.P.) recibe ¢l nombre de Indice Plastico (Z.P,) del suelo. Los
limites liquido y plastico dependen de la cantidad y tipo de arcilla en el suelo,

mientras que el indice plastico depende de la cantidad de arcilla generalmente (4,5).

Cuando el limite plastico no se puede determinar se dice que el suelo es 7o plastico.
En este caso el indice plastico es igual a cero. El indice de plasticidad indica el
intervalo de humedad a través del cual tos suelos cohesivos presentan propiedades de

un material plastico. Atterberg propuso la siguiente escala:

LP. =0 Suelo ne plastico

LP <7 Suelo de baja plasticidad

T<LP <17 Suelo medianamente plastico

ILP.>17 Suelo altamente plastico
Limite Liquido

El limite liquido (L.L.) se define como “el contenido de agua expresado en porciento
con respecto al peso seco de la muestra con el cual el suelo cambia del estado liquido
al plistico” (4). La cohesion que presenta un suclo en el limite liquido es

practicamente nula {4,5).

Limite Plastico
El limite plastico (L.P,) se define como “el contenido de agua, expresado en
porciento con respecto al peso seco de la muestra secada al horno, para el cual los

suelos cohesivos pasan de un estado semisélido a un estado plastico™ (4).
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Indice de Plasticidad
Se denomina Indice de Plasticidad o Indice Pldstico (IP.) a la diferencia numérica
entre los limites liquido y pldstico, e indica el margen de humedad dentro del cual se

encuentra en estado plastico un suelo (4,3).

Limite de contraccion

El limite de contraccién (L.C,) de un suelo estd definido como el porciento de
humedad con respecto al peso seco de la muestra con el cual una reduccion en la
cantidad de agua ya no ocasiona disminucién en el volumen del suelo. La
diferencia numérica entre el limite plastico y el limite de contraccién se denomina
indice de contraccion (.C.) e indica el rango de humedad para el cual el suelo

presenta una consistencia semisdlida {4,5).

L4 CLASIFICACION DE SUELOS

La clasificacion de suelos es de gran utilidad ya que asi se pueden conocer, de
manera cualitativa, sus propiedades mecdanicas.  Existen varios métodos para
clasificar a los suelos como el ya descrito basado en el tamaiio de sus particulas.
El liamado Sistema Unificado de Clasificacion de Suelos (S.U.C.8.) es un método
basado en las propiedades mecénicas de los suelos y se acepta actualmente por la
mayoria de las personas que trabajan en el drea de Mecanica de Suelos®, pues tales
propiedades son fundamentales en las variadas aplicaciones de la ingenieria (4,5).
La grafica de la figura L.7 presenta la Carta de Plasticidad para la clasificacion de

suelos de particulas finas en el laboratorio segun el $.U.C.S. (4,5).

! La Mecinica es la parte de la Fisica que trata de la accion de las fuerzas sobre los cuerpos, De

igual forma, la Mecanica de Suelos es la rama de la Mecanica que trata de la accidn de las fuerzas
sobre la masa de los suelos (4).
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Los suelos integrados por particulas gruesas se distinguen de los integrados por
particulas finas por medio del cribado del material por una malla No. 200. Un suelo
es considerado grueso st mas del 50% de sus particulas queda retenido en la mala,
mientras que un suelo serd fino si més del 50% de sus particulas componentes pasa a
través de ella. Los suelos gruesos y finos se designan por simbolos de grupo.  El
simbolo de cada grupo esta constituido por un prefijo, que es la inicial del nombre en
inglés de los seis principales tipos de suelos (grava, arena, limo, arcillas, suelos

organicos de grano fino y turba), y por un sufijo que indica subdivisiones en dichos

grupos (4,5).
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Figura 1.7. Carta de Plasticidad para la clasificacién de suelos de particulas finas sepin el
S.U.CS.

19



ANTECEDENTES

Se mencionan a continuacitén los simbolos utilizados para suelos finos:

Simbolo_ |Significado .. _
ML Li;ﬂc;s inorgdnicos de baja plaéticidad}Mud Light)
CL Arcillas inorganicas de baja plasticidad (Clay Light)
OL Limos organicos de baja plasticidad (Organic Light)
MH Limos inorganicos de alta plasticidad (Mud High)
CH Arcilias inorganicas de alta plasticidad (Clay High)
OH Limos orgénicos de alta plasticidad (Organic High)

L5 ESTABILIZACION DE SUELOS

Un suelo constituido por particulas finas, cuya composicién mineralogica lo hace
susceptible a sufrir cambios apreciables de volumen como consecuencia de la
variacion en su contenido de agua, es denominado suelo expansive. Se sabe que un

suelo expansivo esta constituido por arcillas, esto es, arcillas expansivas (1).

El problema de las arcillas expansivas se ha manifestado como responsable de fatlas
y problemas estructurales relacionados con cimentaciones, revestimientos de
canales, obras hidrailicas, terraplenes y carreteras. En la mayoria de las estructuras
ligeras, Ia hidratacién del suelo expansivo ocasiona movimientos que se ven

reflejados con la aparicion de grietas en la estructura.

En la Republica Mexicana existen muchas zonas constituidas por suelos expansivos
por lo que, con el fin de inhibir sus propiedades de expansién—contraccion, se han
sugerido varias soluciones de cimentacion; entre eilas esta la estabilizacién del suelo

utilizando algunos materiales de los cuales el o6xido de calcioes el de mayor
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empleo. El uso del oxido de calcio para la estabilizacién de suelos se ha llevado a
cabo desde la antigiiedad, en obras tales como la construccion de la Muralla China y
algunos caminos durante ¢l florecimiento del imperio Romano (1,12). Sin embargo,
ha sido sélo hasta hace unos 30 afios que se comenzaron a estudiar tos mecanismos
responsables de la estabilizacién, asi como ias modificaciones sufridas por el suelo

estabilizado con el paso del tiempo (envejecimiento).

La accion del oxido de calcio en minerales arciliosos depende del tipo de arcilla de
que se trate.  Asi, las caolinitas son poco sensibles al 6xido de calcio, mientras que
las montmorillonitas son muy sensibles, forman aluminatos y modifican al suelo
constituyendo un cemento. Se ha observado que los carbonatos y la materia orgénica

inhiben la accion del 6xido de calcio (1).

En general, el tratamiento de los suelos expansivos con oxido de calcio puede lograr

los siguientes efectos (1,2):

¢ Laresistencia de suelo a la compresion se incrementa.

e Se reduce el indice plastico de manera considerable, esto sc debe basicamente a
un pequefio incremento en ¢l limite plastico y una considerable reduccion en el
limite liquido.

» Las contracciones y expansiones debido a los cambios de humedad se reducen

considerablemente.

Sin embargo, aunque se sabe que la estabilizacion del suelo con 6xido de calcio
funciona, existen ain varias preguntas sin respuesta que se relacionan con la
mineralogia de los suelos y el comportamiento que éstos presenten con los aditivos a

los que seran sometidos.
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[I. TECNICAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL

La difraccion de rayos X es una técnica bésica en el estudio de minerales arcillosos
ya que permite fa determinacion de las fases presentes con gran precision y rapidez.
Para la determinacion de la morfologia de las arcillas, la microscopia electrénica de
barrido es un método que ha cobrado gran importancia. Los métodos basados en el
fenémeno de fluorescencia de rayos X representan una herramienta confiable en la
detrerminacién composicional de las arcillas.  Los analisis Térmicos (Analisis
Térmico Gravimétrico (ATG) y Analisis Térmico Diferenciat (ATD) asi como los de

espectroscopia infrarroja, complementan la caracterizacion de las arcillas.

IL1 DIFRACCION DE RAYOS X

Al hacer incidir un haz de electrones de alta energia sobre un atomo, éste sufrird el
desprendimiento de un electrén de una capa interna quedando en estado excitado.
La transferencia de un electrén de una capa externa al hueco producido, con su
respectiva emision de energia en forma de rayos X, permitira que el atomo regrese a
su estado original. Los rayos X son fotones de alta energia con longitudes de onda
cortas caracteristicas de cada elemento. Su intensidad serd proporcional al nlimero

de atomos excitados (13,14,15).

La generacion de rayos X se lleva a cabo cominmente a través de un dispositivo
conocido como tubo de rayos X (figura I1.1), que consta esencialmente de una
fuente de electrones y dos electrodos. Los electrones emitidos desde el catodo
viajaran acelerados por un campo de alto voltaje, impuesto entre los electrodos, hasta
el 4anodo o blanco, que puede estar hecho de cobre, molibdeno, cobalto, plata o

tungsteno, principalmente. Al impacto de los electrones con el blanco se generan los
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Figura I.1. Diagrama esquematico de un tebo de rayos X.

rayes X que son irradiados produciendo dos tipos de espectros: el continuo, cuya
intensidad varia de forma continua con la Jongitud de onda; y el caracteristico,
formado basicamente por radiaciones cuyas energias varian de manera discreta
(figura IL.2). El espectro caracteristico s¢ presenta después de un voltaje
determinado y superpuesto al espectro continuo. Una linea de emision caracteristica
s¢ aisla por medio de filtros. El haz pasara hacia afuera del tubo y se hara incidir

sobre la muestra a analizar.

El primer experimento de difraccion de rayos X por cristales fue disefiado en 1912
por Von Laue (16), quien desarrollé el tratamiento matematico para explicar el
fenomeno, pero resulté muy complejo y dificil de aplicar (14). Posteriormente,
basado en la Ley de Bragg, surge un método que representa a los cristales

constituidos por familias de planos que actitan como espejos semitransparentes en

23



TECNICAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL

Kj
Intensidad Espectro
caracteristico
Ka
Kp
Espectro
continuo
] N
g 1.8 208

Longitud de onda

Figura IL.2  Espectro continuo y caracteristico producido por el impacto
de los rayos X sobre una muestra.

los cuales, al incidir un haz monocromatico de rayos X, se lleva a cabo el proceso de
difraccion, representado muy adecuadamente por uno de “reflexion” (figura I1.3).

Los rayos penetran en la superficie del cristal reflejando una radiacién virtualmente
monocromatica. La relacion existente entre la longitud de onda del haz de rayos X,
el dngulo de difraccion 0 y la distancia d entre cada serie de planos atomicos de la

red cristalina esta descrita por la ecvacion de Bragg:

na = 2dsend
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n s un namero entero que representa el orden de difraccion.  Este tratamiento para
la difraccion de rayos X en cristales es mucho mas simple que el propuesto por

Laue, por lo que se usa universalmente (13,14,15).

Plane normal

Figura [1.3. Fenémeno de difraccion de rayos X en un cristal.

IL2 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
El anélisis por espectroscopia infrarroja (IR) es empleado para caracterizar la union

quimica de los minerales arcillosos (17,18).
Es una técnica basada en las vibraciones de los atomos de una molécula. Un

espectro infrarrojo se obtiene al hacer pasar radiacién a través de una muestra y

determinando qué fraccién de laradiacion incidente es absorbida a una energia
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particular.  La energia a la cual aparece una sefial en un espectro de absorcion

corresponde a la frecuencia de vibracion de una parte de la molécula (19).

Cuando una molécula absorbe radiacién infrarroja, es excitada a un estado superior
de energia.  Esta absorcién es un proceso cuantizado y s6lo determinadas
frecuencias (energias) de la radiacion infrarroja seran absorbidas por una molécula.
La absorcion de radiacidn infrarroja corresponde a cambios de energia del orden de
2 a 10 keal / mol. La radiacién en este intervalo de energia corresponde al mismo
de las frecuencias vibracionales de doblamiento y estiramiento de los enlaces en ia
mayoria de las moléculas covalentes. En el proceso de absorcién, las frecuencias de
radiacién infrarroja. las cuales coinciden con las frecuencias vibracionales naturales
de la molécula en cucstién, seran absorbidas y su energia servird para incrementar
la amplitud de los movimientos vibracionales de los enlaces en la molécuia. No
todos los enlaces en una molécuta son capaces de absorber energia infrarroja, atn
si la frecuencia de la radiacién coincide exactamente con el movimiento del
enlace. Sélo los enlaces que poseen un momento dipolar son capaces de absorber
radiacién infrarroja.  Un enlace deberd presentar un dipolo eléctrico que cambie a
la misma frecuencia que la radiacion incidente y que ademas, posea una energia del
mismo orden del de la energia que serd transferida.  De esta forma, el dipolo
eléctrico del enclace podrd acoplarse con el campo electromagnético de la radiacion
incidente, por lo que enlaces simétricos, como el del H,, no absorberdn en el

infrarrojo (20).

El método consiste en hacer pasar radiacion infrarroja de una multitud de longitudes
de onda a través de una muestra finamente dispersada en KBr. La estructura de la
arcilla absorbe la radiacién IR, de acuerdo a las frecuencias de vibracidn de sus

diferentes componentes atomicos. Cuanto més pequefio s el ndmero de dtomos en
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la unidad vibrante, o cuanto mas bajo es el niumero de masa de un 4tomo, tanto més
alta es la energia de vibracién y més corta la longitud de onda absorbida. Para
designar las frecuencias de vibracion se emplea la inversa de la longitud de onda en

centimetros (cm™") (18).

En la figura I1.4 se ilustran los modos de vibracion empleados para describir las
vibraciones atdmicas. Los més importantes son los modos de estiramiento vy
doblado debido a que involucran un nimero pequefio de atomos de tal forma que
pueden ser usados para identificar componentes y especificar la ocupacion de ciertos

sitios en la estructura de arcillas (18,19,20).

El modo de estiramiento es ¢l més directo y el de mds alta energia vibracional.
Implica ¢l movimiento de un itomo frente a otro o de varios atomos frente a uno
simple. El modo de doblado (torsion) es menos energético e involucra direcciones
de movimiento oblicuo de los dtomos con respecto a la posicién de los otros en la

unidad vibrante.
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Qo - Q Vibracion de estiramiento
T
() ) Vibracién de doblado (torsion)
1
T T
O Q Vibracion molecular (torsion)
{
Figura IL4. Vibraciones atémicas detectadas en cristales empleando métodos de

espectroscopia IR. Los modos vibracionales mis importantes son los de estiramiento OH.
Las zonas de mayor utilidad para las arcillas cn el espectro IR se emcuentran en la region
vibracional de las umidades OH, 0-8i-0, 0-Al-O y O-Al-OH, pues se puede obtener
informacién no disponible por otros medios de analisis.

IL3 ANALISIS TERMICO

“El andlisis térmico es un grupo de técnicas instrumentales, en las cuales una
propiedad fisica de la sustancia en estudio {muestra) es sometida a un programa de
control de temperatura”, esta definicion la emitié el Comité de Nomenclatura de la
Confederacion Internacional de Analisis Térmico (CIAT) en 1969. Por otra parte,
Wendland afirma que los métodos de analisis térmico son técnicas en las cuales se
registra algtn pardmetro fisico de un sistema como funcién dinamica de la

temperatura (21).
El esquema de un equipo de analisis térmico convencional es representado en la

figura IL.5. En éste se miden simultineamente tres pardmetros béasicos: la

temperatura de la muestra (T), usando un termopar, el tiempo (t), mediante el uso de
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un crondmetro, y la propiedad fisica X, la cual depende de la técnica seleccionada,

usando un medidor especifico para X (21,22).

Dos de las técnicas termoanaliticas mas importantes son las siguientes:
1.- Analisis Térmico Diferencial (ATD).

2.- Andlisis Térmico Gravimétrico (ATG).

Termopar
D
Porta muestras
H— Detector de X
NP AW AN Resistentias
Homao

Figura IL5. Esquema general de un equipo de Analisis Térmico.

IL3.1 Amalisis Térmico Diferencial (ATD).
El fundamento del ATD se conoce desde fines del siglo pasado, siendo Le Chatelier,
en 1889, quien en un horno de combustion de su propio disefio obtuvo la primera

curva termodiferencial de una arcifla (21,22).
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De forma general el ATD consiste de un horno en ¢l cual se calientan dos sustancias
bajo las mismas condiciones, una de ellas (muestra problema) es capaz de presentar
cambios fisicos o quimicos con la temperatura; la otra sustancia {muestra de
referencia) es térmicamente estable (inerte) en el intervalo de temperatura que se
requiere para realizar el estudio. Cuando se produce alguna reaccion o cambio
fisico, se establece una diferencia de temperaturas entre las muestras. Esta
diferencia, AT, se mide como una funcién del incremento o decremento de la
temperatura T del portamuestra, a medida que la temperatura se eleva

uniformemente. De este modo se tiene que:

También es posible que la diferencia de temperatura se registre como una funcién

del tiempo (dT/dt} si se cumple que €l horno se caliente a una velocidad constante.

La diferencia de temperatura entre la muestra que experimenta cambios y el material

de referencia, térmicamente estable, se dcbe esencialmente a

¢ Reacciones endotérmicas. Absorben calor durante su transcurso. Por ejemplo,
en las arcillas tales reacciones se deben a la evaporacion del agua generada por la

deshidratacion
H20 (liquido) -~ ) H20 (gas),

o a la deshidratacion de las laminas, grupos OH- estructurales
20H" ------ > H20 (gas) + 02,

0 a cambios de fase o transformaciones polimérficas.
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+ Reacciones exotérmicas.  Ceden calor al llevarse a cabo. Tales efcctos se
producen en la combustion de compuestos orgénicos, oxidacion de sulfuros,

desarroflo de nuevas fases cristalinas, nucleacion y cristalizacion entre otros.

El ATD es un método simple, rapido y de costo relativamente bajo; es til en el
diagnéstico de sustancias que no pueden ser analizadas por otros métodos como es el

caso de minerales no cristalinos presentes en un suelo,

Las diferencias de temperatura que se producen corresponden a cambios de calores

netos, y por eso es posible que se produzecan reacciones exotérmicas y endotérmicas

simultineamente,

Partes de un equipo de ATD.

¢ Unidad de calentamiento. Consiste de un horno eléctrico capaz de calentarse
entre 0 y 1200 °C a velocidades de §, 10, 20 y 50 °C / min.

¢ Unidad de control y programacion. Su funcién es mantener una velocidad de
calentamiento automatizada, constante y lineal. La forma mas simple de lograrlo
es por medio de un motor sincronico sobre un transformador variable de modo
que regule los incrementos de voltaje para mantener un calentamiento constante.

¢ Unidad de registro.  Esta debe permitir el registro simultaneo del voltaje
diferencial y de la temperatura, ademds, debe ser lo suficientemente sensible
para permitir el registro de reacciones térmicas muy bajas.

+ Unidad de portamuestras y termopares. Los portamuestras (crisoles) consisten
de un bloque ceramico o metilico generalmente cilindrico, en el cual se coloca la

muestra y los termopares.
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IL3.2 Anilisis Térmico Gravimétrice (ATG)
Onda construy$ la primera termobalanza de utilidad préactica en 1915, la cual, a
partic de entonces, ha sufrido una serie de transformaciones que multiplican sus

posibilidades.

En esta técnica se registran los cambios que se presentan en la masa de la muestra de
forma continua en funcion de la temperatura (T) o del tiempo (1), previa
programacion lineal de la velocidad de calentamiento (21.22).  El analisis dm/dT o
dm/dt en funcién de la temperatura es lo que llamamos termogravimetria derivativa.
Sin embargo, el principio del funcionamiento sigue siendo el mismo, en la figura 1.6
se presenta un esquema clasico de dicho principio. La balanza generalmente opera
bajo el principio de balance a cero y sus brazos se mantienen en la posicién de
referencia por medio de un mecanismo activado por un sistema eléctrico que a su
vez ¢s regulado opticamente.  En este equipo la muestra {M) se calienta de fonna
que su temperatura ascienda programadamente en el tiempo. El control de la
temperatura se lleva a cabo mediante termopares, es posible escoger entre diferentes
velocidades de calentamiento o mantener constante la temperatura del horno. La
variacion de masa se registra de forma automatica, conjuntamente con la temperatura

de la muestra obteniéndose un grifico de Am vs t.

Mediante la interpretacién cuantitativa de las pérdidas de peso es posible dilucidar la
naturaleza de las fases intermedias vy caracterizar las distintas etapas de la
descomposicion de un material. Otras de las aplicaciones importantes del anélisis

termogravimétrico es el estudio cinético de reacciones en estado sélido.
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Figura IL5. Esquema dc una termobalanza,

IL.4 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

La microscopia electronica de barrido (MEB) es un método muy ttil en la
identificacion de texturas y formas de agregados minerales. Proporciona
informacion sobre Ia morfologia, la topologia, el tamaifio de particula y otras
caracteristicas importantes de una muestra. La definicién o resolucién de la imagen
es del orden de 0.01 pm. Por otra parte, un microscopio electrénico tiene el

intervalo de aumento mas alto (10 a 180,000x).
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El microscopio electronico de barrido consiste en una columna oépticamente -
electronica (figura [1.7). La muestra preparada se coloca en la camara de muestras
de la columna y es evacuada a alto vacio (aproximadamente 2x10° torr).  El cdtodo
de un cafién electrdnico, constituido por un filamento de tungsteno, es calentado por
un sistema de emision termoionica a una temperatura mayor de 2700 K con el fin de
generar un haz de electrones. Estos son acelerados hacia el dnodo a través de la
columna electrénica por un voltaje de aceleracion de 2 a 40 KV.  Se enfocan
finamente, al pasar por una serie de lentes electromagnéticos, en un haz que

bombardea la muestra (23,24).

La interaccién del haz de electrones de alta energia con los atomos de la muestra
produce varias formas de radiacion (24.25) (figura 1.8), de las cuales las maés

importantes, por el tipo de informacidn que proporcionan, son:

a) Electrones secundarios, Son originados por el solido y emitidos como resultado
de la excitacién atémica por el haz primario y se caracterizan por tener un espectro
de energias comparativamente bajo (< 50 eV) en relacion al haz inicial.  Estos
pueden ser recolectados colocando una placa con un potencial positivo a un lado de
la muestra, de manera que los electrones retrodispersados no se desvien mucho. Los
electrones secundarios son abundantes y, por lo tanto, los mas usados como sefial

para producir imdgenes MEB.
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Figura I1.7. Diagrama esquemnatico del sistema MEB/EDX.

b) Electrones retrodispersados. Son aquellos que se desvian del haz hacia atras
debido a la dispersidn eldstica de los dtomos de la red; por lo tanto, su energia estd
muy cercana a la del haz incidente. Estos eventos se llevan a cabo muy cerca de la
superficie de incidencia, por lo que el nimero de electrones dispersados en un
angulo dado dependera de la seccion del drea donde incide el haz (angulo de
incidencia). Si barremos distintas zonas de la muestra tendremos variaciones en la
intensidad de los electrones retrodispersados a un dngulo dado (4ngulo de
observacidn), y el resultado serd una fotografia superficial de la muestra. Ademas,
la intensidad del haz retrodispersadc estd determinada principalmente por la
probabilidad de que un electron sea adsorbido, entonces podemos esperar que la

intensidad del haz retrodispersado aumente cuando se incremente el numero
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atdmico de los elementos que forman el sélido, esto nos permite determinar zonas

de diferente composicion en el material. Forman también imagenes MEB.

¢) Electrores absorbidos. Los electrones que pierden tal cantidad de energia y que
no pueden salir del solido se pueden detectar si ponemos electrodos en la muestra,

de manera que cualquier exceso de carga fluya a través de ellos a tierra.

Haz incidente

Electrones Auger Electrones retrodispersados

Electrones
R 5 /I secundarios
ayas 4’(\

Electrones
L e— &——— Musstr
absorbidos uesira
28
Electrones
i dos
difracta Electrones
transmitidas

Figura IL8. Tipos de radiacién producidas por la interaccién de un haz de electrones con
una meestra.

d) Rayos-X caracteristicos y electrones Auger. FEs de esperarse que se emitan
rayos-X caracteristicos debido a las transiciones de los electrones excitados por el
haz primario, por lo que si utilizamos algin espectrometro apropiado y un detector
tipo Geiger o un fotomultiplicador, podremos construir un perfil de intensidades v

conocer tanto los elementos que componen la muestra, asi como su concentracidn,
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es decir podremos efectuar un anilisis quimico.  Puede suceder que como
alternativa el dtomo excitado regrese a un estado de energia menor emitiendo uno de
sus clectrones en vez de rayos-X; tales electrones, también {lamados Auger. sc
caractetizan por tener valores discretos de energia y, por lo tanto, pueden usarse

para un andlisis quimico analogo.

e) Electrones transmitidos y difractados (Microscopia Electrénica de Transmision).
Estos son los electrones del haz incidente que logran atravesar la muestra estudiada
¥ llevan informacién sobre la estructura interna de la misma.  La formacion de una
imagen a partir de los electrones es lo que constituye la microscopia electrénica de

transmision (25).

Los electrones secundarios y retrodispersados son coleccionados por un detector
montado en la cimara de muestras v son procesados por una consola electrénica
dentro de la familiar imagen MEB. Los elcctrones secundarios permiten la
obtencién de imigenes en pantalla con una alta resolucién.  La apariencia
tridimensional, asi como el sombreado que da los relieves a las imagenes creadas, es

debida a los electrones secundarios.

IL4.1 Anidlisis Elemental por MEB.

Si se coleccionan los rayos-X caracteristicos, generados a medida que el haz de
electrones interacciona con la muestra, es factible obtener un analisis elemental (18).
El detector de rayos-X se encuentra montado adyacente al detector de electrones
secundarios (figura I1.6). Cada elemento de la muestra emite rayos-X con energias
¥ longitudss de onda caracteristicas. Cuando se utiliza un detector de material

cristalino, como es €l 8i, la energia de los rayos-X es convertida en una sefial de

37



TECNICAS DE ANALISIS INSTRUMENTAL

intensidad apropiada, es decir, se tiene un sistema de energia dispersiva (EDX).
Este sistema ¢s Otil para obtener analisis ripidos de elementos de numero atémico
arriba de 11 (sodio).

El método de EDX brinda un analisis quimico confiable de muy pequeiias cantidades
de material. El didmetro del lugar del anilisis es cerca de 2pum y Ia penetracion del
haz es de aproximadamente 6um.  Los resultados del analisis son listados en el

modo normal quimico, dando porcentajes de 6xidos y/o proporciones atémicas.

38



DESARROLLO EXPERIMENTAL

II. DESARROLLO EXPERIMENTAL

IIL.1 CLASIFICACION DEL SUELO

Con &l fin de clasificar, segin el S.U.CS.. al suelo natural de la region de
Jacarandas, Querétaro, objeto de este estudio, se procedio a determinar algunas de
sus Propiedades Indice, como son el limite liquido (L.L.), limite plastico (L.P) e

indice plastico (Z.P.).

Limite liquido. La determinacion actual del limite liquido se hace con el uso de la
Copa de Casagrande (ver figura II1.1) (27,28). FEsta es un recipiente de bronce con
un tacon solidario del mismo material; el tacon y la copa giran en torno a un eje fijo
unido a la base. Una excéntrica® hace que la copa caiga periddicamente

golpedndose con la base del dispositivo.

AJUSTADORES
COPA 4 Q_D <—t— EXCENTRICO
L4 Il cm
A ]
BASE
L) U

Figura lII.1. Copa de Casagrande.

1 . . . - . s
" Excéntrica: pieza que gira sobre un €je que no esta en su centro.

3%
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La altura de caida de la copa es, por especificacion, de 1 em; éste medido desde el
punto de la copa que toca la base al caer hasta la base misma estando la copa en su
punto mas allo. Lacopa es esférica con radio interior de 54 mm, tiene un espesor
de 2 mm y un peso de 200 (+/-) 20g incluyendo el tacén (figura I11.2). Sobre la
copa se coloca el suelo por estudiar y se procede a hacerle una ranura trapecial con

el ranurador y de las dimensiones mostradas en la figura NI.3.

2.69cm 541 em

\ 0.20 cm

4.67 em

\

FiguraIll.2. Dimensiones de la Copa de Casagrande.

El limite liquido es el contenido de agua que debe tener un suelo remoldeado cuando
en una muestra, en la que se haya practicado una ranura de las dimensiones
mostradas en la figura IIL3, se cierren los taludes (paredes) 13 mm

aproximadamente cuando exactamente se le hayan aplicado 25 golpes.
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i Immpe .
2 mm /
: Eme
50.04 mm 97

"o e

Figura IIL.3. Dimensiones de la ranura y del ranurador,

1. Se tamizé una muestra representativa de aproximadamente 300g de suelo por
malla No. 40. Se le agregd agua hasta lograr una consistencia semiliquida y se
dej6 asi por 24 horas para que el contenido de ésta fuera uniforme.

2. Del material preparado se colocd una parte en una cdpsula de porcelana y. con
ayuda de una espatula, se hizo una mezcla pastosa, homogénea y de consistencia

suave.
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3. Una parte de esta muestra se coloco con la espatula, en la copa de Casagrande,
hasta formar una masa alisada y homogénea de un espesor de Icm en la parte de
maxima profundidad. Una altura mayor a tem disminuye el valor del L.L., y
una altura menor aumenta su valor. La prueba se realizé en un cuarto hiimedo o
camara de intemperismo a fin de evitar un secado superficial de la muestra.

4. Se hizo una ranura en el centro de la muestra colocada en la copa segin lo
descrito anteriormente (figura I11.3).

5. Se accioné la manivela para hacer caer la copa desde una altura de 1cm a razén
de 2 golpes por segundo.

6. La copa se acciond el niimero de veces necesario para lograr que la base de la
ranura se cerrara precisamente a 1.27 cm (1/2”) a los 25 golpes exactamente.
Esto se consigui6 después de varios intentos en los que el contenido de agua se
modificé.

7. Se extrajeron unos 50g de la muestra y se colocaron en un vidrio de reloj. Se
determiné el peso, se secd la muestra en una estufa eléctrica a 105 °C por 24
horas y se determiné su peso nuevamente.

8. El limite liquido se calculd con la formula siguiente:

LL= P-P, X 100 =_P, X 100
P P,

en la que:

L.L. = limite liquido en %.

Py = peso de la muestra himeda en gramos.
P = peso de [a muestra seca en gramos.

P, = Contenido de agua en la muestra en gramos.
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Limite pldstico. La determinacion actual del limite plastico csta definida como el
contenido de agua con el cual se desmorona y agrieta un rollito de suelo de 3mm
(1/87) de didmetro al rodarlo, con los dedos de la mano, sobre una superficie plana v
seca (27,28). '

1. Se utilizd una parte de la muestra preparada durante 24 horas. Se tomd
aproximadamente Icm® del material y se rodd bajo la palma de la mano sobre una
superficie plana y pulida hasta formar un rollo de 3mm de diimetro (figura I11.4).
{Los suelos que no pueden rodillarse con ningin contenido de humedad se
consideran no plésticos).

2. La operacién se repitié hasta lograr que, debido a la pérdida de humedad por
evaporacion, el rollo de 3 mm de diametro presento grietas y se desmorono.

3. Se womaron los pedacitos resultantes, se pesaron, se secaron en estufa eléctrica ¥
se volvieron a pesar.

4. Se repiti6 el procedimiento hasta obtener un resultado congruente por triplicado.

5. Se determind la humedad correspondiente al limite plastico con la formula:

LP=p-P, X 100 =_P, X 100
P P

en la que:

L.P. = humedad correspondiente al limite plastico en %.
Py = peso de los trocitos de filamento himedos en gramos.
P, = peso de los trocitos de filamento secos en gramos.

P, = peso del agua contenida en los filamentos pesados en gramos.
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(a) (b)

Figura fIL4. Determinacion del limite plistico.
{2) Ruptura del rollo de suelo al alcanzar el limite plistico. (b) Didmetro del rollo.

L2 ESTABILIZACION

Para determinar el porcentaje adecuado de material estabilizante se hicieron mezclas
de suelo natural, con diferentes porcentajes de oxido de calcio (2, 4, 6, 8 y 10% con
respecto al peso seco del suelo) de diferentes marcas (cal Del Valle, Santa Cruz y
Los Arcos). Se utiliz6 agua para homogeneizar la mezcla y para que la reaccion de
estabilizacion se llevara a cabo. Posteriormente se determinaron las propiedades

indice de las muestras segun ¢l procedimiento ya descrito.

IIL3 ENVEJECIMIENTO

Con el fin de simular las condiciones bajo las cuales se lleva a cabo el proceso de
envejecimiento de un suelo expansivo tratado con oxido de caicio , se hicieron
mezclas de suelo natural con el porcentaje y la marca 6ptima de aditivo en un

mortero de 4gata. Para homogeneizar la mezcla se adicion6 agua destilada a las

44



DESARROLLO EXPERIMENTAL

muestras hasta obtener una pasta; posteriormente estas muestras fueron sometidas a
200 °C en una mufla eléctrica (Lindberg). Cada 24 horas las muestras eran retiradas
de la mufla para volver a adicionarles agua destilada, meterlas a una estufa eléctrica
(Lab-Line Instruments) a 80 °C hasta la evaporacion total de ésta para
posteriormente someterlas, nuevamente, a 200 °C en la mufla. Este tratamiento sc
realizo para simular y acelerar el proceso de envejecimiento que se lleva a cabo a

través de muchos afios en un suelo que se encuentra en condiciones atmosféricas.

HI1.4 DIFRACCION DE R-X

Con la finalidad de realizar la identificacion mineraldgica de las diferentes fases
cristalinas, presentes en el suelo, se realizaron estudios de difraccion de rayos X por
el método de polvos, en un difractémetro Siemens 5000 con radiacion de Cu, K, =
1.5405 A, en el intervalo de 5<20<65. Para ¢llo, las muestras fueron finamente
molidas en un mortero de dgata, para evitar la posible contaminacion de otros

materiales, y tamizadas por malla 200,

HLS ESPECTROSCOPIA INFRARROJA
Las muestras de suelo, natural y tratado con éxido de calcio, fueron analizadas por

espectroscopia infrarroja (Nicolet 510, FT-IR Spectrometer) en el intervalo de 4000

a 400 cm™, empleando KBr como soporte.
IIL.6 ANALISIS TERMICO

Con el objetivo de observar y cuantificar las posibles pérdidas de fases volatiles, asi

como determinar las transformaciones de fase, las muestras fueron analizadas por
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andlisis térmico diferencial (ATD), DTA-910, y analisis térmico gravimétrico
(ATG), TGA-2950 TA, a una velocidad de calentamiento de 10°C /min en aire.

HL7 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO
Para realizar ¢l estudio microestructural y composicional (microanalisis) del suelo
natural y envejecido, las muestras fueron analizadas por microscopia electronica de

barrido en un microscopio electrénico JEOL 5200.

L8 pH

A todas las muestras se les determiné ¢l pH con el fin de observar cémo se modifica

con el proceso de estabilizacion.  Se siguio el siguiente procedimiento:

1. Se colocd una muestra en un vaso de precipitados y s le adiciond agua destilada
en una proporcion de 25 mi por cada 10 g de suelo.

2. Se puso en agitacion por un periodo de 10 minutos.

3. Se dejo reposar la muestra por 30 minutos.

4. Se determino el pH del agua con un papel indicador pH (Whatman tiras tipo CF).
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IV. RESULTADOS Y DISCUSIONES

IV.1 CLASIFICACION DEL SUELO
Los resultados obtenidos para la clasificacién del suelo natural de la region de

Jacarandas, Querétaro, se resumen en la tabla IV. 1.

LP% | IP.% |Clasificacion
' S.UCS.
. S.uelo .
Nawral | 9271 | 3595 | s6.76 CH

Tabla IV.1. Resultados de las propiedades indice determinadas para el suelo natural, asi
como su clasificacién.

De los resultados obtenidos se concluye que el suelo es del tipo CH segin el
S.U.C.S,, esto es, arcilla inorganica de alta compresibilidad, y posee un grado de
expansién muy alto (4,5,29). Lo anterior nos indica que, para este suelo, se deberan

tomar ciertas consideraciones en la eleccidon de la cimentacién, entre ellas estd

someter al suelo a un tratamiento con 6xide de calcio.

IV.2 ESTABILIZACION

La grifica IV.]l muestra los resultados obtenidos para la clasificacion del suelo
tratado con las diversas marcas de cal utilizadas, Los Arcos, Santa Cruz y Del Valle,
asi como para los diferentes porcentajes de las mismas, 2, 4, 6, 8 y 10 % con

respecto al peso del suelo.

47



RESULTADOS Y DISCUSIONES

¥ " o SIMBOLO
CLASIFICACION DE SUELOS SEGUN EL "S.U.C.5". pablpteierdl
™ ! )
,/ A
% // xo%
cH s |7 oo
= 7
50
£ = 0
: e} ya
P I
E “ b L SEGON COLOR
HIE.
§ [V
; e
E 20 : 4 * Susio Hatursd
T
E A" 0k Arcoe.
! JOH & MH |
0 ,/ ECW Vehe
pd
//’ ,; fall 4 Call Switm Tnz.
10 Wl i
v Py i
T T > H
S Y L e ——
o i P L . N VN :
) 0 20 .t} 40 S0 B 70 ] o0 100 10

LIMITE LICARDO. {5)

Griafica IV.1. Clasificacién del suelo tratado con diversas marcas de oxido de calcio ya
diferentes porcentajes.

Se observa que ¢l comportamiento de las diferentes marcas de 6xido de calcio es

similar, todas disminuyen el indice de plasticidad det suelo natural estabilizandolo.

El suelo pasa de una arcilla de alta compresibilidad o CH a un limo de alta

compresibilidad o MH.
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La tabla IV.2 resume los resultados de las propiedades indice determinadas para el
suelo tratado con diferentes cantidades de cal Santa Cruz, asi como la clasificacion
de las muestras segin el S.U.CS. Se observa que ¢l 8% de &xide de calcio
disminuye el limite liquido en un 20%, aumenta el limite plastico en un 67% ¥, en

consecuencia, el indice plastico experimenta una disminucién del 75%.

% de CaO L_.L. -‘ 1 LP LP. Clasificacién
adicionado : '_ S.U.CS.
2 5552 | 3609 743 M
4 75.22 5337 21.85 MH
6 72.56 56.00 16.55 MH
8 74.17 60.03 14.14 MH
10 73.20 5935 13.85 MH

Tabla IV.2. Clasificacién del suelo tratado con diferentes porcentajes de CaO.

La gréfica IV.2 ilustra los efectos provocados por la adicién de CaO, en diferentes
porcentajes, y marcas, sobre €l indice plastico del suelo natural. Se decide usar la
cal Santa Cruz at 8% en peso para el trabajo posterior ya que a partir de este valor el
indice plastico permanece constante, esto es, el 8% de 6xido de calcio es el

porcentaje Optimo para estabilizar a este suelo.
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Grifica IV.2. Indice plistico er funcién del % de CaO adicionado al suelo.

IV. 3 DIFRACCION DE R-X

El anélisis mineraldgico de las distintas fases cristalinas que constituyen al suelo
natural, envejecido naturalmente vy en el laboratorio, se realizd por medio de la
técnica de difraccion de rayos X por el método de polvos. En las figuras IV.1 vy
IV.2 se presentan los difractogramas obtenidos al realizar este analisis a una muestra
de suwelo natural; en ellos se observa que dicho material estd constituido,
principaimente, por cuatro fases: calcita, albita, anortita y montmorillonita (30). Se
puede observar que este Gltimo mineral se encuentra constituyendo la fase expansiva

del suelo analizado.

Los difractogramas presentados en las figuras IV.] y IV.2 muestran lineas de

difraccion no muy definidas, lo queindica que la muestra conliene sustancias
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amorfas como materia organica o silice.  Asi que, con el objetivo de eliminar
dichas fases y lograr una mejor identificacion de los constituyentes del suelo,
algunas muestras fueron tratadas con una solucién de hidedxido de sodio 0.3 normal
a 70 °C durante 3 horas con agitacion continua (7). Después de este tratamiento, los
suelos fueron lavados con agua destilada y secados a 80°C durante 24 horas en una
estufa eléctrica.  Posterior a este tratamiento, las muestras fueron analizadas por
difraccién de rayos X y se observé que los patrones presentaron una mejor
definicién en las lineas de difraccion, lograndose con esto una identificacion mas

clara de cada una de las fases cristalinas, figuras IV.3 v [V 4.

Las muestras de suelo envejecido naturalmente por varios afios, tabla IV.3, asi como
las tratadas en el laboratorio con 8% en peso de dxido de calcio como aditivo
estabilizador, también fueron analizadas por difraccion de ravos X y se observd que
presentan las mismas fases cristalinas que se encuentran constituyendo el suelo
natural sin tratar, s0lo que, para este caso, dichas muestras mostraron un incremento
en las lineas de difraccién correspondientes a carbonato de calcio (caleita), figura

V5.

Este comportamiento también se observéd en aquellas muestras de suelo tratado con
dxido de calcio y envejecido en forma natural 3.5 (Plazas del Sol), 5 (Pueblo Nuevo,
Qro.) y 6 afios (estacionamiento Comercial Mexicana) con respecto a las de suelo
natural.  Estas muestras provienen de diferentes lugares del estado de Querétaro.
Los suelos fueron tratados con dxido de calcio y se procedi6 a edificar sobre ellos.
Un analisis previo por difracciéon de rayos X mostraron que su composicidn

mineralégica es la misma a la del suelo de Jacarandas, objeto de este estudio.
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M = Montmorillonita: Nap 3(Al, Mg),Si,0,-(0H); nH;O (JCPDS No. 29-1498 y 29-1499).
C = Calcita: CaCO; (JCPDS No. 24-27).

FiguraIV.1. Identificacion de las fases presentes en una muestra de suelo natural por
difraccion de rayos X.
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M = Montmorillonita: Nay;(Al, Mg);8i,0,,(0OH), 8H,0 (JCPDS No. 29-1499),
A = Anortita sédica ordenada: (Ca, Na)(Al, 5i),8i,0, (JCPDS No. 20-528).
B = Albita desordenada: NaAlSi;Os (JCPDS No, 20-572).

Figura IV.2, Identificacion de las fases presentes en una muestra de suelo natural por
difraccion de rayos X.
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2-Thats - Scaile
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‘371,38

Cpa

I = Suelo Natural.
IT = Suelo tratado con NaOH 0.5N.

M = Montmeorillonita: Na,s(Al, Mg),5i,0,(OH); nH,O (JCPDS No. 29-1498 y 29-1499).
C = Calcita CaCO; (JCPDS No. 24-27).

Figura IV.3. Suclo natural tratado con una solucién de NaOH 0.5N para eliminar materia
organica, Identificacién de las fases presentes por difraccién de rayos X.
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2-Theta - Scale

371.38

Cea

I = Suelo Nateral,
Il = Suelo tratade con NaOH 0.5N.

M = Montmorillonita: Nay3(Al, Mg):8i0,,(OH); 8H;0 (JCPDS No. 29-1499).

A = Anortita sédica ordenada: (Ca, Na)(Al, Si),Si,0; (JCPDS No. 20-528).
B = Albita desordenada: NaAlSi; O, (JCPDS No. 20-572).

Figura IV.4. Suelo natural tratado con una solucién de NaOH 0.5N para eliminar materia
organica. Identificacin de las fases presentes por difraccién de rayos X.
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1= Suelo Natural.
II = Suelo tratado con 8% en peso de cal.
C = Calcita CaCO; (JCPDS No. 24-27).

Figara IV.5. Suelo tratado con dxido de calcio al 8% en peso. Identificacion de las fases
presentes por difraccién de rayos X.
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Procg}deqcii_ delsuelo - | “Aiiios de habér-sido tratado
(Querétarg) {- = con cal (envejecimiento
L e : " patural)
Comercial Plazas del Sol, Qro. 35
Pueblo Nuevo, Qro. 5
Estacionamiento, Qro. 6

Tabla IV.3. Suelos estabilizados y envejecidos en forma natural.

El estudio del envejecimiento del suelo natural tratado con 6xido de calcio a nivel
laboratorio se logré sometiendo las muestras a una temperatura de 200 °C en una
mufla eléctrica (Lindberg) durante 10 semanas continuas.  La eleccion de esta
temperatura se hizo con base a los resultados del analisis calorimétrico realizado,
ATD (Anilisis Térmico Diferencial) y ATG (Analisis Térmico Gravimétrico), ya
que la informacion obtenida por medio de estas técnicas, conjuntamente con la de
difraccion de rayos X, garantiza que no se presente algiin cambio en la estructura
cristalina de los minerales que constituyen al suelo. Durante éste lapso de tiemipo,
las muestras fueron tratadas con agua destilada, todos los dias, hasta la saturacién de
las mismas (obteniéndose una pasta).  Después de este tratamiento, las muestras
fueron secadas en una estufa eléctrica (Lab-Line Instruments) a 80 °C hasta la
evaporacion total del agua absorbida, para posteriormente ser sometidas a 200 °C en
lamufla.  Estos tratamientos se realizaron para simular, en tiempos mas cortos, los
resultados del proceso de envejecimiento que tiene el suelo tratado con déxido de
calcio bajo las condiciones atmosféricas a las que se encuentra expuesto en forma

normal.
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Las muestras sometidas a este tratamiento fueron analizadas, por difraccion de rayos
X, a diferentes periodos de tiempo hasta completar las 10 semanas (1680 horas).
Los estudios muestran que, cualitativamente, conforme pasa el tiempo s¢ forma una
mayor cantidad de calcita hasta alcanzar las 1176 horas de tratamiento, tabla IV.4.
Después de este periodo de tiempo, dicha cantidad puede considerarse que

permanece constante; esto se observa con mayor claridad en las figurasIV.6 a y b.

Z-Theta - Scale

o T T T T T T Y T T
® CaCo3

5 d=1.03 A

~ I/Tg= 100

Counte

I = Suelo Natural lavado con NH,CI IN.

II = Suclo Nataral.

FII = Suelo tratado con §% en peso de cal y envejecido 1 semana.
IV = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 2 semanas.
V = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 4 semanas.

Figura IV.6 a. Difraccién de rayos X para el suelo tratado con 6xido de calcio al 8% en peso
y envejecido a diferentes tiempos.
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2-Theta - Scale
= T T Y T 1 Y T T T T
=
\.?\ Caco 5
T d= 3.03 &
I1/1y = 100
3 1x
L VIi1 h
[
o
o
L YIiI
]
- -]
VI
]
B 1 L] T T T T /\/1.\'- ] T

26 27 28 2% 3a 31 32 a3 39 35

VI = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 6 semanas,
VII = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 8semanas.
VII = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 9 semanas.
IX = Suelo tratado con 8% en peso de cal y envejecido 10 semanas.

Figura IV.6 b. Difraccion de rayos X para ¢l suelo tratado con 6xido de calcio 8% en pesoy
envejecido a diferentes tiempos.
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Tabla IV.4. Cantidad relativa de Calcita formada con el envejecimiento realizado a nivel

laboratorio.

Porcentaje relativo'de
CaCO;*
1 168 3.78
2 336 4.52
3 604 5.66
4 672 5.98
5 480 6.39
6 1008 8.17
7 1176 8.05
8 1344 7.37
9 1572 7.09
10 1680 7.06

* Cantidad relativa calculada midiendo e! érea bajo el pico de difraccion a 2 0 = 29. 45° para CaCO,
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IV.4 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Con la finalidad de corroborar y complementar la informacion obtenida por

difraccion de rayos X, los suelos fueron analizados por espectroscopia infrarroja en

el inrtervalo de 4000 a 400 cm ™.

! En las figuras [V.7 y IV.8 se presentan los

espectros infrarrojos correspondientes a las muestras de suelo natural y estabilizado

respectivamente.
100
Calcita
Rl BO |
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Longitud de onda {cm -1)

Figura IV.7. Espectro Infrarrojo para suelo natural.
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100

% Transmitancia
8 2
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A —_, 1 1 1 1 A 1

D " ] P
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Figura IV.8. Espectro Infrarrojo para suelo tratado con 6xido de calcio.

En ellos se observa la presencia de diferentes bandas que pueden asignarse a las
vibraciones de enlace H-O, $i-0, O-H-Al Si-O-Al y Si-O-H, caracteristicas de una
montmorillonita.  La asignacién de las bandas, asi como las diferentes frecuencias

de vibracion se muestran en latabla IV.5ay b (7.17, 31).

Para el caso de las muestras tratadas con éxido de calcio, figura IV 8, se observa un
incremento en la intensidad de las bandas correspondientes a las vibraciones del

carbonato de calcio (17), estos resultados concucrdan con los obtenidos por

difraccion de rayos X.
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Tabla IV.5. Frecuencias de vibracion obtenidas para el suelo (7, 30).

Frecuencia - |- Asignacién
“lom YyEx 4| delabanda
Montmorillonita
3560 H-O
3300 0-H
1625 H-O
1080 Si-0
1030 Si-0
910 0-H-aAl
735 8i-0-Al
621 5i-0
520 8i-0-H
Calcita (CaCOy3)
2920
2858

63



RESULTADOS Y DISCUSIONES

IV.5 ANALISIS TERMICO

IV.5.1 Analisis Térmico Gravimétrico (ATG).

La cuantificacioén de las fases volatiles se realizé por analisis térmico graviméirico
en muestras de suelo natural y estabilizado con oxido de calcio, figuras IV.9 y [V.10.

Los resultados de este andlisis se presentan en las tablas IV.6 y IV.7.

Pérdida de masa (% en peso)

—— B Pérdida de masa

100 |
{—CDe'ivada

80

40 -

20 H

Temperatura { UC)

Figura IV.9. ATG en aire para suelo natural.
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Tabla IV.6., Resultados de ATG para muestra de suelo natural.

Pérdida | < % de Materia Asignacién
S - -perdida

1 50 11.19 H,0

2 290 1.41 H,0 cristalizacién,OH

3 460 232 CO Mat. organica

4 595 1.05 CO, Mat. organica

5 850 0.55 CO, descomposicion de

CaCQ,

TOTAL 16. 42

En los termogramas obtenidos se observa que se presentan 5 pérdidas de masa: la

primera, a 90 °C, se atribuye a la pérdida de agua adsorbida por el suelo; la segunda,

a 290 °C, se atribuye a la pérdida de agua de cristalizacion (proveniente de los

grupos OH) de la montmorillonita; la tercera y cuarta pérdidas, a 460 y 595 °C, son

atribuidas 2 la descomposicion de materia orginica como CO y CO,

respectivariente.

a la descomposicion det carbonato de calcio en CO; (1,9,18,32).

Finalmente, la deteccion de pérdida de masa a 850 °C se atribuye
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Pérdida de masa (% en peso)

2

=)

3

F-
o

B Pérdida de masa
C Derivada

400

600 800

Temperatura {°C)

Figura IV.10. ATG para suelo estabilizado con éxido de calcio .

Tabia IV.7. Resultados de ATG para una muestra de suelo estabilizado con cal.

Pidida | TCO) |, % deMaterin |
RN B A5 i perdida 4
1 90 12.00 H,0
2 300 1.80 H,O cristalizacién, OH
3 455 2.10 CO mat. orgénica
4 615 3.00 CO, Mat. orgénica
5 850 0.9 €0, descomposicién de
CaCO,
TOTAL 19. 89
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IV.5.2 Anailisis Térmico Diferencial (ATD).

En la figura IV.11 se presenta el termograma caracteristico de las muestras de suefo
natural y estabilizadas con 6xido de calcio, estudiadas por anélisis térmico
diferencial; en €1 se aprecian 4 sefiales endotérmicas: 93°, 306", 453°y 882 °C. Las
primeras sefiales, alrededor de los 93° y 306 °C, se atribuyen a la pérdida de agua
adsorbida y de cristalizacion respectivamente; el pico, alrededor de los 453 °C, es
atribuido a la pérdida de CO,, producto de la descomposicién de la materia orgénica,
y la 1ltima sefial, cerca de los 882 °C, es asignada a [a descomposicion del
carbonato de calcio en CaO y CO, (1,9,18,32).  Ln la tabla IV.8 se presenta un
resumen de las temperaturas a las cuales se llevan a cabo las diferentes

transformaciones de fase.

22
20}
18}
16F
14 '-
12F
10fF
08 f
s}
04l
o2f

0.0 [ i | ) I 4 1 i 1 " 1 —
0 200 400 600 800 1000

Termperatura © C)

Diferencia de temperatura (° / mg)®

Figura IV.11. Termograma de ATD para una muestra de suelo natural.
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Tabla IV.8. Resultados de DTA para muestra de suelo natural en aire.

enlaT" 1 +T(C). Asignacién
1 92.59 H:0
2 305.80 H,O cristalizacién, OH
3 43527 CO Mat. Orgdnica
4 881.70 CO, descomposicién
de CaCO,

IV.6 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las muestras de sucle natural y estabilizado fueron estudiadas por microscopia

electronica de barrido observandose que el suelo natural esta constituido por grandes

aglomerados de¢ particulas con forma de hojuelas, figura I'V.12.

Al tratar al suelo con oxido de calcio, se observa que estas hojuelas inmediatamente

comienzan a agruparse en pequefios aglomerados de forma esférica, figura IV.13.

Con el transcurso del tiempo estos aglomerados van creciendo y adquieren una

textura superficial lisa. Esto se presenta en las muestras de suelo envejecido en

forma natural durante varios afios asi como en las envejecidas en ¢f laboratorio

figuras IV.14 y [V.15 respectivamente.
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IV.6.1 Analisis elemental por MEB.

Tanto el suelo natural como el tratado con 6xido de calcio presentan pricticamente
la misma composicién elemental a excepcion del contenido de éxido de calcio, el
cual se incrementa ligeramente en el caso de las muestras estabilizadas con cal. Los
resultados obtenidos de este tipo de analisis se presentan en la tabla IV.9. Con los
resuitados del andlisis elemental y los de ATG se realiz el analisis quimico, como
oxidos, de los constituyentes del suelo, tabla IV.10; se observa que las fases
mayoritarias son 6xido de aluminio (ALO;) y éxido de silicio (8i0,), ya que éstos
son la base para la construccién de los silicoaluminatos hidratos de sodio, potasio y

calcio que conforman al suelo natural (montmoriltonita, albita y anortita).

Tabla IV.9. Resultados del microanalisis realizado al suelo natural.

Elemento % en Peso
C 12.39
0 34.29
Na 1.11
Mg 1.42
Al 10.89
Si 29.71
K 1.41
Ca 3.14
Ti 0.57
Fe 5.07
TOTAL 100.00 %
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Tabla IV.10. Anilisis Compesicional del suelo natural.

.-Oxidﬁs B % ‘en Peso
Na,O 1.2654
MgO 1.9900
ALO; 17.3854
8i0, 53.7485
KO 1.4359
Ca0 3.7158
Ti0, 0.8038
Fe,04 6.1282
PxC 13.5269

TOTAL 100.00 %

IV.7 CINETICA DEL PROCESO DE ESTABILIZACION.

Una de las formas de poder estudiar la cinética que se lleva a cabo al estabilizar un
suelo expansivo con dxido de calcio, es determinar la descomposicién o formacion
ya sea de alguno de los reactivos o de los productos; y este estudio se puede realizar
de forma directa o indirecta. Se dice que la cinética es determinada de forma
directa cuando se logra cuantificar la formacion o descomposicion de alguna fase en
estudio (compuesto de interés). Cuando se sigue el comportamiento de una fase
intimamente relacionada con el compuesto de interés, se dice que la cinética se

estudia de forma indirecta (21,33).
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El término cinética de reaccién significa el estudio por medio del cual se realiza la
cuantificacién de una determinada fase, ya sea en un proceso de formacién o
descomposicion, en funcién de la temperatura y del tiempo. Los experimentos para
determinar la cinética, de formacién o descomposicion de un compuesto de interés,
se pueden realizar a temperatura variable o constante.  Para el primer caso, la
muestra, y en general, el proceso en estudio, son sometidos a diferentes temperaturas
y tiempos cuantificindose la cantidad de la fase de interés en cada una de las
temperaturas y, consecuentemente, tietmnpos de interés. En el segundo caso, la
muestra es sometida a una temperatura constante durante todo el proceso y la
cuantificacion del compuesto en estudio se realiza a diferentes tiempos; este método
es el mas coman puesto que la variable temperatura se mantiene constante, lo que

facilita, en gran medida, el estudio realizado (21,33).

La simulacion del proceso de envejecimiento y estudio cinético, a nivel laboratorio,
que sufre ef suelo expansivo al ser estabilizado con 6xido de calcio, se realizé bajo
condiciones isotérmicas a 200 °C; temperatura con la cual se acelera el proceso de
envejecimiento y se garantiza que no se presenten cambios en la composicién
mineralégica del suelo. Dicha temperatura fue determinada por medio de las
técnicas calorimétricas como lo son el andlisis térmico gravimétrico y andlisis
térmico diferencial, conjuntamente con la informacién obtenida por difraccién de

rayos X.

Para realizar el estudio cinético se prepararon 12 muestras, de aproximadamente 3 g
cada una, de suelo natural mezclado con 8 % en peso de cal (Santa Cruz), las cuales
fueron sometidas a 200 °C en una mufla eléctrica durante 1680 horas (10 semanas).
Las muestras fueron analizadas por difraccién de rayos X para cuantificar la
cantidad de carbonato de calcio (calcita) que se va formando con el tiempo. La

cuantificacion se realiz6 midiendo el drea bajo el pico de mayor intensidad para la
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calcita (20 = 29. 45°, JCPDS No. 24-27) para diferentes tiempos. Los tiempos y

dreas determinadas se muestran en la tabla [V.11.

Tabla IV.11. Tiempeos de tratamiento y dreas medidas bajo et pico de CaCO; de muestras de
suelo natural con 8 % en peso de cal como aditivo estabilizador, sometidas a 200 °C.

§ Node

- muestra
1 1 0.09
2 10 1.76
3 168 8.06
4 336 9.64
5 504 12.07
6 672 12.74
7 840 13.62
8 1008 17.42
9 1176 15.00
10 1344 15.77
11 1572 15.19
12 1680 15.11

Cantidad relativa calculada midiendo el rea bajo el pico de difraccidn a 2 8 = 29, 45° para CaCO,.

(JCPDS No. 24-27),
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Con la finalidad de realizar una determinaci6n cuantitativa de la cantidad de CaCQs
formado en cada una de las muestras, a diferentes tiempos, se realizé la construccion
de una curva estdndar a partir de la medicion del rea bajo los picos de difraccion de
rayos X con respecto a la composicion. La grafica obtenida, ajustada por el método
de minimos cuadrados, se presenta en la figura IV.16.  Para ello, se hicicron
mezclas de suelo natural, lavado con una solucién de cloruro de amonio para
eliminar la calcita que el suelo tiene originalmente, con diferentes porcentajes en
peso de CaCO; puro. Las mezclas fueron finamente molidas en un mortero de
apata y tamizadas por malla 250; posteriormente se obtuvieron los patrones de
difraccién de rayos X para medir el valor del drea bajo el pico de difraccion
localizado a 26 = 29.45 °.  En la tabla IV.12 se muestran las composiciones
realizadas, asi como el valor del 4rea bajo el pico seleccionado para la calcita en

cada caso.
250
200,
150}

100

Area bajo el pico

50

1 " 3 " | —

0‘_‘ L i i [ "
0 20 40 60 80 100

Porceniaje en peso de CaCQO ,

Figura IV.16. Curva estindar obtenida para calcular la cantidad de CaCO;
presente en las muestras.
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Tabla IV.12. Relaciones suelo - cal empleados y dreas medidas bajo
el pico a 26 =29.45° para la construccién de la curva estindar.

% peso de | % p.gso de | Area bajo el pico
;s_qelo CaC_;Q3 ol 20=29. 45“
0 100 213.1

20 80 166.61

40 60 134.95

60 40 95.76

80 20 48.71

90 10 22.28

100 0.0 ~{

Con los valores obtenidos del area bajo el pico de difraccién para la calcita en las

muestras que fueron sometidas a 200 °C, tabla [V.11, se calcul6 por extrapolacién el

porcentaje v cantidad en gramos de CaCO; presente en cada una de ellas.

resuitados obtenidos se presentan en la tabla V.13 y en la fignra IV.17.

Los
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Tabla IV.13. Porcentaje relative y cantidad de CaC0y formados.

Nl’:melg'jq de _;!_"orc,entaje relativo Gram_oé de CaCO;
hprgs """" " de CaCOs* ~ formados
1 0.04 1.1536 x 10
10 0.83 239x10°
168 3.78 0.01069
336 4.52 0.0130
504 5.66 0.0163
672 5.98 0.0172
840 6.39 0.0184
1008 8.17 0.0234
1176 6.13 0.0203
1344 7.40 0.0213
1572 7.09 0.0204
1680 7.06 0.0204

ESTA TESIS NO BEBt
SAUR G LA GisiiGTECA
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0.025 |
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Gramos de CaCO, formados
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0.000 I | - 1 L L . t
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Horas de tratamiento en la mufta

|
i Figura IV.17. Grifico de la cantidad de CaCQ; formade con el transcurse
| del tiempe en las muestras envejecidas en el laboratorio.

En la figura IV.17 se¢ puede observar que la formacién de CaCO; sigue un
comportamiento exponencial y que dicha formacion alcanza su méximo valor
cuando han transcurrido 1008 horas de tratamiento. Después de este tiempo se

observa ur: decremento que se atribuye a la descomposicion del CaCOj; de acuerdo

al siguiente ciclo:

Ca0+H,0 - Ca(OH);+C0O; — CaCO;+H,0

A =Calor
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A pariir de 1176 horas de tratamiento se observa que la cantidad de calcita casi
permanece constante, lo que indica que el ciclo de formacién-descomposicién ha
alcanzado el equilibrio. De aqui se puede deducir que la cantidad de calcio que no
forma calcita necesariamente tiene que haberse fijado dentro de la estructura de la
‘montmorillonita para controlar el crecimiente de la celda unitaria vy

consecuentemente el proceso de expansién,

Con base a los resultados presentados anteriormente se realiza el siguiente analisis
cuantitavo para estimar la cantidad de iones calcio que entran a la estructura de la

montmorillonita:

Se observa que la cantidad de calcita aproximadamente permanece constante
despu¢s de 1176 horas de tratamiento, por lo que es posible calcular el promedio de
la cantidad de esta fase formada hasta las 1680 horas; dicho promedio es de
0.0206 g.

Cantidad inicial de CaO pesada (8 % en peso) 0.1615g.

Si la reaccion se llevara a cabo al 100% se formarian 0.2884 g de CaCO;

0.0206 g de CaCO3 (formados experimentalmente) requieren  0.0115 g de CaO

La diferencia de gramos inicialmente pesados de CaO menos los consumidos en la

formacién de calcita nos dan 1a cantidad de CaO que quedan sin reaccionar:

Ca0 ginreae. = 0.1615 - 0.0115 = 0.1500 g
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El calcio que entra a la estructura de la montmorillonita se encuentra como C32+; 7
esta cantidad se puede calcular conociendo la siguicnte reaccion:

Ca® + 0¥ - Ca0
Realizando el cdlculo estequiométrico se encuentra que la cantidad estimada de
jones Ca ** que'cntra a la estructura de la montmorillonita es de 0.1071 g, lo que
corresponde a un 92.88 % de 1a cantidad de CaO que inicialmente se pesé del 8 %

en peso.

Para relacionar el tiempo de envejecimiento en el laboratorio con el tiempo de
envejecimiento real, es decir a condiciones atmosféricas, se procedi6 a medir el area
bajo el pico cotrespondiente a d=3.03A y /1o=100 de la calcita de los suelos
tratados con 6xido de calcio cal y envejecidos de manera natural. El area se
relaciond directamente con el porcentaje en peso de CaCO; por medio de la curva
estindar (figura IV.16). A su vez, el porcentaje se transformé a gramos de CaCQ,
formados para luego determinar a cudntas horas de tratamiento corresponden segtin
la grafica de la figura IV.17. Las tablas siguientes muestran los resultados

obtenidos.

Pmcedenc:a del |- AR fco Porcentaje relativo

de C3C03

Pueblo Nuevo 5 13,24 42524

Estacionamiento 6 13.65 4.4476
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mos de CaC0; | = Horas de Semanas de
rmados | tratamientoalas | tratamiento a las
' que corresponden | que corresponden
aproximadamente
42524 0.01222 280.24047 =1%
4.4476 0.01283 317.25578 =2

TablaIV.14. Relacién del tiempo de envejecimiento con el tiempo real a través de muestras
envejecidas de manera natural.

Se observa que un suelo estabilizado con 6xido de calcio y envejecido 6 aftos
corresponde aproximadamente a 2 semanas en la cinética del proceso de
estabilizacién determinada en ¢l laboratorio. La cinética describe un
comportamiento exponencial y la muestra se encuentra lejos de la zona en la que el
proceso de estabilizacién se completa y permanece constante.  Por lo anterior, es
posible asegurar que ¢l suelo de Jacarandas, Querétaro, tratado con cal al 8% en
peso durard muchos afios estabilizado. De acuerdo a fa cinética no hay nada que
indique que el proceso sea reversible, esto es, que el suelo estabilizado recupere sus

propiédades plésticas iniciales.

IV.8 pH

Se determiné el pH de todas las muestras de suelo manejadas, encontrandose que el
suelo natural tiene pH =7. Al adicionar la 6xido de calcio el pH del suelo aumenta
hasta 12. Con el transcurso de los dias va disminuyendo hasta llegar nuevamente

a7. Todas las muestras estabilizadas y envejecidas presentan un pH = 7. Estos
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tesultados son coherentes con ¢l ciclo de descomposicion del carbonato de calcio
propuesto en la seccion anterior. Al adicionarle al suelo el dxido de calcio se lleva
a cabo la reaccién de formacion del hidroxido de calcio, lo que eleva el pH del
suelo de 7 a 12, esta reaccién es conocida en el proceso de estabilizacién como
“reaccién puzoldnica”. Posteriormente, con el paso del tiernpo, se forma carbonato
de calcio y agua en cantidades pequefias con respecto a los iones Ca™ que se
introducen en la estructura, lo que baja el pH nuevamente a 7. Se afirma en
diversos textos (2,12) que al alcanzarse un pH = 12.4 la reaccién suelo - éxido de
- calcio queda satisfecha, los resultados obtenidos en el presente trabajo indican que
no es asi, el proceso de estabilizacién apenas empicza y el proceso contintia.
Cuando el pH regrese a su valor inicial de 7, para este suelo, se podra decir que la

reaccion suelo - oxido de calcio estara satisfecha.
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V., CONCLUSIONES

El método propuesto para el estudio del envejecimiento del suelo a nivel laboratorio
permitié determinar ¢l comportamiento del suelo al ser estabilizado con 6xido de
calcio en un lapso de tiempo razonablemente corto. Fue posible ademas, obtener
una relacién directa con el tiempo real de envejecimiento bajo condiciones
atmosféricas y asegurar que la estabilizacién del suelo de Jacarandas Querétaro con
Oxido de calcio al 8% en peso es una alternativa sumamente eficiente para la

solucion al problema del suelo expansivo.

El suelo arcilloso de la region de Jacarandas, Querétaro, esti constituido

principalmente por montmorillonita, albita y anortita.

Sus propiedades indice lo clasifican como una arcilla de alta compresibilidad o CH.

La adicion del 8% de cal estabiliza al suelo de manera dptima haciéndolo pasar a un
limo de alta compresibilidad 0o MH. E! CaO tiene una accion aglomerante sobre el

suelo y no altera sus fases mineralégicas constituyentes.

Durante el proceso de estabilizacion del sueio se presenta una formacion de
carbonato de calcio que aumenta con el proceso de envejecimiento de manera
exponencial y alcanza su maximo valor a las 1008 horas de tratamiento a partir de
las cuales permanece constante. Aproximadamente un 92.88%, del 8% en peso del
Ca0 inicialmente adicionado, estabiliza la estructura de la montmorillonita

introduciéndose en ¢lla.

No se observan evidencias que indiquen que el proceso de estabilizacion sea

reversible.
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