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Resumen

Una alternativa para el control de plagas en el cultivo del maiz es el uso de bioplaguicidas
formulados con nematodos entomopatdégenos (NEP) encapsulados en matrices granulares
(MGs). No obstante, se ha observado que las MGs carecen de resistencia para su
manipulacion y transporte lo cual ocasiona su deterioro, y en consecuencia, limita su uso.
Este estudio analiza el uso de la cal (C) y ceniza del bagazo de cafia de azucar (CBC) como
aditivos estabilizantes en MGs a base de tierra diatomita (D) y bentonita (B). Se prepararon
diez mezclas las cuales se evaluaron a 3,12, 21 y 30 dias de maduracién. Con las mezclas
se elaboraron un total de 480 MGs; 240 MGs para la prueba de resistencia a la compresion,
160 MGs para la prueba de absorcion y 80 MGs para la determinacién del porcentaje de
supervivencia. Para la realizacion de esta Ultima prueba se encapsularon nematodos
entomopatoégenos (Steinernema glaseri). Los resultados indican que las MGs elaboradas
con la combinacion de 85%B+5%D+10%CBC poseen la resistencia mecanica adecuada
para su manipulacién y transporte; ademas, la velocidad de absorcion registrada contribuye
a la reactivacién de las funciones fisiol6gicas de los NEPs; y finalmente, el indice de
supervivencia obtenido a 21 y 30 dias fue el mas alto con respecto a las MGs de todas las
mezclas ensayadas. Cabe mencionar que el indice de supervivencia en cuestién es mucho
mayor que los reportados en la literatura para otros tipos de mezclas y los cuales obtenidos

en condiciones controladas.



ABSTRACT

An alternative for pest control in corn production is the use of biopesticides formulated with
entomopathogenic nematodes (EN) encapsulated in granular matrices (GMs). However, it
has been observed that the GMs lack of resistance to handling and transportation which
causes deterioration, and therefore this limits their use. This study analyzes the use of lime
(C) and sugarcane bagasse ash (SCBA) as stabilizer additives in granular matrices (GMs)
made of diatomite earth (D) and bentonite (B). To do this ten mixtures were prepared and
evaluated at 3, 12, 21 and 30 days of age. A total of 480 GMs were produced; 240 GMs for
compressive strength testing, 160 GMs for the absorption test and 80 GMs for determining
the survival index. In order to carry out the last test EN (Steinernema glaseri) were
encapsulated. The results indicate that the GMs made with the combination of 85% B+ 5%
D + 10% SCBA have adequate mechanical strength for handling and transportation
purposes; in addition, their absorption rate registered contribute to the reactivating of the
physiological functions of the ENs; and finally, the survival index was the highest obtained
when compared to the GMs of all tested mixtures. It is noteworthy that the survival index
obtained is much greater than those reported in the literature for other types of mixtures and
which were obtained under controlled conditions.
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Capitulo I Planteamiento de la Investigacion

1 Introduccion

El interés creciente sobre la salud humana, ha conllevado a fuertes restricciones sobre el
uso de plaguicidas quimicos y se han implementado estrategias mas saludables, las cuales
se insertan en los sistemas de produccion organica y sistemas de Manejo Integrado de
Plagas (MIP) donde el uso del control biolégico con los bioplaguicidas microbianos ofrece

una solucién viable (Orestes-Eloségui, 2006).

Para el desarrollo de una propuesta viable que satisfaga la idea del MIP se requiere de la
conjuncion de diferentes areas de estudio. El disefio de un bioplaguicida involucra algunas
disciplinas como son: la Ingenieria de los materiales, la ingenieria quimica, la mecanica, la
bioldgica y la agronomia. Antiguamente la selecciébn de materiales se hacia mediante
ensayos de prueba y error. Se tomaban objetos directamente de la naturaleza y
posteriormente se probaba su utilidad. Hoy en dia es necesario conocer con antelacion las
propiedades del material con el objeto de predecir si podra ser util o no para la aplicaciéon

deseada.

El conocimiento de las caracteristicas de los materiales que se emplean en la produccion
del bioplaguicida asi como el método empleado para su produccion atiende a diversos
requisitos generales de disefio. Las consideraciones técnicas de produccion establecen la
produccién de un bioplaguicida por granulacion para el cual la mezcla de polvos y materiales
granulares es de importancia central para la calidad y el rendimiento del producto final
(Bridgwatre, 2012). Sin embargo, el proceso de aglomeracién es dificil y se vuelve mas

complejo al encapsular en dicho granulo entes biol6gicos.

Los nematodos entomopatégenos (NEP), (Rhabditida: Steinernematidae vy
Heterorhabditidae) son excelentes agentes de control biol6gico de muchas plagas insectiles
(Grewal, 1999). Tienen una asociacibn mutualista con una bacteria de la familia
Enterobactericiae. Los NEP del género Steinernema estan asociados con Xenorhabdus, y
los de Heterorhabditis con Photorhabdus (Boemare, 1993). Los juveniles infectivos (JI)
localizan al insecto hospedante (Bedding, 1975) y lo invaden, a través de las aberturas
naturales (espiraculos, boca, ano), y en algunos casos, directamente, por la cuticula de

determinados insectos (Beeding, 1982, Peters, 1994). Una vez dentro del insecto los



nematodos liberan la bacteria que portan en el intestino hacia el hemocele del insecto. Las
células bacterianas proliferan y ocasionan la muerte del insecto hospedante de 24 a 48
horas. Una vez realizada dicha funcion, y agotada la energia proveniente del cadaver,
tienden a diseminarse a otros organismos y repetir el ciclo (Stock y Camino, 1996).

Por lo cual la mayoria de las formulaciones se basan en el principio fundamental de
conservacion de los nematodos en su estado Jl a través de: reservas de energia de
almacenamiento limitadas mediante la restriccion de su movimiento (inmovilizacion fisica)
o reduciendo el consumo de oxigeno por induccion de un estado parcial de anhidrobiosis
(inmovilizacion fisioldgica) (Grewal, 1999).

De tal modo que para que se cumpla este principio se han tenido que probar diversos
materiales y formulaciones que van desde: geles de alginato, soluciones acuosas,

cadaveres, pellet, etc., que permitan la conservacion de los NEP.

Silver (1996) plantea la formulacién en granulos con polvos(pellets) en donde se conserva
la cantidad de humedad y oxigeno requeridas para la sobrevivencia de los NEP, pero en
dependencia de la eleccibn de polvos, incluyen velocidad de disolucion, resistencia
mecanica, aspecto visual, humedad retenida, actividad inicial de agua, estabilidad
microbiana y compatibilidad con la supervivencia de los nematodos

Por tal motivo para la eleccién de los materiales granulares se requiere de la caracterizacion
de los materiales empleados a través de diversas técnicas como lo son: Difracciéon de Rayos
X (DRX), Microscopia Electrénica de Barrido MEB o SEM), Difraccion de Rayos Laser DRL,

Absorcién por Infrarrojo (FTIR), area Superficial, y Composicién Quimica.

Una vez que se hace la caracterizacion se disefian las mezclas con base en la informacion
obtenida, asi como en los mecanismos de aglomeracién que favorezcan las necesidades y

requerimientos del producto final.

Finalmente, para corroborar que la formulacion obtenida de estos materiales sea adecuada
para el almacenamiento y transporte de los NEP se realiza la prueba de resistencia
mecanica a la compresién y su supervivencia de los mismos en diferentes estados de

maduracion de los pellets obtenidos.
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1.1 Planteamiento del problema

El maiz es el principal cultivo basico en México. En 2007, la produccién de maiz cubria 6.82
millones de hectareas, una cuarta parte de las tierras de cultivo en el pais (FAOSTAT,
SEMARNAT, 2010). De éstas, 5.5 millones de hectareas son de maiz blanco para consumo
humano. En términos de produccion, en 2007 se produjeron en México 19.49 millones de
toneladas de maiz blanco. El maiz es cultivado por alrededor de 3.2 millones de agricultores
en el pais, principalmente por pequefos agricultores de subsistencia. La mayoria de los
productores (92%) tiene entre 0 y 5 ha. con muy bajos niveles de productividad y con
rendimientos agricolas limitados; por lo tanto, la produccibn de maiz se utiliza
principalmente para autoconsumo, mientras que productores medianos y las grandes
empresas agricolas (alrededor del 8% de los productores) representan casi el 44 por ciento
de los rendimientos de maiz con mayores rendimientos promedio que van desde 1.8 hasta

3.2 toneladas por ha. Estos datos sélo consideran una tecnologia de riego (secano).

En Oaxaca el maiz tiene un papel fundamental en la vida de sus comunidades en su cultura,
tradiciones, economia y sobrevivencia. La produccion de maiz blanco tiene un rendimiento
promedio de 1.6 toneladas por hectarea (INEGI, 2007). Existen diversos factores, biéticos
y abidticos, causantes de pérdidas en la produccion. El factor abiético es, principalmente,
la infertilidad del suelo y los insectos. Las plagas e infertilidad del suelo sumadas causan
pérdidas superiores al 20% durante la produccién (Garcia Lara, 2007). La plaga de
Phyllophaga spp ataca al sistema radicular del cultivo de maiz ocasionandole fallas en la
germinacion, muerte de plantulas, ausencia de raices, plantas raquiticas, tallo en forma de
cuello de ganso. Las plantas que sobreviven quedan raquiticas y amarillentas; en plantas
desarrolladas el dafio se manifiesta a través del acame, debido al escaso desarrollo del

sistema radicular.

Existen diferentes alternativas para minimizar los dafios que ocasionan las plagas de la
raiz, englobados en el llamado Control Integrado de Plagas, que incluyen las alternativas
de Control quimico, bioldgico y cultural. Es el uso de enemigos naturales, tales como
nematodos entomopatodgenos que infectan el cuerpo de las larvas de la plagas de la raiz al
entrar en contacto con un insecto, son capaces de penetrarlo a través de la boca,
espirdculos y ano para finalmente provocarle su muerte. Los productos biol6gicos no
causan dafio a la salud humana, animales domésticos ni a las plantas; tampoco contaminan

el medio ambiente y las plagas no se vuelven resistentes a estos productos.
|
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El desarrollo de formulaciones (medios) para su transporte y aplicacion de los NEPs en
campo son tecnologias en desarrollo. El encapsulamiento por medio de granulos o pellets
(Connick Jr., et al., 1993), ofrece una buena alternativa de solucion, sin embargo, aun
cuando se ha investigado la produccion de matrices granulares que alojen NEPs no se ha
logrado una resistencia que permita su manipulacién y transporte. Algunos estudios se han
enfocado en la generacion de tecnologia para la produccién de los pellets (Silver, 1996;
Mendoza, 2012; Cruz-Martinez, 2013, Matadamas-Ortiz, 2014) sin la caracterizacion y

analisis de los materiales granulares empleados.

Por lo cual en el presente trabajo se propone el mejoramiento de las propiedades
mecanicas de las matrices granulares a base de tierras diatomita y bentonita para alojar
nematodos entomopatdégenos. EI mejoramiento se evaluard a través de las pruebas de
resistencia a la compresién axial para su manipulacion, de absorcién capilar para asegurar
la emergencia de los NEPs en campo, y de supervivencia de los NEPs para cada una de

las propuestas.

1.2 Justificacion

La presente investigacion se justifica a través de su impacto econdémico, normativo,

ambiental, tecnolégico y cientifico.

1.2.1 Impacto econémico

Aunque la demanda de productos bioplaguicidas ha aumentado significativamente desde
2003 los ingresos globales de los nematodos han sido planos, los factores tales como el
costo, tiempo de conservaciéon, manipulacién, mezcla, la cobertura, la compatibilidad y los
margenes de beneficio para los fabricantes y distribuidores han contribuido al fracaso de
NEP para penetrar en muchos mercados o ganar cuota de mercado significativa en los
mercados actuales (Lawrence y Georgis, 2012). Sin embargo, la formulacién en pellets
pretender reducir los costos de insumos en el control de la plaga de Phyllophaga spp
mediante el menor empleo de energia y mano de obra. En la produccién del pellet se

pretende emplear materiales de bajo valor econémico y de facil adquisicion.
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1.2.2 Impacto normativo

Cuando se emplean nuevas tecnologias para el usos de microorganismo bioldgicos se
debe considerar las normas que entorno a la aplicacion existen. En el caso de los NEPs,
Steinernema glaseri esta exentos de registro por la Agencia de Proteccion del Medio
Ambiente (EPA) de los Estados Unidos y gran parte de Europa, debido a que se ha
comprobado que no representan un riesgo para el ser humano ni para el medio ambiente
(Kaya y Gaugler, 1993).

A nivel internacional existe la norma para medidas fitosanitarias (NIMF) que menciona las
directrices para la exportacion, el envio, la importacion y liberacion de agentes de control
biolégico y otros organismos benéficos (NIMF No 3, 2005). Para la agricultura mexicana la
NOM-037-FITO-1995 menciona que la aplicacion de nematodos entomopatbégenos para el
control de las plagas y enfermedades del suelo es considerada como agricultura organica.
El desarrollo de nuevos bioplaguicidas estimula la modernizacion de la agricultura y sin
duda reemplazara gradualmente a los plaguicidas quimicos. Cuidando siempre que éstos
no alteren las condiciones de suelo conservando lo establecido en la norma oficial mexicana
NOM-021-SEMARNAT-2000, que establece las especificaciones de fertilidad, salinidad y
clasificacion de suelos, estudio, muestreo y analisis. Los materiales granulares (puzolanas

naturales) esta normado su uso por la especificacion ASTM C618.

1.2.3 Impacto ambiental

Ante la problematica del establecimiento de monocultivos la proliferaciéon de plagas y el uso
irracional de plaguicidas quimicos es necesario desarrollar alternativas amigables con el
ambiente para el control de plagas. Por sus caracteristicas los NEPs son una eficaz
alternativa de control biolégico (Georgis 1992; Lacey and Shapiro-llan, 2008) que
complementan bien dentro de un programa de manejo integrado de plagas (MIP), ademas,
se ha comprobado que no representa riesgo para la diversidad floristica, faunistica y al ser

humano (Kaya y Gaugler 1993).

Los bioplaguicidas son eficaces en el control de plagas agricolas sin causar dafios graves
al ambiente o empeorar la contaminacion del medio ambiente. La investigacion y el
desarrollo de su aplicacion practica en el campo se enfocan a mitigar la contaminacién
ambiental causada por residuos de plaguicidas quimicos, aunque por su naturaleza

biolégica también promueven el desarrollo sustentable de la agricultura. En la produccion
|
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agricola en ambientes libres de contaminacion los bioplaguicidas son sustitutos ideales para
sus homadlogos quimicos tradicionales (Leng et al., 2011).

1.2.4 Impacto cientifico

La formulacion de nematodos entomopatdégenos en pellets ha presentado bajo tiempo de
supervivencia (Giron 2008, Mendoza 2012); tomando como factor determinante la pérdida
de humedad del pellet. Silver (1996) menciona que se ha observado que los nematodos
formulados en granulos tienen un indice metabdlico retardado, medido por ejemplo por el
reducido consumo de oxigeno. Asi, no solo viven durante mas tiempo sino que mantienen
durante largo tiempo su patogenicidad. Esta formulacion permite un almacenamiento
prolongado, una liberaciéon gradual que permite la reactivacion de las funciones de los
NEPs.

Por lo cual, la investigacion esta orientada a generar conocimiento sobre la formacion del
granulo o pellet, la estabilizacion fisica y quimica a través de los diversos mecanismos de
enlace de las particulas que conforman la matriz granular para alojar NEP (Steinernema

glaseri).

1.2.5 Aspecto tecnoldgico

La mezcla de polvos y materiales granulares es de importancia central para la calidad y el
rendimiento de una amplia gama de productos. Sin embargo, el disefio de un proceso y el
funcionamiento del mismo son muy dificiles. No hay datos incluso registrados para contar

cémo la calidad de las mezclas depende de la seleccién del mezclador (Bridgwater, 2012).

Debido a la naturaleza y tamafio de los granulos, se pretender proporcionar los

requerimientos necesarios a los nematodo (Silver, 1996) para su supervivencia.

1.3 Antecedentes

La granulacién en si misma es un tema muy amplio. En este caso, una matriz granular o
aglomerado, se refiere a un cuerpo que se compone de particulas constituyentes que se
mantienen unidas. La unién entre particulas obedece a diferentes mecanismos de enlace
gue pueden ser fisicos o quimicos o ambos, todo depende de las caracteristicas de los
materiales que se empleen. Para ello se recurre a las técnicas de estabilizaciobn que

bésicamente pueden ser; fisicas, quimicas y mecanicas, mezclando dos o0 mas materiales
]
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con caracteristicas complementarias, o emplear diversos aditivos que actuen fisica y/o

guimicamente sobre las propiedades del material a mejorar.

La estabilidad quimica y fisica en la produccion de matrices granulares que contiene
nematodos entomopatdgenos involucra métodos de encapsulacion que varian segun la
naturaleza de las aplicaciones y objetivos. Algunos métodos incluyen la emulsion, el secado
por pulverizacion, extraccion con disolvente / evaporacion, la coacervacion, la gelificacion
ionica, y extrusion (Johnet al., 2011). La union de las particulas modifican las caracteristicas
bioldgicas y de estabilidad quimica y fisica del producto.

Las propiedades de las matrices granulares dependen principalmente del tipo de materiales
puzolanicos mas el aditivo. El uso de hidroxido de calcio+ agua como activador de
reacciones puzolanicas es generalmente considerado como una sustancia segura debido a
sus propiedades no téxicas, simplicidad de manipulacion, propiedades de mejora, y

aplicaciones de remediacion de suelos acidos (Gray, 2006).

La adicion de arcillas puzolanicas produce excelentes matrices para la liberacion de
compuestos (Berli, 2013). La bentonita es una especie de roca sedimentaria que es rica en
esmectita, que tiene algunas propiedades excelentes tales como la buena absorcion de
agua,buen indice de hinchamiento, y la capacidad de transportar de farmacos a causa de
su estructura de cristal Unico (Gunister et al., 2007 y Wu et al., 2008). La diatomita es una
roca sedimentaria (Karatepe, 2004), porosa de peso ligero (Oladoja et al., 2016), compuesta
de algas marinas con un exoesqueleto siliceo de la clase Bacillarieae (Karatepe, 2004). La
mezcla de Ca (OH).y diatomita hidratados en diferentes condiciones producen reactivos de

SO, absorbentes.

El tiempo empleado en la generacién de las matrices granulares de acuerdo a Schaefer
(2001) influye en la fuerza del granulo pues aumenta la densificacion gradual como el
tiempo de proceso de granulacién se extiende. El proceso de densificacién conduce a una
reduccién en la porosidad del granulo, un aumento en el embalaje de particula primaria y el
transporte del aglutinante a la superficie de los granulos. Esto esta de acuerdo con el trabajo
de Fu et al. (2004b), en donde los autores observaron que la porosidad del granulo humedo
reduce con el tiempo de granulacion y esto es debido a la consolidacién, o proceso de
densificaciéon. Ademas, Fu et al. (2004c) estudiaron el impacto de la rotura de granulos

humedos de diferentes tiempos de granulacion. Encontraron que la velocidad de impacto
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critico requerido para la rotura aument6 aproximadamente linealmente con el aumento del

tiempo de granulacion.

De acuerdo con Fu et al. (2004b) y Fu et al. (2004c), resultan convenientes los resultados
para la produccién de matrices granulares que contengan nematodos entomopatégenos y
evaluacion a diferentes edades de maduracion. Dicha aplicacion vislumbra la integracion
de la estabilizacion quimica y fisica (mecanismos de enlace temporales y permanentes de
las particulas) y la estabilizacion mecanica a través del método de granulacion.

La formulacién de los NEP alojados en matrices granulares se desarrolla para mantenerlos
en su estado de Juvenil Infectivo (JI) y ademas obtener un producto que garantice la entrega
de los nematodos vivos al consumidor, asi como para incrementar la estabilidad de los
mismos en un periodo de almacenamiento mayor. La baja supervivencia de los nematodos
entomopatégenos en condiciones de almacenamiento sigue siendo una limitante para la

produccion masiva de plaguicidas biolégicos (Grewal, 2002).

Uno de los primeros reportes, sobre formulaciones comerciales de nematodos, fue
realizado por Nickle (1980), y de ahi le han continuado con el empleo de las arcillas que ha
sido comun en formulaciones agroquimicas, por lo cual Bedding (1991) formulé una capa
de nematodos entre dos capas de arcilla (sandwich). Estas arcillas (atapulgita, kieselguhry
diatomaceas), al tener propiedades adsorbentes y absorbentes, propician la remocion de
agua de la los NEPs y provoca una deshidratacion parcial de los mismos.

De forma general, los componentes de la formulacion de un pellet es: un ingrediente activo
y un vehiculo o excipiente, constituido a su vez por un material base y aditivos (Garcia-
Triflanes, 2010). En aplicaciones extensivas es indispensable con un proceso mecanizado
de elaboracion que provea suficientes volimenes de producciéon, con oportunidad,

accesibilidad, costos y calidad adecuados (Garcia-Trifianes, 2010).

En las formulaciones de NEP, el ingrediente activo son los nematodos entomopatdgenos,
los excipientes utilizados son granulos, liquidos, geles y cadaveres. Los materiales base
utilizados son sdlidos y liquidos y como aditivos se han utilizado diversas sustancias con
diferentes funciones, como: absorbentes, adsorbentes, emulgentes, surfactantes,
espesantes, antioxidantes, humectantes, dispersantes, antimicrobianos y protectores

contra rayos ultravioleta (Grewal 2002; Sharma et al., 2011).
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Entre los primeros intentos de formular los nematodos estuvo la mezcla homogénea con
carbén activado (Yukawa, 1985). Esta formulacion no tuvo éxito, debido al alto costo de
este material, lo desagradable de su manipulacion y a la carencia de estabilidad del
producto a temperatura ambiente.

Al mismo tiempo, Kaya y Nelsen (1988) emplearon la técnica de encapsulacion en una
matriz polimérica (Alginato de calcio). El método se emple6 no solo para encapsular a los
nematodos, sino también con las semillas, para el control profilactico de las plagas (Kaya,
1988). Este material es biodegradable, lo cual permite el escape de los nematodos de las
capsulas. Los nematodos formulados de esta forma probaron ser estables durante 8 meses
en envases cerrados a 4°C y durante 3-4 meses a temperatura ambiente. No obstante, para
su aplicacion se requiere de la adicion previa de citrato de sodio, con el objetivo de liberar
los nematodos de la matriz del gel de alginato, lo cual significa tiempo consumido en el paso

de extraccion.

Este problema, unido al gran nimero de tamices plasticos y envases que necesita este tipo
de formulacién, la invalidaron para el uso a gran escala, especialmente en la industria
profesional de césped (Grewal, 1999). Pezowics et al. (1997) compararon varias formas de
almacenamiento y encontraron que el mejor método para almacenar los nematodos fue el
uso de las capsulas de estas matrices, seguido por formalina al 0.1% y las esponjas

sintéticas microporosas.

Capinera and Hibbard (1987) elaboraron granulos con harina de alfalfa con S. feltiae para
el control de Melanoplus spp logrando una efectividad de 78.1%. Ademas Connick et al.
(1994) desarrollaron granulos (llamados Pesta) con harina de trigo, en el que encapsularon
nematodos a S. carpocapsae con supervivencia menor a las 6 semanas a 21 °C. Sin
embargo, la harina de trigo y el alto contenido de humedad propiciaban el crecimiento de
hongos y bacterias. Por lo anterior, Connick et al. (1994) agregaron un 0.2% de
formaldehido a la mezcla de harina de trigo, bentonita, caolin y turba, con el que lograron
almacenar S. carpocapsae durante 26 semanas a 21 °C, los que al ser liberados causaron
100% de mortalidad de polilla de la cera (Galleria mellonella). Estos granulos fueron
evaluados por Nickle et al. (1994) en invernadero contra las larvas de gusano de la raiz del
maiz (Zea mays) y escarabajo de papa, logrando efectividades mayores al 90%. Silver et
al. (1995) elaboraron granulos con tierra de diatomeas, hidroxietilcelulosa, silice amorfa,
silice hidrofoba de pirolisis, lignosulfonato, almidén modicado, almidén pregelatinizado,
|
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arcilla atapulgita y arcilla pregelicada, en los que encapsularon nematodos Steinernema
carpocapsae. Silver, (1996) empleo diferentes materiales como diatomita, alginato,
atapulguita, etc., en diferentes proporciones, asi como nematodos entomopatégenos y
elaboro los pellts por granulacion rotatoria continua. Midio el contenido de humedad de los
pellets asi como la cantidad de oxigeno requerida para la supervivencia de los NEPs.
También Navon et al. (1998) encapsularon S. riobrave en granulos de alginato de calcio
con adicién de levadura, logrando el control de larvas de S .littoralis que se alimentaban de
los granulos. Después Navon et al. (2002) encapsularon nematodos entomopatdgenos en
granulos de alginato de calcio para el control de Spodoptera littoralis and Helicoverpa
armigera, en donde el tiempo de gelificacién prolongado de la mejora de gel fue suficiente

para la pulverizacién de la mezcla antes de la gelificacion.

Ante el gran interés de aplicar los nematodos entomopatdégenos de forma directa al campo,
Hiltpold et al. (2012) desarrollaron una solucién con una alta concentracién de iones de
Ca+2 a la que se adicioné alginato, resultando la formacién de una cubierta esférica que
rodea un nucleo liquido; el ndcleo liquido se obtuvo mezclando agua desmineralizada con
gluconolactato donde fueron vertidos los nematodos entomopatégenos H. bacteriophora. El
principio de encapsulacion empleado fue la esterificacion inversa. En ensayos de campo,
los NEP asi encapsulados fueron mas eficaces en el control de plaga que los rociados en
agua para el control del gusano de la raiz del maiz Diabrotica virgifera virgifera. Esta
formulacién representa un avance para su aplicacion directa al campo, pero el reducido
namero de nematodos por granulo presentan un inconveniente para su distribucion y

aplicacion masiva.

Sin embargo, se requieren estudios en esta formulacién como los reportados por Antoniuk,
(2005) que describe el comportamiento de la deformacién y rotura de granulados sometidos
a compresion y obtenidos por lecho fluidizado. Los materiales empleados en cada una de
los granulos esféricos fueron; Al,Os;, Kostrolith zeolita sintética y benzoato de sodio
(CsHsCOONa). Obteniendo parametros de resistencia del granulo con respecto al tamafio
y peso, desplazamiento-deformacion al aplicar una fuerza axial, caracteristica de materiales

plasticos y elastico.

Kawatra et al (2002) menciona que para una mejoramiento de la resistencia de los pellets

de bentonita se le adiciono magnetita. Para su elaboracion la dicion de empleo un tambor
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de granulacion, que gira a 25 rpm.Midio la resistencia a la humedad-al impacto, resistencia

a la compresion en humedo y la resistencia a la compresion en seco.

Mendoza, (2012) elaboré pellets de 100% de tierra diatomea y agua bidestilada,
encapsulado mecénicamente bajo el principio de rodadura desarrollado por Espinosa
(2005), en donde obtuvo una supervivencia de 56% en el dia 15 después de ser
encapsulado. De igual modo evalud y alcanz6 una dureza del pellet de 82.51 a 121.25

g/mm.

He, et al (2015) elabord pellets para formular biofertilizantes con bentonita calcica y alginato
para encapsular Raoultella planticola Rs-2, midié la biodegradabilidad, y la velocidad de

liberacion. Concluyo que esta formulacion es de viable de utilizar y de aplicacion al campo.

Por lo anterior el presente trabajo pretende mejorar la resistencia mecéanica de las MGS a
través de la aplicacion de aditivos. Tal aplicacién de aditivos debe tener las condiciones de
humedad que le permitan a los NEPs adoptar el estado anhidrobiotico. Para asi obtener la
formulacién en pellet del bioplaguicida que no requerira de operaciones adicionales para su

aplicacion directa al campo.

1.4 Objetivo General

Evaluar el efecto de la incorporacién de aditivos en la resistencia a la compresion axial de
las MGs que alojan NEPs, para mejorar su almacenamiento y transporte

1.4.1 Objetivos especificos

1. Realizar la caracterizacion de los materiales utilizados para la elaboracion de las
MGs mediante el analisis de composicién quimica y utilizando las técnicas de
difraccion de rayos X (DRX), Espectroscopia de infrarrojo FTIR, difraccion de rayos
laser (DRL), Area especifica (BET) y microscopia electronica de barrido con el fin

de obtener informacién relevante para su manejo y uso. .

2. Proponer los porcentajes de adicién de los materiales estabilizantes y elaborar las
diferentes mezclas de las cuales se prepararan las MGs para su posterior

caracterizacion.
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3. Evaluar la resistencia mecéanica a la compresion axial, energia de deformacion
(trabajo) y absorcion capilar de las MGs elaboradas con las diferentes mezclas en
diferentes estados de maduracion.

4. Evaluar el porcentaje de supervivencia de los NEPs encapsulados en MGs
elaboradas con las diferentes mezclas.

1.5 Hipoétesis

v' La incorporacion de aditivos estabilizantes en diferentes proporciones a los
materiales base para la produccién de MGs (Diatomita y Bentonita) mejora su
resistencia a la compresién, energia de deformacidén, absorcion capilar vy

supervivencia de los NEPs.

v' El aumento en la edad de maduraciéon de las matrices granulares contribuye al
incremento en su resistencia a la compresion, energia de deformacién, absorcion
por capilaridad y supervivencia de los NEPs.

v/ Existe una interaccién entre el tipo de mezcla utilizada para la elaboracién de la MG
y la edad de maduracion; es decir, el efecto de los aditivos en las propiedades de

las MG es diferente conforme pasa el tiempo.
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Capitulo II Marco Referencial

2.1 Marco Conceptual

En este apartado se presentan en orden alfabético los conceptos mas importantes para el
entendimiento de ciertos procesos, materiales y procedimientos utilizados en el presente

estudio.

2.1.1 Anhidrobiosis (tolerancia a la desecacion)

Los nematodos son organismos acuaticos y necesitan una pelicula de agua que rodea su
cuerpo al moverse (Norton, 1978). A pesar de que tienen necesidades de agua estrictos en
la mayoria de sus etapas de vida, algunos nematodos de vida libre (parasitos de los
animales o plantas) pueden sobrevivir a la desecacion por largos periodos (Cooper y Van
Gundy, 1971; Warthon, 1986). Estos nematodos sobreviven a la desecacion en un estado
llamado Anhidrobiosis al que se llega por lo general después de una lenta tasa de pérdida
de agua (Crowe y Madin, 1975). Sin embargo, los nematodos entomopatdégenos no entran
en un verdadero estado de Anhidrobiosis ya que no pueden vivir en ausencia completa de
agua y se clasifican de manera correctamente como anhydrobiontes quiescentes
(Womersley, 1990), (Grewal, 2006).

2.1.2 Ceniza de bagazo de cafia (CBC)

Es producida en las calderas de la industria del azucar, también se ha estudiado
como material puzolanico prometedor.A pesar del hecho de que la mayor parte de
la investigacion sobre CBC se ha centrado en su uso como material complementario
en el hormigén. Con el fin de producir CBC con actividad puzolanica, se requiere de
la reduccion de tamafio bajo contenido de carbono, superficie especifica alta para

la obtencion de una mayor resistencia a la compresion y baja permeabilidad al agua.

2.1.3 Estabilizacion

La nocién de estabilidad es aquella que hace referencia a la permanencia de las
caracteristicas de un elemento o de una situacion a través del tiempo, de su condicion de

estable o constante. La estabilidad puede ser aplicada como caracteristica a determinados
|
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fendmenos fisicos, siempre que se mantenga la idea de constancia y permanencia de los

elementos que componen a tal fenémeno.

Por lo general, la nocién de estabilidad se relaciona con un sinfin de fenémenos de tipo
fisico o natural que se dan en el ambiente y que tienen por caracteristica principal el
mantenimiento de sus elementos en determinadas condiciones a través del tiempo. Esto
quiere decir que la estabilidad es asi la presencia de componentes que se mantienen como
tales independientemente del cambio de otros factores externos. Un caso de estabilidad
para las ciencias naturales podria ser la permanencia de las caracteristicas de la materia,
por ejemplo, la estabilidad del agua de un recipiente. Si ésta cambiara su volumen, su
movimiento 0 sus componentes esenciales, la estabilidad ya no seria para ella una

caracteristica.

2.1.4 Estabilizacion Fisica

Este tipo de estabilizacion se concentra en la estabilizacion granulométrica, conocida
tambien como ligante arcilla-agua. Para la conformaciéon de una mezcla bien equilibrada

gue propicie la cohesién y plasticidad necesaria que requiera el sistema.

Con un proceso de elaboracion adecuado - distribucién, mezclado, humedad vy
compactacion-; y un proporcionamiento de la mezcla, el material resultante presenta los

valores de estabilidad (resistencia al corte, a la compresion, flexién, etc) altos.

2.1.5 Estabilizacion Quimica

La estabilizacion quimica es una tecnologia que se basa en la modificacion de la naturaleza
del material mediante la aplicacion de un aditivo. Muchos aditivos tales como cemento, cal,
emulsiones de asfalto, materiales bituminosos y subproductos naturales e industriales han
sido probados para mejorar las propiedades mecanicas y para mejorar la durabilidad de un
elemento. La concentracion o cantidad de aditivos va a depender de objetivo final de la

aplicacion.

2.1.6 Matriz granular

Se le llama asi a la formacion del granulo inicamente con los materiales pulverulentos y un
liquido aglutinante. Se caracteriza porque el mineral fino se aglomera en forma de bolitas
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con un cierto grado de humedad, y luego, en otra segunda operacion, esas bolitas crudas

(“en verdes”) se endurecen por metodos apropiados.

Estas esferas que se obtienen en el proceso de peletizacion se conocen como
pellas, y se podria decir que son particulas producidas por aglomerados finos de

mineral concentrado, con caracteristicas quimicas y fisicas bien definidas

2.1.7 Nematodo

Comunmente se les llama lombrices o gusanos redondos, su cuerpo es translicido
generalmente alargado y cilindrico. El cuerpo esta cubierto por una cuticula celular elastica.
Los nematodos tienen sistema excretor, nervioso, digestivo, reproductivo y muscular pero

les falta el sistema circulatorio y respiratorio.

Los insectos sirven de vector o medio hospedero para numerosos nematodos parasitos de
vertebrados (Levine, 1968; Schimidt and Roberts, 1985). En algin momento el insecto

vector es afectado por la presencia del nematodo matandolo.

2.1.8 Nematodo entomopatégenos

Los nematodos son gusanos cilindricos no segmentados cuyo tamafio solo permite
visualizarlos por microscopia. Se pueden dividir en dos grandes grupos, los de vida libre y
loa parasitos. Los nematodos parasitos a su vez se dividen en parasitos de plantas
(fitopatdgenos) y parésitos de animales (parasitos de vertebrados y parasitos de

invertebrados).

El grupo mas importante de los nematodos de invertebrados parasitos es el de los
nematodos entomopatégenos (NEP), que son nematodos parasitos de insectos. Son
ampliamente utilizados como agentes de control biolégico que pueden suprimir o evadir la
defensa inmune del huésped a la entrada en los insectos. Los nematodos entomopatégenos

de los géneros Heterorhabditis y Steinernema son eficientes agentes de control bioldgico.

Los NEP presentan una relacion simbiotica con una bacteria (Xenorhabdus y Photorhabdus,
para los Steinernrmatidae y Heterorhabditidae, respectivamente) que les cofiere las

particulares caracter sticas del complejo nematodo-bacteria.

Dentro del ciclo de vida de los nematodos entomépatogenos hay un estado llamado

infectivo juvenil (J1) que es la Unica etapainfectiva y de vida libre de su ciclo. En esta fase
|
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puede sobrevivir varios meses en el suelo sin alimentarse, buscando activamente

hospedadores.

2.1.9 Pellets

Es la aglomeracion del mineral finamente molido o un concentrado por la adicién de aditivos
y determinada cantidad de agua para darle forma de particulas esféricas (Pellas verdes) las
cuales son endurecidas por diversos metodos.

La peletizacion tiene gran aplicacion en el caso de materiales en forma de particulas muy
finas. Es frecuente exigir que la granulometria de la materia prima sea inferiores a 0.200mm
y que el 70% sea inferior a 0.075mm, ya que con particulas de mayores tamafios, se obtiene
pellas defectuosas. Para la presente investigacion el termino pellet es empleadocuando la

matriz granular contiene nematodos entomopatégenos.

2.1.10 Puzolanas

La norma ASTM C 618 define las puzolanas de la siguiente forma:

“Las puzolanas son materiales silicios o siliciosos y aluminosos, los cuales por si solos
tienen muy poco o ningun valor cementante; sin embargo, finamente divididas y ante la
presencia de humedad, reaccionan quimicamente con el hidroxido de calcio a la

temperatura ambiente para formar compuestos que poseen propiedades cementantes”.

Generalmente los materiales puzolanicos presentan un alto contenido de silice (SiO,) y/o
alimina (AlOs) en estado vitreo, caracterizado por tanto por su baja cristalinidad. En
ocasiones también contiene minerales inactivos en distintas proporciones, tales como

cuarzo, feldespatos, magnetita, etc.

2.1.11 Solido amorfo

El sélido amorfo es un estado sélido de la materia en el que las particulas que conforman

el sélido carecen de formas y caras definidas, y a su vez de una estructura ordenada.

Son sélidos que no poseen estructura ordenada ni con forma definida. Sus particulas
constituyentes presentan atracciones los suficientemente eficaces como para detener el
flujo de una sustancia, dando como resultado una estructura rigida y medianamente dura.

Al quebrarse un sélido amorfo, esto produce en él caras y bordes irregulares, a altas
|
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temperaturas estos lentamente comienzan a fundirse pasando del estado sélido a un estado
liquido. Estos no presentan una disposicion interna ordenada (sin patrénordenado), algunos
son denominados vidrios o liquidos sobreenfriados.

Estos sélidos a altas temperaturas son capaces de transformarse en liquidos, donde sus
particulas constituyentes poseen libertad de movimiento, y al disminuir la temperatura
lentamente la energia cinética de las particulas va disminuyendo llegando a producirse un
acomodamiento entre ellas. Por otro lado, si el enfriamiento se produce rdpidamente y
debajo del punto de fusién (sobre enfriamiento) originAndose gracias a las menores
vibraciones una contraccion térmica, no permitiendo el rodenamiento de las particulas
aumentado asi la viscosidad(no permitiendo apreciar el flujo) y adquiriendo las propiedades

de un solido, como por ejemplo:rigidez,dureza,forma,volumen definido, etc.

2.1.12 Suelo

Agregados naturales de particulas minerales granulares y cohesivos separables por medios
mecanicos de poca energia o por agitacion con agua. El suelo se forma gracias a la
combinacién de cinco elementos, que ademas interactian entre si, como ser: material
parental, topografia, clima, tiempo y organismos vivos y si se analiza su composicion,
encontraremos cuatro componentes: materia mineral, materia organica, agua y aire. El
material mineral se encuentra representado por pequefios pedazos de rocas y minerales
de varias clases, siendo la grava, la arena, la arcilla y el limo las particulas inorganicas mas
importantes que se observan en estos. En tanto, el componente organico esta dado por las
plantas destruidas y resintetizadas parcialmente y los residuos de los animales. Este
material de origen bioldgico forma parte de los procesos de reciclado correspondientes a
los ciclos del carbono y del nitrégeno en la naturaleza. Asi, la materia organica (procedente
tanto de los animales y vegetales muertos y en descomposicion como de las excretas de
NUMerosos seres vivos) pasa a integrarse al suelo, en lo que constituira una definitiva fuente
de materias primas para que los vegetales sinteticen su propio alimento a partir de estos
componentes. Vale destacar que la accién de las formas de vida que pueblan las capas del
suelo (hongos, bacterias, protistas, lombrices, otros invertebrados) resulta cardinal para un

mejor procesamiento y aprovechamiento de todos estos productos.
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2.1.13 Resistencia a la compresion.

La capacidad del aplanado para soportar peso muerto mas, la carga de servicio y la carga
por viento son propiedades fisicas de interés. La resistencia a la compresion es el
méaximo esfuerzo de compresion que un material es capaz de desarrollar. Con un
material quebradizo que falla en compresion por ruptura, la resistencia a la
compresion posee un valor definido. En el caso de los materiales que no fallan en
compresion por una fractura desmoronante (materiales ductiles, maleables o
semiviscosos), el valor obtenido para la resistencia a la compresion es un valor
arbitrario que depende del grado de distorsion considerado como falla efectiva del

material.

La palabra supervivencia es utilizada para sefialar la capacidad de sobrevivir que puede
poseer cualquier tipo de ser vivo. Normalmente se aplica cuando se logra sobrevivir a un

determinado evento que justamente puso la vida en peligro.

2.2 Marco Teorico

Técnicamente, el método para la produccion de agregados es principalmente un método de
granulacion, también llamado peletizacion, que ha sido objeto de muchos estudios (Geetha,
2009; Shanmugasundaram, 2010) y aunque el proceso de granulacién es una técnica
conocida en todo el mundo en la produccién de agregados artificiales, no ha sido
ampliamente utilizado en el sector de la construccion (Malensék, 2015). La mezcla de
polvos y materiales granulares es de importancia central para la calidad y el rendimiento de

una amplia gama de productos (Bridgwatera, 2012).

Los agregados se caracterizan por poros de diversos tamarfos y formas, que se distribuyen
uniformemente a través de sus secciones transversales (Geetha, 2010).Alternativamente,
los agregados se pueden producir mediante la mezcla de materia prima con aglutinantes

tales como el cemento, el agua y alcalinos-activadores (Palomo, 1999).
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2.2.1 Estabilizacion quimica

La granulaciéon, también conocido como aglomeracion o formacion de bolas, es el proceso
en el que las particulas originales todavia pueden distinguirse (Ennis and Litster, 1997).En
los procesos de granulacion en himedo el liquido se une las particulas entre si por una

combinacion capilar y las fuerzas viscosas hasta formar granulos grandes (Figura 2.1).

Por lo tanto, cada vez es mas comun para el estudio de granulacién o peletizacion el analisis
en tres conjuntos de procesos (Ennis, 1998; Mort, 1999; Butensky, 1971; Tardos, 1997):

humectacion y nucleacion; consolidacion y crecimiento, y desgaste y rotura.

(1) Wetting & Nucleation

(ii1) Attrition & Breakage
- ®
- - .. ’ -
R e '
3 . . w .
.

Figura 2.1 Esquema del proceso de granulacion (Ennis, et al. 1997).

En general las etapas de aglomeracién se pueden describir de la siguiente forma:

1. Humectacién y nucleacion, donde el aglutinante liquido se pone en contacto con un
lecho de polvo seco, y se distribuye a través del lecho para dar una distribucion de
granulos de nucleos (Figura 2.2a);

2. Consolidacion y crecimiento, donde las colisiones entre dos granulos, granulos y polvo
de alimentacion, o un granulo y la punta de los equipos de compactacion de granulos

propician el crecimiento (Figura 2.2b); y
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3. Desgaste y rotura, en granulos himedos o secos que se rompen debido a un impacto,

desgaste o compactaciéon en el granulador o durante la manipulacién

subsiguiente.

Mojado Crecimiento Consolidacion Ruptura

+ +

Pérdida de liquido,
aumento de densidad

Etapas en el proceso de aglomeracion

Spraying Molstening Solidifying  Finished sggomente

oo

Binder droplats Liauid bridge Solid bridge

Spraying Moistening Solidifying  Finished aoghomarate
A A
A 0AD
o v -
1 -
AN o ' A
ol Pl =0
| ) Luwdu'
sinder droplets Uguid bridge  Solid bridge
Aglomeracion
@ Liquid
S 3 Weting_ S0 nucisation
> ~ “— N - -
@ Spreading o Consolidation
Solia
" - ®
)y T = + “binder
Dg = Dg >>dp
2 { T nine particles
granule

[T _'_D — e 2a=dg
N -,

7 T fine particles
binder droplat

del producto

Figura 2.2. Mecanismos de crecimiento de granulos: (a) formacion de aglomerados por la nucleacion de particulas;

(b) el crecimiento aglomerado por coalescencia; (c) estratificacion de un granulo revestida de aglutinante; (d)

estratificacion de una gotita de aglomerante parcialmente lleno(Tardos, (1997).

2.2.1.1 Fundamentos de la aglomeracion

El aumento del tamafio de particulas mediante procesos de aglomeracién es un término

genérico que engloba las operaciones unitarias relacionadas con la tecnologia de
|
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materiales pulverizados, de medios granulares y la mecénica de sélidos. Se trata, por tanto,
de una especialidad multidisciplinar de la ingenieria quimica que comprende los procesos
y todas las actividades relacionadas con el manejo y operacién, asi como las interacciones

entre particulas a nivel microscopico y su desarrollo.

El éxito de este tipo de procesos de aumento de tamafio de particula, esta basado en
obtener aglomerados de mayor tamafio mediante la unién de entidades discretas por medio
de fuerzas fisicas de corto alcance ya sean entre unidades elementales o entre particulas
y sustancias ligantes. Dichos ligantes son sustancias que se adhieren quimica o fisicamente
a las superficies del solido y forman uniones entre particulas de material (Mort, 2005).

Por lo tanto el tipo de materias primas y procesos de endurecimiento tiene un efecto
significativo en la microestructura del agregado y en sus propiedades superficiales.

2.2.1.2 Ventajas de la aglomeracion

Las ventajas derivadas del uso de las tecnologias de aumento de tamafio de particula son

las siguientes:
v" Mejorar las propiedades de flujo y de transporte.

v" Proveer dosis especificas de granulados farmacéuticos, alimentos para el ganado,

agroquimicos, etc.

v' Mejorar la salud e higiene en las operaciones de manejo de solidos y minimizacion

de pérdidas de materiales de baja granulometria.
Aumentar la densidad de materiales a granel.
v" Formar mezclas no segregables.

v' Controlar la porosidad y la relacién superficie/volumen (muy importante en el manejo

de catalizadores metalicos).
Controlar la solubilidad en agua (muy importante en productos fertilizantes).

v" Mejorar las propiedades mecanicas y formacion de nuevas estructuras (Industria
ceramica y metallrgica).

v" Mejora del aspecto del producto en busca de nuevos mercados potenciales

(Industria Alimentaria)
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2.2.1.3 Mecanismos de enlace

Los procesos de aglomeracion pueden clasificarse en funcién del mecanismo principal

mediante el cual se unen las particulas formando el producto requerido.

En esencia, el mecanismo de un proceso de aglomeracion engloba aspectos fisicos y
guimicos que causan la adhesion y el enlace entre las superficies de las particulas sélidas
y resulta necesaria la comprensién de los fenébmenos que tienen lugar a nivel microscopico
para que la formulacion y la aplicacién de un modelo de estudio pueda validarse y permita

su implantacion a nivel macroscopico.

Para que el proceso de adhesion sea efectivo, la intensidad de los enlaces formados entre
las particulas primarias debe superar las fuerzas que perturban dicha formacién.

El tamafio de las particulas, la estructura del granulo formado, la cantidad de humedad o la
tension superficial del liquido empleado como ligante determinan la magnitud de las fuerzas

interparticulares.

Rumpf (1962) identificé cinco posibles mecanismos responsables de las fuerzas que operan
durante proceso de aglomeracion, y en ocasiones estan involucrados dichos mecanismos

alternativamente o en paralelo.

Dicha clasificacion incluye puentes solidos ), fuerzas de adhesion por el empleo de ligantes
viscosos Il), puentes liquidos y fuerzas capilares lll), fuerzas de atraccion entre particulas

sélidas V) y V) enlaces de acoplamiento.

A continuacion, se relatan dichos mecanismos

2.2.1.3.1 Puentes solidos

Los puentes so6lidos derivan del material depositado entre las particulas aglomeradas. Su
desarrollo se lleva a cabo mediante difusion de moléculas de una particula a otra a través
de fusion parcial en los puntos de contacto donde se desarrollan las presiones mas
elevadas, especialmente a altas temperaturas. También pueden formarse mediante
reaccion quimica, cristalizacion de sustancias disueltas, endurecimiento de ligantes y

solidificacién de componentes fundidos.

Su fuerza depende del area de contacto, de la intensidad del puente formado por el material,

siendo la porosidad de la estructura formada un factor determinante (Pietsch, 2002).
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Una representacion de este tipo de enlace entre dos particulas puede verse en los

apartados a) y b) de la Figura 2.3.

(a) (c)

(d) (e) (f)

Figura 2.3. Diferentes mecanismos de enlace en procesos de aglomeracion

a) Puentes de sinterizacion parcial; b) Accion de ligantes endurecedores mediante reaccion quimica; c)
Accion de ligantes que forman puentes liquidos; d) Fuerzas capilares; e) Fuerzas moleculares y

electrostaticas; f) Enlaces de acoplamiento.

Fuente: Agglomeration Processes: Phenomena, Technologies, Equipment. Wolfgang Pietsch. Wiley-
VCH.

2.2.1.3.2 Fuerzas de adhesion y cohesion mediante el uso de ligantes

Viscosos

Si hay liquido suficiente en un polvo como para formar una capa inmoévil muy fina, habra un
descenso eficaz de la distancia entre las particulas y un aumento de la superficie de

contacto entre las particulas como se muestra en la Figura 2.4.
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Interacciones moleculares entre substancias polares Fuerzas capilares entre

a) superficie seca . o
b) superficie seca despues de deformacién plastica ::sfup::"::::az‘:" liquida

¢) superficie con una capa de adsorcion de agua

Adaptado de ISBM 0-8247-8376-5 y de ISBM 0 8247-2647-2

Figura 2.4 Fuerzas de adhesién y cohesion con peliculas de liquido inmdvil entre particulas

En consecuencia, aumentara la fuerza del enlace entre las particulas, ya que las fuerzas
de atraccion de Van der Waals son proporcionales al diametro de la particula e inversa y
exponencialmente proporcionales a la distancia de separacion entre ellas, como se muestra
en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 Fuerzas de Van der Waals

Unioén Enlace Distancia de separacién
I6n-dipolo Fuerte 1/r2
Dipolo-dipolo Moderadamente fuerte 1/r3
I6n-Dipolo inducido Débil 1/r4
Dipolo-Dipolo inducido Muy débil 1/r6
Dispersion de Londén Muy débil 1/r6

2.2.1.3.3 Fuerzas interfaciales y presion capilar en liquidos con
movimiento libre

En este tipo de mecanimo de aglomeracion se da la unién entre particulas por Puentes

liquidos y fuerzas capilares en la superficie del agregadocomo se muetra en la Figura 2.5.
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T<Ntan¢

T<Nun¢

b

Fuerzas interparticula y deformabilidad de granulos: las fuerzas
interparticula incluyen fuerzas capilares, fuerzas de resistencia
viscosa y fuerzas friccionales.

Adaptado de ISBN 978-0-8247-2647-8

Figura 2.5 Fuerzas interfaciales con peliculas de liquido mévil dentro de los granulos

En los puentes liquidos, la fuerza de adhesién entre las particulas es funcién de la tension

superficial del sistema liquido/aire (en el caso de una gota de liquido) o de la presion capilar.

La disponibilidad de suficiente humedad para producir una fina capa que rodee las
particulas discretas contribuye a su enlace disminuyendo de manera eficiente la distancia

entre las particulas e incrementando el area de contacto.

Los enlaces formados pueden tener una dureza considerable y normalmente el uso de

ligantes de alta viscosidad conduce a la formacion de enlaces mas fuertes.
Hay tres estados de distribucion del agua entre las particulas (Figura 2.6).

Con niveles de humedad bajos, conocidos como estado pendular, las particulas se
mantienen unidas con anillos de liquido que tienen forma de lente y provocan la adhesion
como consecuencia de las fuerzas de tension superficial de la superficie de contacto liquido-

aire y de la presioén hidrostatica de aspirado que se produce en el puente liquido.

Cuando se ha desplazado todo el aire que habia entre las particulas se alcanza un estado
capilar y las particulas se mantienen por aspiracion capilar en la superficie de contacto

liquido-aire, aunque ahora se encuentra sélo en la superficie de los granulos.

El estado funicular representa un estado intermedio entre los estados pendular y capilar. La
fuerza tensil de la humedad de los granulos aumenta unas tres veces entre el estado

pendular y funicular.
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Ademas de estos tres estados hay uno mas, la gota. Este estado es importante en el
proceso de granulacion cuando se seca una suspension por pulverizacion. En este estado

la gota dependera de la tension superficial del liquido utilizado.

Fuerza de unién interparticular: oy=|N/mm2|
Puentes liquidos (G) I~
Puentes sélidos (S) o
o0 . a
E— _
D = r— !
o0 ° ’
G / ! Fases de la incorporacion de liquido
Estado Pendular 1 Funicular ™
seco antes
dela Sagfracion de ghros: (%))
L " i

granulacién G 20 40 60 80 100
Adicion )( 5
*> del liquido D
de granulacion
<— Secado Capilar Suspens-on

> No necesario, no recomendable I Pendular | Funicular I I Capilar ]

Adaptado de ISBN 84-8174-728-9

Figura 2.6 Distribucion del liquido entre las particulas de un granulo durante su formacion y secado

Una representacion de este tipo de enlace entre dos particulas puede verse en los

apartados c) y d) de la Figura 2.3.

2.2.1.3.4 Fuerzas de atraccion entre particulas sélidas

Dichas fuerzas son de caracter superficial y favorecen la estabilidad del aglomerado

mediante un incremento en la relacion superficie/masa, como:

- Fuerzas moleculares (fuerzas de valencia, fuerzas de van der Waals)
- Fuerzas electrostéticas

- Fuerzas magnéticas

En concreto, las fuerzas de van der Waals resultan de interacciones entre dipolos a nivel
molecular y actian a distancias muy cortas. Por su parte, las fuerzas electrostaticas son de
menor intensidad y se derivan de cambios en las superficies de las particulas. Su
comportamiento depende de la composicion, pues ésta define la conductividad en la

superficie, y por lo tanto las cargas en puntos de alto potencial en las particulas. La
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magnitud de este tipo de interacciones se encuentra en torno a los 0,1 eV y decrece con la
sexta potencia de la distancia entre las moléculas.

El méaximo rango de distancia de las fuerzas de van der Waals esta en torno a 100 nm,

distancia que es elevada si la comparamos con los enlaces quimicos (fuerzas de valencia).

La mayor parte de las superficies de las particulas individuales del material de entrada son
rugosas y presentan protuberancias que aumentan la distancia efectiva entre los centros
de cada particula y disminuyen las atracciones por fuerzas de van der Waals (Pietsch,
1997).

Dado que la rugosidad de los picos en las particulas de menor tamafio es menor en valor
absoluto, la probabilidad de adhesion es mayor para materiales pulverizados de menor
tamafio de particula. Dichas particulas poseen una mayor area superficial y menores

distancias entre ellas lo que genera mayores fuerzas de adhesion.

Este hecho tiene como consecuencia peores propiedades de flujo y fenémenos de

aglomeracion natural espontaneos.

Una representacion de este tipo de fuerzas puede observarse en el apartado e) de la
Figura 2.3.

2.2.1.3.5. Enlaces de acoplamiento

Las particulas de un material pueden acoplarse unas en torno a otras formando una
estructura cerrada, que estara favorecida en los casos en los que la morfologia de las
particulas favorezca dicho acoplamiento. Asi, por ejemplo, las particulas que tengan forma
de fibras o plaquetas seran mas propensas a este tipo de enlaces cuya primera

consecuencia es la disminucién de la densidad aparente.

Este acoplamiento puede ser estandarizado de manera que las particulas encajen de
manera eficaz unas con otras, y la resistencia mecéanica de los aglomerados formados

resulta menor en magnitud comparada con la de otros mecanismos de enlace.

Debe sefialarse que cada particula interacciona en realidad en un entorno tridimensional
de varias particulas que la rodean y los puentes o campos de fuerza se hacen efectivos en
los puntos de coordinacion entre las particulas, a menor porosidad, mayor indice de

coordinacion.
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Los enlaces se forman por unién de las particulas que se adhieren unas a otras para formar
los granulos, y estos enlaces deben ser en consecuencia suficientemente fuertes como para
prevenir la disgregacion del producto acabado y resistir las etapas posteriores de manejo y
transporte (Reynolds, 2005).

La resistencia mecéanica de los aglomerados formados depende fuertemente de la
porosidad y del tamafio de particula de los materiales primarios, mas estrictamente, de su
area superficial especifica (Rumpf, 1970).

La resistencia se correlaciona con la porosidad de acuerdo con una funcién exponencial:
&
o=0,0e"

En la expresién anterior, G expresa la resistencia a una determinada porosidad, o, se
identifica con la resistencia tedrica para un valor de porosidad cero y k es una constante de
proporcionalidad

Algunas de las propiedades que pueden proporcionar una alta resistencia a un compacto
son la baja deformacion elastica, la elevada deformacion plastica, una alta rugosidad
superficial y una baja distribucion de tamafios (Tomas, 2003; Mattsson, 2000).

En los dltimos 40 afos se ha realizado un significativo esfuerzo investigador para intentar
caracterizar, predecir y controlar el desarrollo de la microestructura del granulo. Sin
embargo, no resulta una tarea facil pues, como cabria esperar, materiales con propiedades
diferentes se comportan de manera muy distinta (Roberts, 1985; Matsumoto, 1986;
Alderborn, 1996; Aydin, 1997; Michrafy, 2002; Wu, 2005; Han, 2008).

Por lo cual dados los mecanismos de enlaces se dan las condiciones para que mediante la
energia de activacion se produzca una reaccion quimica dada y al secarse el granulo se
producira la cristalizacion de este material y la sustancia liquida actuarda como un
aglutinante que se endurece. Laformacionde los productos a partir de los reactivos es un
proceso gradual en que los enlaces de los reactivos son rotos en paralelo con la formacion
de los enlaces de los productos. La union en frio facilita la produccion de agregados con un
minimo consumo de energia en comparacion con el agregado sinterizado, que requiere un
tratamiento térmico en el intervalo de 1000 a 1200 C.La unién conseguida por este proceso
es generalmente menos rigida que los obtenidos con otros tipos de union.El analisis de la

microestructura de agregado frio(temperaturas normales)revela que los poros de varios
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tamafios y formas se distribuyen uniformemente a través de su seccion transversal(Zhangy
Gjerv,1990).

La adicibn de aglutinantes como el cemento y cal para mejorar las caracteristicas
agregadas también aumenta la densidad de las particulas.Mejora en la resistencia de
agregado en frios sometidos a diversos métodos de curado como curado al vapor,

esterilizacion en autoclave y el curado normal de aguaManikandan y Ramamurthy (2008).

2.2.1.4 La cal como material estabilizante

La estabilizaciéon del suelo cambia considerablemente las caracteristicas del mismo,
produciendo resistencia y estabilidad a largo plazo, en forma permanente, en particular en

lo que concierne a la accién del agua.

La cal, sola 0 en combinacién con otros materiales, puede ser utilizada para tratar una gama
de tipos de suelos. Las propiedades mineralégicas de los suelos determinaran su grado de
reactividad con la cal y la resistencia final que las capas estabilizadas. En general, los
suelos arcillosos de grano fino (con un minimo del 25 por ciento que pasa el tamiz 200 -
75um- y un indice de Plasticidad mayor que 10) se consideran buenos candidatos para la

estabilizacion.

Cuando se afaden las cantidades adecuadas de cal y agua, el pH del suelo aumenta
rapidamente arriba de 10.5, lo que permite romper las particulas de arcilla. La determinacion
de la cantidad de cal necesaria es parte del proceso de disefio y se estima por pruebas
como la de Eades y Grim (ASTM D6276). Se liberan la silice y la alimina y reaccionan con
el calcio de la cal para formar hidratos de calcio-silicatos (CSH) e hidratos de calcio-
aluminatos (CAH). CSH y CAH que son productos cementantes similares a aquellos
formados en el cemento de Portland. Ellos forman la matriz que contribuye a la resistencia

de las capas de suelo estabilizadas con cal (Manual de estabilizacién con cal, 2004).

2.2.1.4.1 Tipos de cal

La técnica de estabilizacion con cal debe tener multiples consideraciones entre ellas el tipo

de cal a emplear. Por su importancia comercial, los principales derivados de las calizas son:

v Cal

v" Carbonato de calcio

v" Cemento
]
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Cal

Es el producto que se obtiene calcinando la piedra caliza por debajo de la temperatura de
descomposicién del éxido de calcio. En ese estado se denomina cal viva (6xido de calcio)
y si se apaga sometiéndola al tratamiento de agua, se le llama cal apagada (hidréxido de

calcio).
Variedades comerciales
Cal Viva

Material obtenido de la calcinacion de la caliza que al desprender anhidrido carbénico, se
transforma en éxido de calcio. La cal viva debe ser capaz de combinarse con el agua, para
transformarse de Oxido a hidroxido y una vez apagada (hidratada), se aplique en la

construccion, principalmente en la elaboracion del mortero de albafileria.
Cal hidratada

Se conoce con el nombre comercial de cal hidratada a la especie quimica de hidréxido de
calcio, la cual es una base fuerte formada por el metal calcio unido a dos grupos hidréxidos.

El 6xido de calcio al combinarse con el agua se transforma en hidréxido de calcio.
Cal hidraulica

Cal compuesta principalmente de hidréxido de calcio, silica (SiO2) y alumina Al203) o
mezclas sintéticas de composicion similar. Tiene la propiedad de fraguar y endurecer

incluso debajo del agua.

Carbonato de calcio
Es un producto que esté constituido quimicamente por CaCO3, el cual se extrae de rocas
calizas.

Variedades comerciales
Molido
El carbonato de calcio molido es el compuesto quimico de formula CaCO3, obtenido por la
molienda de la roca caliza.
Precipitado
|
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El carbonato de calcio precipitado es el compuesto quimico de formula CaCO3, obtenido
por la precipitacion del calcio en forma de carbonato. Tiene menos impurezas, mas brillo y
morfologia controlada, es usado como relleno y extensor en plastico, pintura, papel y
adhesivos; asi como en productos para aplicacién en alimentos y farmacéutica. Otras

aplicaciones en que puede usarse es en recubrimientos y elastomeros.
Cemento

El cemento es un material aglutinante con finura similar al talco que tiene a la calizacomo
materia prima base, formado por diversos cristales y vidrios que al mezclarse con el agua
producen una jalea de hidrosilicatos de calcio, excelente pegadura capaz de unir
fragmentos pétreos para formar un conglomerado moldeable, durable, resistente e
impermeable a voluntad, adaptable a diversos usos.

Variedades comerciales

Tipo | Cemento de “tipo general”, calificado para un amplio rango de usos, principalmente

para la construccion.

Tipo Il Cemento calificado para la construccién de concreto en general, el cual requiere
moderada resistencia a los sulfatos y moderado calor de hidratacion.

Tipo llICemento desarrollado principalmente para usos de resistencia elevada.

Tipo IV Cemento desarrollado para usos en los que el bajo calor de hidratacion es deseado

en forma particular.
Tipo V Cemento desarrollado para usos que requieren alta resistencia a los sulfatos.

Otros tipos de cemento son:

Cemento natural, fundido a mas bajas temperaturas que el cemento portland y manufactura

bajo especificaciones menos rigidas.

Cemento para pozos petroleros, disefiado para usarse en condiciones altas de temperatura

y presion.
Cemento blanco, elaborado por materias primas con bajo contenido de hierro.

Cemento portland puzolanico, contiene una adicion de material siliceo activo el cual se

combina con Ca (OH)2, liberado durante la hidratacién del cemento.

Cemento plastico y a prueba de calcio, (predominantemente mono aluminato de calcio) para

usos refractarios.
]
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Cemento para albafiileria, contiene tierra fina de caliza y otros ingredientes, usado para
trabajos de albafileria.

Cemento portland de escoria de alto horno, producido por ciertas cantidades de esmerilado,

escoria adecuada de alto horno con cemento clinker portland.

Cemento de escoria, hecho de escoria granulada de alto horno y cal hidratada.

2.2.1.4.2 Reaccion suelo-cal

La adicion de cal a un suelo con una fraccidon de particulas finas relevantemodifica su
comportamiento por una conjuncion de sus propiedades. En esteapartado se describen los
mecanismos que intervienen en este proceso, que seresume fundamentalmente en dos

manifestaciones tipicas:
a) Una modificacion de la textura del suelo; y
b) Un incremento de su resistencia.

Estos hechos se producen en mayor o menor medida segun el tipo de suelos, su
granulometria y mineralogia, y el de la cal empleada, en funcién de su riqueza yactividad.
Su justificacion estd en la alteracion del estado natural de ambos materialespor las

reacciones quimicas que se producen en la interaccion de sus estructuras.

No existe unanimidad entre la totalidadde los mecanismos que intervienen en la reaccion
entre la cal y las particulasarcillosas de un suelo, sin embargo, losesquemas mas
generalmente aceptados y que justifican el comportamiento final se mencionan a

continuacion.

Mecanismos de interaccién de la cal sobre un suelo

En la mezcla de la cal con un suelo arcilloso se producen dos tipos de reaccidbnque se
pueden agrupar segun sus manifestaciones en:

a) Una modificacion “inmediata” de las condiciones de granulometria, textura y compacidad
originada por:

* Intercambio de iones entre la arcilla 'y la cal

* Floculacion de las particulas de arcilla

* Reduccion de la cantidad de agua adsorbida por la arcilla
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b) Una mejora de las caracteristicas resistentes del suelo a medio y largoplazo, producida

por:

Reaccion puzolanica de cementacion

* Carbonatacion

Una primera diferencia entre ambos grupos de mecanismos es, su caracter temporal, ya
que las modificaciones de textura son casi inmediatas, mientras que las resistentes suelen

conllevar un plazo mayor.

La segunda diferencia estriba en su generalizacion. Mientras que el primer grupo de
modificaciones es aplicable a casi todos los tipos de suelos arcillosos, las mejoras de
resistencia se producen en mayor o menos medida, o incluso no llegan aocurrir, en funcion

de la mineralogia y tipos de suelos.

Finalmente, la tercera gran diferencia es la necesidad de cal precisa paraalcanzar los
efectos. En la mayoria de los casos la frontera o delimitacién a partir dela cual se inicia el
segundo grupo de mecanismos es la cantidad de cal. Puededecirse que las primeras dosis
de cal van destinadas a la modificacion de la texturay granulometria, y que para mejorar las
caracteristicas resistentes es preciso superaresta primera proporcion. En caso contrario, no

existird adicion activa o cal que facilitedichas reacciones.

2.2.2 Tipos de puzolanas

La norma ASTM 618-00 define a las puzolanas como “materiales siliceos o alimino-siliceos
quienes por si solos posee un valor cementante nulo o muy pequefio, sin embargo
finamente molida y en presencia de humedad reacciona con el hidréxido célcico (activador)
a temperatura ambiente, dando lugar a una nueva formacién de compuestos estables, poco
solubles en el agua y que poseen caracteristicas cementantes, es decir capaces de

desarrollar resistencia por endurecimiento hidraulico.

Existen diferentes sistemas de clasificacién para las puzolanas basados en distintos
criterios. Sistemas segun su composicién quimica, segun su composicién mineralégica,
segun sus propiedades fisicas, segun su reactividad, pero el sistema mas comidnmente

utilizado es aquel que clasifica segun su origen, natural o artificial.
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2.2.2.1 Puzolanas naturales
Son principalmente rocas o tierras y abarcan dos grandes grupos:

Rocas volcanicas, donde la formacion de vidrio amorfo se produce por fusion.
Incluye principalmente las cenizas volcanicas y piedra pémez, aunque también se

encuentran en este grupo la obsidiana, los tufos volcanicos, las andesitas, etc.

Rocas sedimentarias de origen animal o vegetal o tierras que contienen épalos,

entre las que se encuentran la roca silice, las diatomitas, las pizarras y algunas arcillas.

Dentro de este grupo se encuentran aquellas de origen volcanico se encuentran entre las
mas reactivas, debido a su alto contenido en zeolitas. Las zeolitas son basicamente
aluminosilicatos con espacios intermoleculares de entre 3 a 10 A que contiene moléculas
de agua en movimiento facilitando el intercambio iénico, fenbmeno fundamental en la
reaccién puzolanica. Su composicion basica consiste en aluminio, silicio, hidrégeno y

oxigeno.

2.2.2.2 Puzolanas Artificiales

Se obtienen como subproductos de distintos procesos industriales y agricolas. Existiendo
una gran variedad en este grupo, y evidentemente se encuentra en pleno proceso de
expansion debido a su amplio campo de investigacion. Como ejemplo se puede citar las
cenizas de combustible pulverizado (ceniza volante), la escoria en el alto horno, la arcilla
cocida, la ceniza de cascara de arroz, la ceniza de hoja de maiz, la ceniza del bagazo de

cafa, etc.

Las puzolanas derivadas de residuos agricolas son también otra fuente de puzolanas que
pueden ser utilizadas en la elaboracion de materiales cementantes. Al ser materiales de

deshecho no requieren de consumos energéticos y no emiten CO; al medio ambiente.

Estudios realizados demuestran que los residuos de la industria azucarera, principalmente
ceniza de bagazo de cafa tienen actividad puzolanica, debido al alto contenido de silice
amorfa (Martirena, 1994). Sin embargo, la ceniza de bagazo de cafia (CBC) puede reducir
su actividad puzolanica debido a la presencia de carbon y material sin combustion
(Martirena, 1998). La actividad puzolanica de la CBC depende de algunos pardmetros tales
como: el tamafio de las particulas, la temperatura de calcinacién, su estructura amorfa y la

composicion quimica (Martirena, 1998; Frias, 2007; Cordeiro, 2009; Frias, et al. 2011).
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Frias, et al. (2011) realizaron una investigacion en donde se establece que la actividad
puzolanica para la CBC de fondo es practicamente nula y muy baja para la ceniza obtenida
en el filtro con respecto a la CBC obtenida en laboratorio bajo condiciones controladas. La
escasa actividad puzolanica mostrada por la CBC puede relacionarse a una posible
contaminacién del producto del desecho orgénico.

Cordeiro, et al. (2009) encontr6 que la temperatura de calcinaciona 600°C es un pardmetro
importante para la produccion de la CBC con actividad puzolanica ya que presenta silice
amorfa, un contenido bajo de carbdn y alta superficie de area especifica.

Ramirez-Alavez, et al.2012 y Lima, et al. 2012, realizaron bloques de suelo y evaluaron las
propiedades mecanicas de estos. Estos estudios concluyeron que las CBC presenta una

alta actividad puzolanica y son viables para incorporarlas como adiciones activas.

La norma americana ASTM C 618 clasifica las puzolanas en tres grandes grupos, clase F,

clase Cy la clase N con sus caracteristicas especificas como se muestra en la Tabla 2.2.

Tabla 2.2 Clasificacién de las puzolanas segun la norma ASTM C 618

F Corresponde a cenizas volante procedentes de la quema de antracita

o carbon bituminoso

C Corresponde a cenizas volates procedentes de la quema de lignita o

carbon sub-bituminoso

N Corresponde a las puzolanas naturales, como tierras diatomeas,

pizarras o cenizas volcanicas

La norma ASTM C 618 contiene las caracteristicas quimicas y fisicas de los tres grupos

mencionados con anterioridad y se muestran en la Tabla 2.3.
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Tabla 2.3 Propiedades fisicoquimicas de las puzolanas de acuerdo a la ASTM-C-618

Si202 + Al202 +Fe202 Min % 70 50 70
SOz Max % 5 5 4
Contenido de humedad Max % 3 3 3
Pérdida por ignicion Max % 6 6 10

Quimica opcional

Disponibilidad de alcalis Max % 15 15 1.5
Fisicas

Finura + malla 325 Max % 34 34 34
Actividad de fuerza / Cem Min % 75 75 75
indice de expansion Max % 105 105 115
Requerimientos de densidad uniforme Max % 0.8 0.8 0.8

Fisica opcionales

Factor mdltiple Max % 225

indice de contraccion por secado Max % 0.03 0.03 0.03
Requerimientos de demanda de la mezcla A.E Max % 20 20 20

Control de ASR expansion, % de bajo cemento  Max % 100 100 100
alcalino

Resistencia los sulfatos
Exposicion moderada de 6 mese Max % 0.10 0.10 0.10

Alta exposicion, 6 meses Max % 0.05 0.05 0.05

2.2.2.3 Reaccion puzolanica

Una puzolana contiene silicio y aluminio, esto le da un caracter &cido y, por tanto una gran
afinidad por la cal (tendencia a combinarse con la cal en presencia de agua a temperatura
ambiente), ademas, la puzolana esta compuesta de una fase vitrea en su mayor parte,
siendo la fase cristalina muy pequefia, lo que hace que sean materiales de alta reactividad.
|
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Las propiedades técnicas de los materiales con adiciones puzolanicas se derivan

principalmente de tres caracteristicas de la reaccion puzolénica:

1.- Es una reaccién lenta, como opuesta a la reaccion de hidratacion del cemento
gue es rapida, por lo tanto, la velocidad de liberacién del calor y el desarrollo de resistencias

seran procesos lentos.

2.- Es una reaccién que consume hidroxido de calcio en vez de generarlo, lo que es

importante para la durabilidad de las pastas hidratadas.

3.- Al producirse en un tiempo posterior los productos de reaccién rellenan de forma
muy eficiente los espacios capilares que quedan después de la hidratacion de los
componentes del cemento. Asi se mejora la impermeabilidad y la resistencia mecanica del

sistema (menor porosidad).

La reaccion puzolanica consiste en la solubilizacién de los compuestos de silice y alimina
amorfos o débilmente cristalizados en un medio altamente alcalino como el creado por una
solucion de hidréxido de calcio, generandose silicatos y aluminosilicatos, dicalcicos vy

tricalcitos similares a los obtenidos en el fraguado del cemento portland.

La denominada reaccion puzolanica es principalmente la que se da entre el 6xido de silicio
(SiOy) o silice, la cal o hidroxido de calcio (Ca (OH),, también conocida como portlandita) y
el agua (H20) para producir silicatos de calcio hidratados (CSH). Es una reaccion
equivalente a la que se da en el cemento portland y se obtiene un producto similar Ademas
de esta reaccion se producen otras secundarias, como las que dan como resultado el

aluminato de calcio (CsA).
Los factores que se deben considerarinfluyentes en la reaccién puzolanica son:

v Las fases activas de la puzolana y su naturaleza.
Proporcion de la puzolana en el cementante.
Tiempo y tipo de curado

Cal disponible para reaccionar.

Temperatura de curado

Area superficial de la puzolana.

AN N N U NN

Relacion a/mc* de la mezcla.

*a/mc agua/material cementante
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Esta reaccion es irreversible y puede escribirse esquematicamente del siguiente modo:

Silice Silicato calcico hidratado
+Oxido de calcio+tAgua ~ — 5

Allmina Aluminato calcico hidratado

La reaccién de hidratacion del cemento portland puede simplificarse, sin tener en cuenta la

estequiometria ni las fases aluminosas, de la siguiente manera:

(5i0,2Ca0, Si0,3 Ca0) + H,0 — CSH + CH

En esta ecuacion (silicatos bicalcico y tricalcico son los componentes principales del
cemento portland, y CSH y CH (hidréxido de calcio, CaOH) son los productos de la reaccion.
Mientras que el CSH podria definirse como el “pegamento” del cemento, y principalmente
responsable de su resistencia y su impermeabilidad, el CH no tiene valor cementante y se
disuelve facilmente en medios agresivos. La principal aportacién de este compuesto es la
de mantener un ambiente alcalino (pH alto) que ayuda a proteger de la corrosion las
armaduras en el cemento armado. La capacidad cementante de estos compuestos es
debida, entre otras cosas, asu estructura atobmica. El CSH posee una estructura altamente
amorfa, con gran cantidad de ramificaciones que al entrecruzarse unas con otras forman
un conjuntosolido, salpicado por particulas de CH, cristalinas, y que suponen puntos de

ruptura delentramado amorfo, creando puntos débiles en la estructura global.

En la hidratacion del cemento portland, los principales compuestos del cemento que
reaccionan con agua para producir productos de reaccién son silicato tricalcico (CsS),
silicato dicalcico (C.S), aluminato tricalcico (CsA), y alumino ferrita tetracalcica (C4AF). Los
productos de hidratacion de dos silicatos de calcio son similares y solo se diferencian en la

cantidad de hidréxido de calcio formado como se muestra a continuacion:
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2C3S + 6 H — CsS,H; + 3CH

Silicato tricalcico + agua — C-S-H +  hidréxido de calcio
2C,S + 4 H — C3SoHs  + CH
Silicato dicalcico + agua — C-S-H +  hidréxido de calcio

La reaccién del CsA con agua es muy facil y e implica reacciones con iones sulfatos
suministrados por la disolucion del yeso. Las reacciones pueden presentarse de la siguiente

manera:

CsA + 3CSH, + 26H — CsA (CS)3H32

Aluminato tricalcico + yeso + agua — etringita

CA + CSH: + 10H — CsA CSH12

Hidrato monosulfo-aluminato

Por lo cual la reaccién puzolanica tendria la siguiente forma:
Puzolana + CH + H.O — CSH

Takemoto y Uchikawa (1980) proponen como mecanismo de reaccién puzolanica una
disolucién controlada por difusién, y describen las reacciones que existen entre las fases
de C3S y CsAy la puzolana. En el sistema Cs3S, el C-S-H formado precipita como hidratos
de alta relacién CA/Si sobre la superficie del grano de CsS. En la superficie de la particula
puzolanica el C-S-H, formado de la reaccion con el CH, precipita como hidrato con baja
relacion CA/Si. Al contacto de la puzolana con agua se disuelven gradualmente iones de
Na* y K*, que forman una capa amorfa sobre la superficie de la puzolana rica en Siy Al,

aungue la composicién varia segun la puzolana.

Los iones de Na" y K* disueltos incrementan la concentracion de OH™ y aceleran la
disoluciéon de los iones SiO* y Al O2, que combinan con los iones de Ca?'disueltos para
incrementar el espesor de la capa amorfa. Debido a la presion osmética, la capa se hincha
|
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gradualmente, dejando ademés un hueco entre la capa y las particulas de la puzolana.
Cuando la presiéon osmoética rompe la capa, los iones SiO* y Al O se incorporan en la
solucién de los poros del material, junto con los iones de Ca?', lo que tare como
consecuencia la formacion de hidratos C-H-S y aluminatos de calcio que se precipitan sobre
la superficie de los hidratos de CsS. Las puzolanas con bajo contenido de &lcalis permiten
la disolucién de la capa amorfa de Siy Al, originando que los iones de CA?* se muevan en
el hueco anteriormente formado y se precipiten como hidratos de silicatos y aluminatos de

calcio sobre la superficie de la particula.

Para el caso del sistema CszA-puzolana, en la presencia de hidréxido de calcio y yeso, la
presencia de la puzolana acelera la hidratacion del CsA por la absorcién de los iones Ca?*
de la fase liquida y por proveer sitios de precipitacion para la etringita y otros hidratos. La
reaccion de este sistema es similar al sistema CsS-puzolana explicada con anterioridad. La
etringita, el monosulfoaluminato hidratado, los hidratos de aluminato de calcio e hidratos de
silicato de calcio son formados sobre la superficie exterior de la capa fuera de las particulas
de la puzolana o sobre la capa hidratada de la particula de CsA, dependiendo de la

concentracion de iones Ca?'y SO en la solucion.

El principal producto de la reaccién puzolanica es la fase silicato de calcio hidratado (C-H-
S), que es similar al producto de reaccion del agua con el cemento portland y que contribuye
a la resistencia mecanica de las pastas, especialmente en edades avanzadas de
hidrataciéon. Al igual que en las pastas de cemento Portland, en la reaccién de hidratacion
del cemento mezclado con puzolanas, se pueden encontrar productos de la reaccion muy
similares a los encontrados en las pastas de cemento Portland sin puzolanas, la diferencia
entre las fases encontradas involucra la variacién en la reaccién de su componente y su

morfologia. Los hidratos encontrados en la pasta endurecida segun, Valdez, (2002) son:

v' C-S-H silicato de calcio hidratado
C2ASH:;s hidrato de gelenita

Ca(OH)2 hidréxido de calcio

CaCOg carbonato de calcio
C3AS04Ca32H,0 Etringita

Hidratos de aluminato de calcio
C3AS04Cal2H,0 Monosulfoaluminato

N NN
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En la Figura 2.7 se muestra un diagrama esquematico del mecanismo de hidratacion del
sistema silicato tricélcico (CsS)-puzolana, se aprecia como el grano de C3S a medida que
se combina con el agua forma silicatos de calcio hidratado (C-S-H) y libera calcio. El grano
de puzolana conforme absorbe agua libera alcalis y el hidroxido de calcio liberado por el
CsS reacciona con el SiO; de la puzolana para conformar mas compuestos de C-H-S y

formar una estructura densa.
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Figura 2.7 Mecanismo de hidratacion de puzolanas
En el diagrama del mecanismo de hidratacion de sistemas aluminato tricélcico (C3A)
puzolana (Figura 2.8), se muestra como el grano de Cs;A a medida que se disuelve en el
aguas el AlO»- se combina con el yeso para formar etringita y posteriormente aluminatos de
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calcio hidratados (C-A-H). El grano de puzolana conforme absorbe agua libera élcalis para
después formar C-S-H y monosulfato hidratado e hidrato de Ca-Al.
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Figura2.8 Hidratacion en sistemas C3A puzolanas
El proceso de la reaccion puzolanica normalmente se evalla en términos de la disminucion
de la cal libre en el sistema o el aumento de la alimina y silice soluble en acido. El término
actividad puzolanica incluye dos parametros importantes: La cantidad maxima de cal que

una puzolana puede combinar y la velocidad con que tal combinacién se produce.

Estos factores dependen de la naturaleza de las puzolanas y de la calidad de las fases

activas. La heterogeneidad de las familias de puzolanas, asi como la complejidad de los
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fendmenos que ocurren durante la hidratacién, no permiten que pueda definirse un modelo
de actividad puzolanica y solo permiten la identificacién de tendencias generales. Hay un
acuerdo general en que la cantidad total de cal ligada depende esencialmente se lo
siguiente (Lea y Desch, 2004):

v' La naturaleza de las fases activas;
Su composicion quimica;
Su contenido de SiOg;

La relacion cal/puzolana en la mezcla;

NN

Duracién del curado.

La velocidad de combinacién depende de:

v' El area superficial especifica de la puzolana;
v" Relacién agua/soélidos de la mezcla;

v' Temperatura.

2.2.3 Estabilizacion mecanica

Existen diferentes tipos de tecnologias de aglomeracién de particulas en funcién de los
fundamentos empleados en las unidades de operacion (compactacion, granulacion,

extrusion, briqueteado, pelletizacion, encapsulacion, sinterizacion) (Bohnet, 2004).

Cuando la aglomeracion se realiza fundamentalmente por agitacién el proceso se conoce
como granulacion. Sin embargo si la fuerza impulsora es la presion, el proceso se define

como compactacion o extrusion segun la intensidad de la presién aplicada (Perry, 2008).

Resulta mas conveniente y efectivo el buscar la influencia de las variables de proceso en

las propiedades del producto final granulado desde la 6ptica de la mecanica de sélidos.

La eleccion apropiada de los equipos de aglomeracion se basa fundamentalmente en los

siguientes aspectos:
v Las propiedades fisicas y quimicas de las materias primas.
v' Los requerimientos y el uso final de los productos deseados.

La estabilizacion mecénica es el procedimiento de aplicar una fuerza mecanica al granulo
para eliminar espacios vacios, aumentando asi su densidad y en consecuencia, su
capacidad de soporte y estabilidad entre otras propiedades (porosidad y &rea superficial).
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2.2.3.1 Métodos de aglomeracion

Existe una gran variedad de equipos para el aumento de tamafio. La seleccion del tiene
que basarse en la calidad del producto deseado.

a) Métodos de volteo con agitacion mecénica

En un proceso de granulacién por volteo con agitacibn mecanica se introducen en un equipo

los reactivos (particulas, ligantes, aditivos, etc) para que sean transformados y lograr formar
un granulado

En un proceso de granulacion mecanica las particulas se mantienen en movimiento, por
agitacion mecanica, excepto en el método por lecho fluidizado donde el aire es el agente

que facilita la transferencia de materia entre el lecho de particulas y el ligante.

En la Figura 2.9 se muestra el rango operativo de equipos de granulacién y de
compactacion. Las tensiones que se aplican en los distintos equipos son de diferentes
magnitudes, talcomo se puede observar en dicha figura. A los granuladores se les aplican
tensiones medias a bajas (dada por la agitacién), por eso producen granulos de relativa

baja densidad. La densidad de los sélidos compactados es mucho mayor.

1000
Compaction
Tableting
Roll pressing
100
Wet processing
Axial extrusion -
10 £
Radial exfrusion E.
1 &
High agitation 2
Fiigh shear mixer &
Low agitation |
Low | shear mixer 0.1
Fluid-beds pans
Drums
0.01
0 0.5 1

Figura 2.9 Densidad de los granulos final de la tension aplicada. Fuente: Litster et al., 2004.
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En la Tabla 2.4 se comparan varios granuladores, los cuales se presentan de manera
grafica en la Figura 2.10.

Concentrated
solution

Disco rotatorio

Granulador de lecho fluidizado

Figura 2.10 Tipos de granuladores industriales
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Tabla 2.4 Caracteristicas de granuladores industriales

Granulador Tamafio  de | Densidad del | Escala de | Comentarios
producto, mm | granulo operacion
Disco rotatorio Moderada 0.5-800 TPH Granulos muy
Tambor rotario 0.5-20 esféricos
Alto corte continuo Baja a alta 50 TPH max Pueden manejar
Alto corte batch 0.1-2 materiales  muy
i 500 kg cohesivos
Baja Batch: 100-900kg | Muy buena para
Lecho fluidizado 0.1-3 (aglomeracion) procesos de
Moderada Continuo:  50-70 coating
(coating) TPH

b) Métodos de compactacion mediante presion

En contraste con los métodos de granulacion donde no se aplican fuerzas externas, en los
métodos de compactacion se utilizan fuerzas de presion sobre una masa de solidos
particulados, la cual es moldeada en forma y densificada; sin embargo no se requiere de
aglutinantes. La tecnologia de compactacion es independiente de la distribucién de tamafio
de las particulas originales. Por esta razon, es un método muy versétil para aumentar el

tamafio de particulas.

La compactacion es llevada a cabo normalmente en dos etapas (en la Figura 2.11se

muestra el mecanismo de aumento de tamafio por presion):

1. La muestra se somete a baja presion para lograr un acomodamiento de las particulas.

En esta etapa se disipa energia (las particulas se comportan de manera plastica).

2. En segundo término, se aumenta abruptamente la presion donde las particulas fragiles
se rompen y las maleables se deforman plasticamente (disipan energia) y/o eldsticamente

(no disipan energia, tienen memoria).
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Figura 2.11 Mecanismos de formacion de soélidos compactos por presion. Fuente:
Ongulata (2005).

c) Métodos alternativos

En granulacién por métodos alternativos se incluyen distintas tecnologias como pueden
ser la aglomeracion mediante spray-dryer, métodos de mezcla con una elevada tasa de
cizalla, métodos de aglomeracién mediante sinterizacion, métodos de aglomeracion
mediante procesos de coagulacion, etc.

Las bases tedricas en las que se fundamentan cada uno de estos métodos son totalmente
diferentes por lo que resulta dificil su caracterizacion como anteriormente se hizo para los
métodos por agitacion y por presion.

Un ejempilo tipico en la industria de fertilizantes nitrogenados son las torres prill,
(aglomeracién por evaporacion subita), donde se obtienen granulos esféricos (Figura

2.12) de diametro comprendido entre 1y 2 mm

Figura 2.12 Distintos tamafios de granulos de urea obtenidos mediante prilling.
Fuente: TOYO Engineering Corporation
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El fundamento de esta tecnologia es la formacién de gotas de un material en disolucién que

caen desde la parte superior de una torre y entran en contacto en contracorriente con aire

a elevada temperatura.

2.2.3.2 Criterios de seleccion de un método de aglomeracion

La seleccién del equipo tiene que basarse en la calidad del producto deseado.Sin embargo

puede existir una serie de restricciones que afecten la seleccién delequipo, entre ellas:

v

v
v

El estado en que se encuentra disponible el material que se desea granular
(polvoseco, fundido, suspension, solucién acuosa, etc.).

Necesidad de operar con un proceso seco debido a la sensibilidad del material a
lahumedad.

Robustez del equipo para manejar alimentaciones con distribuciones de tamafio
departiculas diferentes.

Necesidad que opere en un ambiente cerrado debido al polvo que se genera
durante el proceso.

Integracion del equipo con el resto de la planta, etc.

Por ello para la seleccién de un proceso de aglomeracion, tal como se muestra en

la Figura 2.13, se han de tener en cuenta de manera interactiva, tanto las

propiedades fisicoquimicas, como las propiedades mecénicas de los materiales

implicados y las condiciones de operacién del proceso.

[ Propiedades

del producto

Proceso de
peletizacién

T T - —
/Propiedades \ / \
Condicion:

de las [ es \

‘ ) }
materias / del proceso
primas

Figura 2.13 Interaccion de factores en un proceso de peletizacion
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Dada la gran variedad de procedimientos de granulacidn disponibles, las
consideraciones a tener en cuenta para la eleccion de la tecnologia mas adecuada y la
resolucion del problema a resolver se presentan de forma general en la siguiente Tabla
2.5.

Tabla 2.5 Variables a tener en cuenta en la eleccion del método de granulacion

Material Producto Proceso
Distribucién del tamafio de Forma y tamafio del Operacion continua o
particula granulo deseado discontinua
Contenido de humedad Resistencia Capacidad
Propiedades de enlace Porosidad Operacién en seco

/humedo

Caracteristicas especiales Solubilidad en agua Requerimientos
(porosidad, superficie especifica, energéticos
morfologia, etc)
Propiedades mecéanicas Reactividad Costos econdmicos
Propiedades de flujo Compactacién

2.2.3.3 Ingenieria de Procesos

Tal y como se ha puesto de manifiesto en los apartados anteriores, en una operacion de
aglomeracion, con independencia de la tecnologia a emplear, la tarea mas dificil es la de
formar un nucleo estable debido a la presencia de un numero muy reducido de puntos de
coordinacion en los aglomerados de pequefio tamafio. Dado que, tanto la masa de
particulas, como sus nucleos no presentan un valor elevado, su energia cinética no es lo
suficientemente grande como para causar una deformaciéon microscoépica en los puntos de

contacto para favorecer el enlace.

Los métodos de agitacion permiten obtener en primer término los llamados aglomerados
verdes que presentan fuerzas de cohesion débiles y una humedad relativa alta enlazados
mediante tensién superficial y fuerzas de capilaridad proporcionadas por el ligante liquido.
Por esta razon, este tipo de métodos de granulaciéon (Figura 2.14) requieren diversos post-
tratamientos de acondicionado final del granulo. Entre dichas etapas destacan las de
secado, enfriamiento, molienda, doble tamizado, pulido, recirculacion del material fino,

antiapelmazantes o sustancias de recubrimiento
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LiQuipos
EXCIPIENTES
FARMACO (@————  GRANULACION

MEZCLA

MOLTURACION

Granulacién con liquidos

Figura 2.14 Diagrama de flujo de un proceso de granulacién

Todas estas etapas hacen que en ocasiones esta tecnologia resulte poco atractiva desde
el punto de vista econdmico a pesar de que en los métodos de agitacion las etapas de

reciclado estan siempre presentes y las pérdidas resultan minimas.

Elaboracién industrial de granulados con liquidos .convencional

La elaboracion convencional de granulados con liquidos a escala industrial, precisa de

varias etapas realizadas sucesivamente y con instrumentacion diferenciada.

Su caracteristica esencial se encuentra en la operacion de granulacién, que se efectia en

una granuladora de hiumedos.
Las operaciones que se consideran son (Figura 2.15):

v" Mezclado
Amasado
Granulacién

Desecacion

SSEENEENERN

Granulacién-tamizado
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Granuladora rotativa o granuladora de himedos Secador de vacio para matericles himedos
Figura 2.15 Ingenieria del proceso operaciones de la produccion de granulos

Cabe sefialar que a pesar de importantes avances en los estudios fundamentales sobre los
mecanismos de granulacion en la dltima década, los modelos macroscépicos hasta la fecha
no dan un buen ajuste a los datos de la planta, y fisicamente modelos granulaciéon apenas

se aplican en la planta de industrial.

El estado actual de la investigacion de granulacibn muestra claramente que existe una
brecha notable en el conocimiento entre los estudios a nivel microscopico y modelos a
escala de planta.En consecuencia, el futuro trabajo de investigacion debe centrarse en la
construccién de un puente para unir estas dos areas individuales a través del desarrollo de

modelos de nivel mesoscopico (Wang, 2002).

2.2.3.4 Produccion de pellets por el principio de rodadura

Cada una de estas aplicaciones de aumento de tamafio, tiene caracteristicas Unicas en lo
que se refierea las propiedades de uso final requeridas del material aglomerado.Como
resultado, las diferentes industrias han impulsado y centrado en aspectos particulares de
latecnologia de la ampliacion de tamafio(Kapur, 1978; Sastry., 1993)La importancia del
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tamafio de granuloes que se controla la permeabilidad (Hinkley, 1994), su composicién
fisico-quimica (Sastry, 1997)dispersabilidad,la fuerza, la estabilidad fisica y quimica con el
tiempo, la liberacion y actividad biolégica (Ennis1996).

Por lo tanto, las caracteristicas de uso final pueden tener un éptimovalor; por ejemplo,
granulos deben ser lo suficientemente fuerte como para sobrevivirtransporte y la
manipulacion, pero lo suficientemente débil como para no degradarel rendimiento de
formacion de comprimidos.De igual importancia son porosidad del granulo, o porosidad, y
estructura del granulo.

Considerando todas estas caracteristicas técnicas del proceso de granulacién se propone
la produccion de pellets en dos fases, la producciéon del nucleo u granulo verde y
posteriormente su crecimiento y consolidacion en un disco giratorio, que esta funcionando

bajo el principio de rodadura, el cual consiste en:

Cuando un sdlido rota a la vez que se traslada describe el movimiento con respecto a un
sistema referencial inercia, es algo dificil, pero que se simplifica si el sélido realiza lo que
se conoce como rodadura, es decir, que gira sin deslizar, en este caso que existe una
condicion de ligadura que relaciona la velocidad con la que se traslada el centro de masa y
la velocidad angular de rotacion del solido. En una rodadura el punto de apoyo del sélido
no sufre desplazamiento con respecto al suelo, o lo que es lo mismo esta instantaneamente,
en reposo (Martin-Blass, 2013).

Supongamos una esfera apoyada en el suelo. Para que ruede debe haber una fuerza que
haga momento con respecto al centro de masa, segun la ecuacion de la dinAmica de
rotacion (Huang, 1983), porejemplo, una fuerza de rozamiento, ya que ni la normal ni el

peso ejercen un momento conrespecto alcentro de masa.

Para que la esfera ruede sin deslizar, el desplazamiento del centro de masa debe coincidir

con el arcoScorrespondiente al angulo girado, segun se aprecia en la Figura 2.16
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Figura. 2.16 Rotacion sin deslizamiento

La velocidad con la que se traslada el centro de masa sera la derivada con respecto al

tiempo de dicho desplazamiento:

ds (Ry) do
= — = = R -
Vem = ¢ dt dt

Puesto que la variacion del angulo girado es la velocidad angular de rotacién w, se tiene

finalmente que:
19CM =Rw
Esta expresion es lacondicion de rodaduray nos da la relacion que debe haber entre la

velocidad de traslacion del centro de masa y la velocidad angular de rotacion para que el

sélido ruede sin deslizar.

2.2.3.4.1 Fuerza de rozamiento en una rodadura

El movimiento de rodadura de un sdlido rigido se puede descomponer en un movimiento
de rotacion con respecto a un eje que pase por el centro de masa y un movimiento de
traslacion (Figura 2.17). En la rotacion las particulas del borde describen un movimiento
circular con una velocidad linealv = Rwcon respecto al centro de masa; a su vez éste se
traslada con una velocidadvem= Rwcon respecto al suelo (condicion de rodadura). Luego
la velocidad del punto de apoyo con respecto al suelo es nula, ya que se cancelan ambas,

lo que confirma que no se produce deslizamiento.
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Figura 2.17 Representacion grafica del Principio de rodadura

Es importante destacar que hasta que no empiece el movimiento de un cuerpo sobre el
otro el valor de la fuerza de rozamiento viene determinado por la segunda ley de Newton,
es decir no tiene un valor fijo, pero siempre sera menor que el coeficiente de rozamiento
estatico. El instante en el que se vence esa resistencia al movimiento, la fuerza de
rozamiento toma un valor maximo y cuando ya est4 en movimiento vale el coeficiente de

rozamiento dinamico.

2.2.4 Porosidad

En transferencia de masa se suelen hacer una serie de suposiciones como que las
superficies son lisas y no porosas y que también tienen una forma perfectamente definida.
Sin embargo, esto no es totalmente cierto ya que si tomamos un catalizador vemos que es
necesario aumentar la velocidad de una reaccidn, espor ello que la superficie de estos suele

ser porosa. Es por ello que se debe hacer una serie de consideraciones:

e La materia no posee una superficie homogénea
e Los poros no son rectos ni cilindricos, poseen una serie de caminos tortuosos con
interconexiones.

e Los poros poseen un area transversal variable.

La porosidad € del granulo lo definimos como el volumen del espacio hueco sobre el

volumen total (huecos més solidos), (Scott, 2001).

En algunos trabajos se ha determinado el coeficiente molecular por métodos

electroquimicos y simulaciones realizadas por medio de elemento finito (Newton.2004)
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El creciente interés por conocer la estructura de los cuerpos porosos, conduce al uso de
métodos como la microscopia electrénica de barrido que permiten apreciar con mayor

facilidad las texturas y objetos en tres dimensiones que se hayan pulverizado.

Este instrumento permite la observacion y caracterizacion superficial de materiales
inorgénicos y organicos, entregando informacion morfologica del material analizado. A partir
de él se producen distintos tipos de sefial que se generan desde la muestra y se utilizan
para examinar muchas de sus caracteristicas. Con él se pueden observar los aspectos

morfolégicos de zonas microscopicas.

Aplicando la teoria anteriormente descrita se llega a la conclusién que en funcion de los
materiales granulares empleados y proceso de compactacion nos va a dar como resultado
diferentes porcentajes de porosidad, asi como el area superficial del pellet.

2.2.4.1 Tipos de poros

La superficie de los solidos es una region singular, que es responsable o al menos
condiciona muchas de sus propiedades. Los atomos que se encuentran en ella no tienen
las fuerzas de cohesion compensadas, como ocurre en los &tomos situados en el seno del
sélido, tal y como se demuestra en la Figura 2.18, que es, en definitiva, responsable de las

propiedades de adsorcion de los sdlidos.

o“!
OOOOO OOO OO%)O 00

Figura 2.18 Esquema de las fuerzas de cohesion en un sélido y en un sélido con un gas adsorbido
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Existen dos tipos de adsorcion:

i) Fisisorcion

ii) Quimisorcion

La diferencia fundamental entre ambas es que en el caso de la fisisorcion la especie
adsorbida (fisisorbida) conserva su naturaleza quimica mientras que durante la
quimisorcién la especie adsorbida (quimisorbida) sufre una transformacion mas o menos
intensa para dar lugar a una especie distinta. Como consecuencia existen otras diferencias
tales como i) que en la fisisorcion, el gas se adsorbe formando capa sucesivas (adsorcion
en multicapas) mientras que en el caso de la quimisorcion, y debido al enlace quimico que
existe entre la superficie del sélido y el gas adsorbido, la adsorcién queda restringida a una
monocapa, ii) el hecho de que en la quimisorcién ocurra una transformacion quimica origina
gue la energia de adsorcion sea importante, pudiendo alcanzar valores similares a las

energias de reaccion.
Caracterizacion de la textura porosa

En la mayoria de los sélidos la superficie no es totalmente plana. Es mas, en el caso de los
sélidos porosos, la adsorcion ocurre fundamentalmente en los poros. La IUPAC reconoce
tres tipos de poros atendiendo a su tamafio (Sing, 1985). Si son mayores de 50 nm se
conocen como macroporos, si su diametro esta comprendido entre 2 y 50 nm se trata de
mesoporos y si son menores de 2 nm, como es el caso de los poros de las zeolitas, son

Mmicroporos.

En la Figura 2.19 se representa el potencial de adsorcion en funcién de la distancia en una
superficie plana y en dos poros, uno mas estrecho que otro. Observamos que cuando la
distancia entre dos superficies es suficientemente corta, los potenciales de adsorcion se
suman, de forma que una molécula situada en el interior del poro se ve atraida por toda la
superficie del poro aumentando la fuerza con la que se ve atraida. Es decir, a medida que

disminuye el tamafio del poro mas profundo se hace el pozo de potencial.

En el caso de que el poro sea suficientemente ancho las moléculas se irdn adsorbiendo
formando una monocapa a una distancia determinada de la superficie (distancia de
adsorcion), tal y como se muestra en la Figura 2.19b. Posteriormente, y a medida que

aumenta la cantidad adsorbida el adsorbato se ordena en capas sucesivas (llenado en
_________________________________________________________________________
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multicapas). Este proceso se conoce como condensacion capilar, que es caracteristica de
la adsorcion en mesoporos, y esta adecuadamente descrita por la ecuacion de Kelvin, que
el en caso de poros cilindricos, puede escribirse de la forma (Gregg, 1968):

Donde:

V y g son respectivamente el volumen molar y la tensién superficial del adsorbato,

r el tamafio de poro del adsorbente

f el &ngulo de contacto entre el adsorbato y el adsorbente, que en general se supone
igual a cero.

Cuando el tamafio del poro disminuye se produce un incremento significativo del potencial
de adsorcién, ocasionado por el solapamiento de los potenciales de las paredes del poro,
tal y como se observa en la Figura 2.9c. Asi, para un mismo adsorbato, la interaccion con
las paredes del poro es mayor cuanto menor es el tamafio del poro, y por tanto, mejor el
confinamiento de la molécula adsorbida.

a) B) c)

S

Flano Mes oparo Iicroporo

Figura2.19.Esquema de la adsorcion fisica en a) una superficie plana, b) un mesoporo y ¢) un microporo

La cantidad de gas adsorbido a una temperatura dada para distintas presiones relativas de
gas se conoce como isoterma de adsorcion. Las isotermas de adsorcion son muy utiles
para la caracterizacion de soélidos porosos. La IUPAC reconoce 6 tipos de isotermas de

adsorcion (Sing, 1985). En la Figura 2.20 se muestra un esquema de cada una de ellas.
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Tipo I Tipo 11 Tipo ITI

Cantidad adsorbida
Cantidad adsorbida
Cantidad adsorbida

1] 1 PFo

Tipo IV

=1

1 BFo 1] 1 PFo

Tipo V Tipo VI

Cantidad adsorbida
Cantidad adsorbida
Cantidad adsorbida

1] 1 PPo 0O 1 FiPa 0 1 PFo

Figura 2.20 Representacion esquematica de los seis tipos de isotermas de adsorcion.

La isoterma tipo | se caracteriza porque la adsorcion se produce a presiones relativas bajas
y es la que muestran los solidos microporosos. La isoterma tipo Il es caracteristica de
s6lidos macroporosos 0 no porosos, tales como negros de carbon. La isotermatipo Il ocurre
cuando la interaccion adsorbato-adsorbente es baja. Este tipo de isoterma se ha observado
en adsorcién de agua en negros de carbén grafitizados. La isoterma tipo IV es caracteristica
de solidos mesoporosos. Presenta un incremento de la cantidad adsorbida importante a
presiones relativas intermedias y ocurre mediante un mecanismo de llenado en multicapas.
La isoterma tipo V, al igual que la isoterma tipo lll es caracteristica de interacciones
adsorbato-adsorbente débiles, pero se diferencia de la anterior en que el tramo final no es
asintético. La isoterma tipo VI es poco frecuente. Este tipo de adsorcién en escalones ocurre
sélo para soélidos con una superficie no porosa muy uniforme. Este tipo de isoterma se ha

observado en la adsorcion de gases nobles en carb6n grafitizado.

Dentro de estos seis tipos de isotermas la isoterma tipo |, se caracteriza por el hecho de
que toda la adsorcion ocurre a presiones relativas bajas, mostrando un gran aumento en la
cantidad de gas adsorbido al principio de la isoterma y posteriormente un gran rango de
presiones relativas en el que no se produce adsorcion. En los microporos, donde el
potencial de adsorcién es mayor debido al solapamiento entre los potenciales de paredes
opuestas (Figura 18), la presion relativa necesaria para producir la adsorcién es pequefia.
El hecho de que una vez llenados los microporos el sélido no sea capaz de adsorber mas
gas (parte horizontal de la isoterma) nos indica que no existe adsorcion en multicapas tal y

COmMo ocurre para poros mas anchos.
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2.2.5 Consideraciones biolégicas de los nematodos
entomopatogenos

2.2.5.1 Ciclo biolodgico de los nematodos entomopatdgenos

(Steinernema glaseri)

La mayoria de los nematodos tienen ciclos de vida simples y se caracterizan 3 estados:
huevo, juvenil (estado inmaduro de nematodos llamados juveniles y para evitar la confusion
con estados larvales de insectos), y adultos, como se muestra en la Figura 2.11. En un ciclo
de vida simple, la hembra deposita sus huevos apareadas en el medio ambiente y el juvenil
por lo general sufre una muda en el huevo y emerge como una segunda etapa juvenil. La
mayoria de las especies de nematodos mudan cuatro veces antes de convertirse en
adultos. Estas mudas pueden ocurrir en el huevo, libre en el medio ambiente, o en el insecto
huésped. Algunos nematodos insecto tiene una etapa resistente llamado el “juvenil dauer”
o “dauer”. El juvenil dauer es el nematodo del tercer estadio, por lo general se observa en
la segunda etapa de la cuticula y ocurre comunmente en las rhabditids. Muchos (de vida
libre) nematodos no producen juveniles infectivos. Nematodos inmaduros son como los
adultos en apariencia y estructura, y por lo tanto su desarrollo es analogo al insecto
ametabolous. La mayoria de los nematodos son amphigonus (macho y hembra son

individuos separados) y el apareamiento se requiere para producir descendencia.

7y
4 ISQSS J\ N\ beron
larvas infecciosas bacterias
entran al anfitrion

o A0

x :
Fs Ty T\J el anfitrién muere

y comienzan a desarrollarse
los nemétodos

\/

los nemdtodos se
reproducen en el anfitrion

emergen larvas infecciosas

Figura 2.21 Ciclo biolégico de los NEP
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2.2.5.2 Tipos de Nematodos entomopatégenos

Los nematodos entomopatégenos mas importantes en el control biolégico de plagas
corresponden a las familias Steinernematidae y Heterorhabditidae, cuyos miembros estan
mutualisticamente asociados con bacterias de los géneros Xenorhabdus y Photorhabdus
gque ocasionan septicemia y otros tipos de afecciones letales en sus hospederos(Boemare,
1996).

Entre las caracteristicas que hacen de éste un grupo promisorio de controladores bioldgicos
pueden destacarse las siguientes: Alta virulencia y rapida accién al matar al hospedero, el
tercer estado o juvenil infectivo no se alimenta y estd morfolégica y fisiolégicamente
adaptado para sobrevivir por largos periodos en el suelo en ausencia de su hospedero, alto
potencial reproductivo y muestran respuesta numérica con respecto al hospedero, pueden
criarse masivamente en laboratorio, tienen un amplio rango de accion, aunque algunos son
muy poco especificos, alta resistencia a productos quimicos, tanto los nematodos
entomopatdgenos como sus bacterias, son inocuos para humanos y animales domésticos,
no causan dafio a las plantas por ser especificos para insectos, algunas especies sepueden
reproducir sin la presencia del macho, y estan exentos de registro para su comercializacién
en Europa y Estados Unidos (Klein 1990; Kaya 1993; Kaya y Gaugler 1993; Georgis y
Manweiler 1994).

La diferencia entre las familias Heterorhabditidae y Steinernematidae se puede reconocer
por ciertos caracteres morfologicos evidentes, en su fase juvenil del tercer estadio (J3),
como es la presencia de un diente o esclerotizacién en la cabeza, mas o menos marcado
en los Heterorhabditidae y ausente en los Steinernematidae (INRA, 1996).

Los nematodos tienen forma de gusano, muchas veces microscopicos. Pueden variar

desde 2 hasta 10 mm (hembras) y de 0,1 -0,9 mm (machos).

2.2.5.3 Condiciones edafologicas

2.2.5.3.1 El medio ambiente del suelo

El suelo es un sistema dinamico que corresponde a los cambios ambientales y ala
abastecimiento de energias (Mooreet al., 1998) donde las relaciones ecolégicas entre los
organismos estan influenciadas por su estructura (Elliot y Coleman, 1998). La mayoria de
las investigaciones sobre los efectos en el control bioldgico ha sido concerniente con la
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textura del suelo. Las particulas de tamafio pequefio y la textura fina del suelo, pueden
impedir el movimiento de los organismos e incrementar la distancia de traslado desde un

punto a otro.

La importancia de la textura y estructura del suelo, debido a que determina las frecuencias
de los diferentes tamafios de poros. Puesto que, la mayoria de los poros en una arcilla no
estructurada son de 20pm en diametro. Consecuentemente, hasta cuando el suelo esta
saturado, los organismos dependen de la movilidad en poros méas grandes que 20um seran
inmoviles en arcillas, porque los poros de tamafio adecuado son infrecuentes en suelos de
textura fina (Wood, 1989)

2.2.5.3.2 El pH del suelo

El suelo es un sistema heterogéneo y el pH de los micrositios puede variar
considerablemente del promedio de la masa de suelo. El pH de la solucién de suelo puede
afectar el control biologico. Los suelos &cidos con niveles de pH arriba de 4.0 limitan la
infeccibn de Cephalia abietis por S.kraussei (Fisher y Fuhrer, 1990). En suelos franco
arenosos el pH entre 4, 6,8 y 10, la supervivencia y retencion de la infectividad de S.
carpocapsae y S. glaseri fue mayor a pH de 8. La supervivencia de ambas especies
disminuye agudamente después de una semana a un pH de 10. Georgis y Poinar (1983)
reportan que S carpocapsae penetra en arena de silica pura a una profundidad de 10cm y
recorre el franco arenoso para infectar pupas, pero el porcentaje de penetracién disminuye

cuando los porcentajes de arcilla y limo aumentan.

2.2.5.3.3 Aireacion del suelo

Los nematodos son organismos aerobios y la disponibilidad baja de oxigeno puede reducir
su supervivencia (Evans y Perry, 1979; Wharton, 1986). El promedio de este elemento en
el aire atmosférico es de 21% y en la capa arable del suelo20.3%. Bajo condiciones
extremas en la capa arable ha sido reportado mas bajo del 15%. La aireacién es
dependiente de la fraccion de los poros llenos de aire y los poros macroscopicos que drena
rapidamente. Por lo tanto, la falta de oxigeno limita la actividad biolégica a bajos potenciales
de agua. Sin embargo, muchos de los poros en potenciales altos de agua estan llenos y
pueden hacerse limitante. También los organismos agregados en suelos de textura fina

pueden ser adversamente afectados por localizadas condiciones anaerobiosis
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(Barbercheck, 1992). En un estudio de supervivencia e infectividad de especies de
steinermatidos en suelo franco arenoso a concentraciones de oxigeno entre 1-20%, la
supervivencia disminuy6 significativamente del 20 al 1%. La patogenicidad de los
nematodos no fue reportada a concentraciones de 1,5, 0 10% después de 2 semanas 0 a
20% después de 16 meses (Kung et al, 1990b).

Los steinernematidos y heterorhaditidos pueden sobrevivir a <97% RH en un estado
inactivo y se comprueba que la desecacion ocurre ligeramente (Womersly, 1990).

2.2.5.3.4 Humedad del suelo

Kaya (1990) describe como la humedad del suelo tiene un gran impacto sobre la capacidad
de busqueda del hospedero y la actividad infectiva de los nematodos entomopatégenos,
como lo hacen la temperatura y textura del suelo, y destaca que la humedad, es un factor
central que afecta la actividad del nematodo en el suelo y la variabilidad en el control de la
eficacia es atribuida a la ineficiencia de la humedad del suelo (Lewis y Raun, 1978, Kain et
al, 1981, Gaugler et al., 1994)., sin embargo, conforme la humedad incrementa el llenado
del aire de los poros de los espacios, en los poros disminuye y la respiraciéon es inhibida.
En suelos mojados o saturados, el movimiento de los nematodos puede ser restringido
debido a la poca tension superficial necesariamente forzosa para el movimiento (Wallace,
1971). El desplazamiento en suelos secos también puede ser restringido debido a que los

nematodos se vuelven quiescentes o anhidrobiéticos (Womersley, 1990).

Shetlar et al. (1988) reporta que 0.64cm de riego después de la aplicacién, fue necesario
para el movimiento y establecimiento de losnematodos y deberd ser aumentada cuando

son aplicados en el riego, antes y después de los tratamientos (Downing, 1994).

2.2.5.4 Tolerancia a la desecacion

La temperatura es un factor ambiental de gran significado biolégico. La gran mayoria de los
organismos son ectotérmicos y la temperatura ambiental establece la temperatura de los

organismos. Como un factor ambiental, la temperatura es variable en tiempo y espacio.

Los reportes han indicado que los steinernematidos y heterorhaditidos pueden persistir de
2-3 semanas en suelos secos (Kaya, 1990; Kung et al., 1990a). Womersley (1990) plantea

gue ambos géneros son exclusivamente de los mejores quiescentes anhidrobiontes.
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Warton (1986) destaca que las temperaturas altas (aprox. 32°C) tienen un efecto adverso
sobre la reproduccion, desarrollo y supervivencia de muchos organismos, incluyendo los
nematodos (Zervos et al., 1991: Grewal et al., 1994). La variacion entre las especies de
nematodos entomopatégenos para la tolerancia a la temperatura ha sido reportada (Griffin
y Downes, 1991; Kung et al., 1991; Wrigth, 1992; Grewal et al., 1993a). Molyneux (1986)
sefiala que los steinernematidos fueron mas activos a bajas temperaturas que los

heterorhabdidtios y en consecuencia fueron de origen templado.

Ha sido observado que los limites de temperatura para la infectividad y desarrollo de
H.bacterorphora y S anomali, asi como para la reproduccién de otras especies como S.
glaseri y riobrave (Ruiz-Vega, 2011), fueron aumentadas seguidas de subcultivos a
temperaturas altas o bajas mas que de los cultivos de inventarios (Grewal et al., 1996). El
uso de cepas de nematodos con capacidad de supervivencia aumentada en condiciones
ambientales extremas, puede incrementar la eficacia de los nematodos cuando son
aplicados en el campo (Ruiz-Vega, 2011). La eficacia de nematodos nativos en nuevos
agroecosistemas, debera afectar fuertemente su capacidad para resistir las condiciones
ambientales o las cepas nativas pueden ser seleccionadas por su alta susceptibilidad a un
ambiente estresante, como resultado de una seleccién y adaptacién genética a un ambiente

nuevo.

2.2.6 Técnicas de caracterizacion de los materiales

La caracterizacion de un material se refiere al establecimiento de las caracteristicas de un
material determinado a partir del estudio de sus propiedades fisicas, quimicas,

estructurales, etc.

Para ello existen diversas técnicas de caracterizacion, de acuerdo al interés de que se tenga
del material. Una vez conocidas las caracteristicas del material puede establecerse la

naturaleza del mismo, asi como sus posibles aplicaciones.

2.2.6.1 Composicion Quimica por Emision atomica con fuente plasma
acoplado Inductivamente (ICP)

En este tipo de técnica, la precision y exactitud del método atémico depende de las etapas
criticas de atomizacion y del método de introducciéon de la muestra en la zona de

atomizacion. La introduccién de la muestra ha sido considerada como el “talén de Aquiles”
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de la espectrometria ya que, en muchos casos es la etapa limitante de los limites de
deteccion de las medidas espectrométricas atomicas.

Por definicidn, un plasma es una mezcla gaseosa conductora de la electricidad que contiene
una concentracion significativa de cationes y electrones. En el plasma de argén empleado
frecuentemente en los andlisis de emisién, los iones de argén y los electrones son las
principales muestras conductoras, aunque los cationes de la muestra también estén

presentes en menor cantidad.

En la figura 2.22, se muestra un esquema de una fuente tipica de plasma de acoplamiento
inductivo denominada antorcha. Consiste en tres tubos concéntricos de cuarzo a través de
los cuales fluyen corrientes de argén. Dependiendo del disefio de la antorcha, la velocidad
de consumo de argén es de 5 a 20I/min. El didmetro del tubo méas grande es de
Aproximadamente 2.5cm. La ionizacion del argdn que fluye se inicia por medio de una
chispa que proviene de una bobina Tesla. Los iones resultantes y sus electrones asociados
interaccionan entonces con el campo magnético oscilante (indicado como H en la Fig. 2.22)
producido por la bobina de induccién. Esta interaccion hace que los iones y electrones
dentro de la bobina se muevan en trayectorias circulares, representadas en la Figura 2.22,
el calentamiento éhmnico es consecuencia de la resistencia que presentan los iones y

electrones a este movimiento.

Muestra en forma de
aerosol o vaporizada

) en argon
Figura 2.22 a) Tipica fuente de plasma de acoplamiento inductivo (De V.A. Fassel, Science, 1978, 202,185.

Reproduccion autorizada. Copyright 1978 por la American Association for the Advancement of Science). b) Optical
Emission Spectrometer Marca Perkin Elmer, modelo Optima 8300

La temperatura delplasma asi formado es lo suficiente elevada como para hacer necesario
el aislamiento térmico del cilindro exterior de cuarzo. Para lograrlo, se hace fluir argon de
forma tangencial alrededor de las paredes del tubo, como indican las flechas de la Figura

2.23; este flujo enfria las paredes interiores del tubo central y central el plasma radialmente.
|
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Las muestras se introducen dentro de la antorcha mostrada en la Figura 2.23, mediante un
flujo de Argon de 0.3 a 1.5 L/min a través del tubo central de cuarzo. Los dispositivos mas
utilizados para la inyeccion de la muestra son los nebulizadores, como el que se muestra
en la Figura 2.23. La muestra se nebuliza mediante el nebulizador de flujo cruzado con una
corriente de argon, y las gotitas finamente divididas resultantes se introducen dentro del
plasma.

Figura 2.23 Tipico nebulizador para la inyeccion de la muestra en una fuente de plasma

2.2.6.2 Difraccion de Rayos X
La difraccion de rayos X es una de las técnicas de caracterizaciobn mas potentes y mas

comunmente utilizadas para el andlisis estructural de cristales.

La difraccién de rayos X o cristalografia de rayos X es una técnica que consiste en hacer
pasar un haz de rayos X través de un cristal de la sustancia sujeta a estudio. El haz se
extiende en varias direcciones debido a la simetria de la agrupacién de atomos y por
difraccion, da lugar a un patron de intensidades que puede interpretarse segun la ubicacion
de los atomos en el cristal aplicando la ley de Bragg. Esta ley permite estudiar las
direcciones en las que la difraccién de rayos X sobre la superficie de un cristal produce
interferencias constructivas, dado que permite ppredecir los &ngulos en los que los rayos X
son difractados por un material con una estructura atomica periédica (materiales

cristalinos).

La interaccion entre el vector eléctrico de la radiacion X y los electrones de la materia que
atraviesa da lugar a una dispersion. Cuando los rayos X son dispersados por el entorno
ordenado de un cristal, tienen lugar interferencias (tanto constructivas como destructivas)

entre los rayos dispersados, ya que la distancia entre los centros de dispersion son del
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mismo orden de magnitud que la longitud de onda de la radiacién. El resultado es la
difraccion.

Ley de Bragg

Cuando un haz de rayos X choca contra la superficie de un cristal formando un angulo ©,
una porcion del gas del haz es dispersada por la capa de &tomos de la superficie. La porcion
no dispersada del haz no penetra en la segunda capa de atomos donde, de nuevo, una
fraccion es dispersada y la que queda pasa a la tercera capa (Figura 2.24). El efecto
acumulativo de esta dispersion producida por los centros regularmente espaciados del
cristal es la difraccién del haz, de la misma forma que la radiacién visible se difracta en una
red de reflexién. Los requisitos para la difraccién de rayos X son: (1) que el espaciado entre
las capas de atomos sea aproximadamente el mismo que la longitud de onda de la radiacion
y (2) que los centros de dispersién estén distribuidos en el espacio de una manera muy

regular.

En 1912, W.L.Bragg trat6 la difraccion de rayos X por cristales como muestra la Figura
2.24. En este caso, un haz estrecho de radiacion choca contra la superficie del cristal
formando un angulo ©; la dispersion tiene lugar como consecuencia de la interaccion de la

radiacion con los atomos localizados en O, P y R. Si la distancia
AP +PC = nA (2-1)
Donde n es un numero entero, la radiacién dispersada estara en fase en OCD y el cristal

parecera reflejar la radiacién X. Pero

AP=PC=dsen© (2-2)
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Figura 2.24 Difraccién de rayos X producida por un cristal

Donde d es la distancia interplanar del cristal. Asi, se puede escribir que las condiciones
para que tenga lugar una interferencia constructiva del haz que forma un angulo © con la

superficie del cristal, son

nA = 2d sen © (2-3)

La ecuacion (2-3) se llama ecuacion de Bragg. Los rayos X son reflejados por el cristal sélo

si el angulo de incidencia satisface la condicion

g 6'_n/l
en =24

Para todos los demas angulos, tienen lugar interferencias destructivas.
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2.2.6.3 Espectroscopia en el infrarrojo por transformada de Fourier
(FTIR)

La espectroscopia se fundamenta en la absorcién de la radiacion IR por las moléculas en
vibracion. Una molécula absorbera la energia deun haz de luz infrarroja cuando dicha
energia incidente sea igual a la necesaria paraqué se de una transicion vibracional de la
molécula. Es decir, la molécula comienza a vibrar de una determinada manera gracias a la

energia que se le suministra mediante luz infrarroja.

Pueden distinguirse dos categorias basicas de vibraciones: de tension y de flexion
(Figura2.25). Las vibraciones de tensioén son cambios en la distancia interatomica a lo largo
del eje del enlace entre dos atomos. Las vibraciones de flexion estan originadas por
cambios en el angulo que forman dos enlaces. Enla siguiente Figura 2.25 se representan
los diferentes tipos de vibraciones moleculares.

Vibraciones de tension

N/ V4

Simétrica Antisimétrica

X
X

Vibraciones de flexiéon

X
<

Balanceo en plano Tijereteo en plano

X
X

Aleteo fuera del plano Torsion fuera del plano

Figura 2.25 Tipos de vibraciones

En principio, cada molécula presenta un espectro IR caracteristico (huella dactilar), debido
a que todas las moléculas (excepto las especies diatbmicas homonucleares como Oyy Br»)
tienen algunas vibraciones que, al activarse, provocan la absorcion de una determinada

longitud de onda en la zona del espectro electromagnético correspondiente al infrarrojo.

De esta forma, analizando cuales son las longitudes de onda que absorbe una sustancia
en la zona del infrarrojo, podemos obtener informacion acerca de las moléculas que
componen dicha sustancia.
|
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2.2.6.4 Difraccion de Rayos Laser

En la técnica de difraccidén de rayos laser se mide la distribucién de tamafios de particula
mediante la medicién del patron de luz dispersada por las particulas de la muestra. Este
patrén de luz dispersada es comunmente llamado patrén de dispersion o funcién de
dispersién. Mas especificamente, un patron de dispersion esta formado por la intensidad
de la luz como una funcién del angulo de dispersion. Cada patron de dispersién de la
particula es caracteristico de su tamafio. El patrén medido por el equipo es una suma de

los patrones dispersados por cada particula de la muestra.

El componente mas importante que realiza la medicion de particulas en el equipo LS13320

es el lente de Fourier (Figura 2.26).

Large particles scatter at
small angles and vice versa

Fourier Lens

S

< Detector

Particles

Figura 2.26 Fourier Optical

Los lentes de Fourier tienen 2 funciones:
e Enfoca el rayo incidente, asi no interferira con la luz dispersada.

e También transforma el angulo de la luz dispersada, en una funcién de ubicacién

sobre el plano de deteccion.

La caracteristica mas importante de la Optica de Fourier es que en un angulo especifico, la
luz dispersada serd refractada por el lente para caer sobre un detector determinado,

independientemente de la posicion de la particula en el rayo.

El resultado es que el lente de Fourier forma una imagen exacta del patrén de dispersion
de cada particula, la imagen es dirigida a un punto fijo sobre el plano de Fourier. Esta
|
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imagen es dirigida al mismo punto independientemente de la posicion o de la velocidad de
la particula en la celda.

Los patrones individuales de dispersion de muchas de las particulas en movimiento que se
encuentran en la celda son superpuestos, creando un patrén Unico y exacto de dispersion
gue representa las mediciones de todas las particulas que se encuentran en la celda. Los
detectores colocados sobre el plano de Fourier registran este patron exacto de dispersion
durante la medicién, creando un promedio de los patrones medidos individualmente.
Cuando la duracion de las mediciones es suficientemente grande el patrén promedio
medido es exacto representa las mediciones de cada particula en la muestra, un analisis
del patron resultante proporcionara la verdadera distribucion de tamafios de las particulas

en la muestras.

2.2.6.5 Determinacion de la distribucion del tamaiio de particulas

El patrén superpuesto de dispersién es medido por 126 detectores, colocados en angulo
superior a los 35° del eje éptico. Cuando se enfoca la intensidad en unidades de flujo
(intensidad de la luz por unidad de area), se observa el patron de dispersion. Para calcular
la distribucién de tamafios, el patrén superpuesto de la dispersion es separado en funciones
individuales pero aditivas, una por cada clasificacién de tamafios y la amplitud relativa de
cada patrén se usa para medir el volumen relativo de particulas esféricas de determinado
tamafio. Esta separacion se basa en las teorias de Fraunhofer o Mie sobre la dispersion de
luz suspendidas en liquido o en polvo, mediante el principio de dispersion de luz.Esta
tecnologia incorpora la patente polarizada), que da un rango dinamico de tamafios que
abarca desde 0.04-2000 micrometros. La dispersion de la luz es una de las técnicas de
mayor uso para la medicion de la distribucion de tamafios de particulas, involucra el analisis
de los patrones de luz dispersadas obtenidos cuando las particulas de diferentes tamafios
son expuestas a un rayo de luz. Un patrén de dispersion esta formado por la intensidad de
la luz como una funcion angulo de dispersién. Cada patrén de dispersion de la particula es
caracteristico de su tamafo. El patrén medido es una suma de los patrones dispersados

por cada particula de la muestra.Componentes:

v Sistema 6ptico, Sistema de iluminacién, Médulos de analisis, Sistema de lentes,
Detectores Modulos de andlisis se conforma por: Universal de liquidos (ULM), Polvo
seco (DPSM) y Micro volumen (MLM)
|
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2.2.6.6 Método de BET determinacion de area superficial

Porque la superficie es la parte por donde un sélido interacciona con lo que le rodea, ya sea
gas, un liquido u otros soélidos.A medida que el tamafio de particula disminuye, el area
superficial por unidad de masas aumenta. La adicion de porosidad, especialmente si se
trata de poros muy pequefios hace que la superficie aumente mucho mas. Polvos muy
gruesos pueden tener areas superficiales de unos pocos centimetros cuadrados por gramo,
mientras que materiales porosos pueden tener areas mayores que un campo de futbol

(varios miles de metros cuadrados por gramo).

El 4rea superficial esta relacionada con la velocidad de disoluciéon de un sélido y con otros
fenbmenos como la actividad de un catalizador, las propiedades electrostaticas de
materiales en polvo, la dispersién de luz, la opacidad, las propiedades de sinterizacion, la
cristalizacién, la retencion de humedad, la caducidad y muchos otras propiedades que

pueden influir en el procesado y comportamiento de polvos y sélidos porosos.

Por tanto, la medida del area superficial es una de las mas utilizadas para la caracterizacion
de materiales porosos. Dado que el area superficialcorresponde a la rugosidad del exterior
de la particula y a su interior poroso, la técnica mas usada es la adsorcion de gases. Por el
contrario, las técnicas de tamafio de particula suelen calcular valores de area asumiendo

gue las particulas son esferas, con superficie suave y no porosa.

La tendencia de todas las superficies solidas para atraer moléculas de gas circundantes da
lugar al proceso denominado adsorcién de gas. El monitoreo de este proceso da lugar a

una informacion muy util sobre las caracteristicas texturales de materiales solidos.

Antes de realizar un ensayo de adsorcion la superficie del material debe limpiarse de
contaminantes como agua y aceite, este proceso de limpieza se denomina desgasificacion
y consiste en colocar una cantidad conocida de muestra en una celda de vidrio y calentarla
bajo vacio o flujo de gas inerte. Una vez que la muestra esta limpia se lleva a temperatura
constante mediante un dewar externo que normalmente contiene nitrégeno liquido, se
elimina todo el aire de la celda y se afiaden pequefas cantidades de gas (adsorbato). Las
moléculas de gas se van adsorbiendo sobre la superficie hasta que llega un momento donde
se forma una monocapa sobre la superficie accesible tanto interna como externa, a partir
de este punto puede determinarse el area superficial. Si seguimos aumentando la presion

de gas, pueden formarse multicapas de moléculas de gas y finalmente llenarse
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determinados poros. A partir de la isoterma completa de adsorcion/ desorcion pueden

obtenerse distribuciones de micro / mesoporos, volumen de poros, etc.

2.2.6.7 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

El Microscopio electronico de barrido o SEM (Scanning Electron Microscopy), utiliza un haz
de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen ampliada de la superficie
de un objeto. Es un instrumento que permite la observacion y caracterizacion superficial de
sélidos inorganicos y organicos. Tiene una gran profundidad de campo, la cual permite que

se enfoque a la vez una gran parte de la muestra.

El microscopio electrénico de barrido esta equipado con diversos detectores, entre los que
se pueden mencionar: el detector de electrones secundarios para obtener imagenes de alta
resolucion SEI (Secundary Electron Image), un detector de electrones retrodispersados que
permite la obtencién de iméagenes de composicion y topografia de la superficie BEI
(Backscattered Electron Image), y un detector de energia dispersiva EDS ( Energy
Dispersive Spectrometer) permite colectar los Rayos X generados por la muestra y realizar

diversos analisis semicuantitativo y de distribucién de elementos en superficies.

Se pueden realizar estudios de los aspectos morfol6gicos de zonas microscopicas de los
distintos materiales con los que trabajan los investigadores cientificos y las empresas
privadas, ademas del procesamiento y analisis de las imagenes obtenidas. Las principales
utilidades del SEM son la alta resolucion (~1 nm), la gran profundidad de campo que le da

apariencia tridimensional a las imagenes y la sencilla preparacién de las muestras.

La preparacion de las muestras es relativamente sencilla las principales caracteristicas son:
muestra sélida, conductora. Caso contrario, la muestra es recubierta con una capa de
carbdén o una capa delgada de un metal como el oro para darle propiedades conductoras a

la muestra. De lo contrario, las muestras no conductoras se trabajan en bajo vacio.

Las aplicaciones del equipo son muy variadas, y van desde la industria petroquimica o la

metalurgia hasta la medicina forense.
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2.2.7 Teoria de las pruebas de laboratorio para determinar la
resistencia mecanica.

2.2.7.1. Esfuerzo
En toda construccion de ingenieria se deben definir el tamafio fisico de la estructura, para

gue asi resistan las fuerzas reales o probables que se les apliquen. Asi, las paredes de un
recipiente a presion debe tener la resistencia adecuada para soportar la presion interna. En
general, las fuerzas internas que actlan sobre areas infinitesimales de una seccién
transversal son de magnitud y direccion variables. Estas fuerzas son de naturaleza vectorial
y mantiene en equilibrio a las fuerzas exteriormente aplicadas en la mecéanica de sélidos es
particularmente significativa la determinacion de la intensidad de estas fuerzas sobre las
diversas porciones de una seccidn transversal, pues la resistencia a la deformacién y a las

fuerzas depende de dichas intensidades.

La intensidad de las fuerzas perpendicular o normal a la seccién se llama Esfuerzo normal
(®) g, en un punto. Los esfuerzos normales que producen tensién o traccién en la superficie
de una seccioén transversal se denominan esfuerzos de tension. Por otra parte, los que
actlan o presionan contra la seccion transversal reciben el nombre de esfuerzos de
compresion. Las otras componentes de intensidad de fuerza actian tangencial o

paralelamente al plano del elemento de area y se llaman esfuerzos cortantes () t.

2.2.7.1.1Tensor esfuerzo

Un examen de los simbolos de esfuerzos en la Figura 2.27 muestra que existen tres

esfuerzos normales; 1, =0y,1,, =0,,7,, =0, Yy seis esfuerzos cortantes;

Txyr Tyxr Tyzr Tzyr Tzxr Txz-
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Figura 2.27 Modelo del esfuerzo

2.2.7.1.2 Deformacion

El analisis de la deformacion de un cuerpo sélido tiene la misma importancia que el analisis
de esfuerzos. Para lo cual se requiere la definicion de la intensidad de deformacién. Un
cuerpo sdlido sometido a un cambio de temperatura 0 a una carga externa se deforma al
existir alargamiento por unidad de longitud se denomina deformacion lineal, pero, un cuerpo
puede tener en general deformaciones lineales en otras dos direcciones. En el estudio
analitico, las tres direcciones suelen tomarse perpendiculares entre si y se identifican por
los subindices X, y, z. Tales deformaciones causan un cambio en los angulos rectos iniciales
entre las lineas de un cuerpo y este cambio de angulo define la deformacién angular o por

corte (o cortante).

2.2.7.1.3 Ley de Hooke para materiales anisotropicos

La relacion lineal entre fuerzas y deformaciones totales, o bien entre esfuerzos y
deformaciones se conoce como ley de Hooke, al formular dicha ley se utiliza el principio de
superposicion, el cual expresa que el esfuerzo o la deformacién resultante en un sistema
sometido a varias fuerzas es la suma algebraica de sus efectos cuando se aplican individual
0 separadamente. Relacionando cada una de las seis deformaciones con cada una de las
seis componentes de esfuerzo, las relaciones lineales entre esfuerzos y deformaciones se

convierte en:

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) &



gxx = gx = Allrxx + AlZTyy + A13TZZ + Al4Txy + AlSTyz + AlGsz
yy = gy = 21Txx + A22Tyy + A23TZZ + A24Txy + AZSTyz + A26sz

z = gz = A31Txx + ASZTyy + A33Tzz + A?.ATxy + ABSTyz + A36TZX

= }/xy /2 = A4lz—xx + A42Tyy + A43722 + A44Txy + AASTyz + AAGT

)

ZX

Xy = 7/xy /2 = ASlrxx + ASZTyy + A53TZZ + A54Txy + ASSTyz + A56sz
x = yzx /2 = Aﬁlrxx + Aﬁzryy + ABSTZZ + A64Txy + A65Tyz + A66TZX

Que es la forma de la ley generalizada de Hooke para materiales anisotropicos
homogéneos tales como los cristales simples.

2.2.7.1.4 Ley de Hooke para materiales isotropicos

Para materiales isotrépicos homogéneos, es decir, materiales con las mismas propiedades
en todas direcciones, la ecuacion dada para materiales anisotropicos se simplifica
notablemente y al ser simétricas con respecto a uno y otro lado . Todas las constantes
desaparecen.

La ley de Hooke generalizada para un material isotrépico se puede escribir teniendo en
mente las observaciones anteriores. Se empleara la notacion usual en ingenieria, la cual

requiere los siguientes cambios:

R
1 =5 12—93’44—26
Luego;
Oy ay o,
&TF " UVE VE
Ox Oy o,
=Wty Uy
Oy oy, o,
éz E "ETE
Txy
Vor =76
T
vz
Vvz =76
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_Tax
yZX - G

En estas ecuaciones la constante E se llama modulo de elasticidad (o médulo elastico o
maodulo de Young). La constante de proporcionalidad G se le llama mddulo de elasticidad
al corte (0 médulo de rigidez). Las dimensiones de G y E son las mismas [kg/cm?]. La
constante 9 recibe el nombre de relacién de Poisson. Sin embrago, para un material
isotropico existe una relacion entre las tres constantes. De manera que para materiales
isotrépicos hay solamente dos constantes elasticas. La ecuacion que las relaciona es:

- E
" 2(1+9)

2.2.7.2 Resistencia a la compresion axial

El comportamiento de un material pulverizado bajo compresion depende en gran medida
de sus propiedades fisicas y quimicas (morfologia, superficie especifica, tamafio de
particula, cohesion, plasticidad).

La resistencia de los compactos formados mediante compactacion depende del nimero y
la dureza de los enlaces creados entre las particulas durante la consolidacion.
Generalmente, ambas variables toman valores mas altos a medida que aumenta la
densidad del compacto y dicha densidad, es una funcién de la presién alcanzada durante

el fendbmeno de compactacion.

Durante la compactacion, la presion se transmite a través de los puntos de contacto entre
las particulas individuales, acarreando un cambio practicamente irreversible en la densidad

del compacto.

La presencia de aire también tiene un efecto decisivo en las propiedades mecénicas del
compacto puesto que la permeabilidad del material pulverizado que es compactado y la

presencia de poros en la estructura final influyen en su comportamiento mecéanico.

Generalmente, la resistencia mecéanica se expresa en funcién de la fuerza requerida para
romper los compactos aplicando fuerzas de aplastamiento ya sean normales, o paralelas al

eje del compacto formado (Rumpf, 1962).
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La resistencia a la tensién de compresion de los compactos puede explicarse empleando
principios de mecéanica de fractura de materiales a través de la distribucién de densidad. De
hecho, existen numerosas publicaciones en la bibliografia cientifica dando explicaciones a
la anisotropia (variacion con la direccion) en la distribucion de densidad causada por una
heterogeneidad estructural y por las propiedades de ductilidad y fragilidad (Mattsson, 2000;
Zavaliangos,2003; Galen, 2005; Davies, 2007).

Dicha variacién estructural esta causada principalmente por el trabajo de friccién entre las
paredes del molde y las particulas adyacentes provocando gradientes internos en la
estructura (Mohammed, 2005)

La resistencia a la tension de compresion aplicada se mide normalmente mediante el test
de compresion diametral o con el test de compresion simple para determinar las

condiciones de fallo o ruptura.

Este tipo de ensayos son de gran interés pues proporcionan informacion relacionada con
las propiedades mecéanicas de los materiales ensayados y su fractura lo que podemos
identificar con la presencia de defectos y zonas de densidad localizada o anisotropia y al
mismo tiempo, comparar los valores con pardmetros caracteristicos del proceso de
compactaciéon (Trabajo neto de compactacion, presion media de deformacion,
compresibilidad, etc).

La resistencia a compresién es el esfuerzo ultimo alcanzado en un material antes de fallar
cuando se le aplica una carga que trata de estrecharlo. El estudio de esfuerzos y

deformaciones en materiales se basa en la Ley de Hooke, la cual establece que el
alargamiento unitario € de un material elastico es directamente proporcional a la fuerza

aplicada F. La resistencia a compresion queda definida mediante la ecuacion (Askeland,
1998):

Donde:

5 esfuerzo (resistencia mecanica),
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F eslafuerza aplicada,
Ao es €l area de la seccidn transversal antes de aplicar la fuerza.

Los materiales se ensayan a la compresion, debido a que en la practica estan sometidos a
este tipo de esfuerzos. Estos pueden tener problemas debido a la friccidn entre los extremos

de la muestra y las masas de carga.

La resistencia a la compresion puede calcularse con la ecuacion:

Resistencia a la compresion =

| o

Donde:
R Laresistencia a la compresion esta expresada en Pascales (N/m?; 1 MPa = 1x 10-6 Pa).
P Carga maxima en la maquina de prueba (N)

A Promedio de las areas netas de las superficies de soporte superior e inferior del

espécimen (m?).

2.2.7.3 Estimacion del trabajo necesario para deformar las MGs

Es la energia asociada con las materiales elasticos. Se demostrard a continuaciéon que el
trabajo para comprimir o estirar un resorte una distancia x es %kx?, donde k es la constante

del resorte.

Sabemos, por ley de Hooke, que la relacién entre la fuerza y el desplazamiento en un
resorte es F = -kx. El signo menos se debe a que la fuerza siempre se dirige hacia la
posicion de equilibrio (x = 0). La fuerza F ahora es variable y ya no podemos usar W =
Fdcos#.

La relacion general para calcular el trabajo realizado por una fuerza variable, que luego

aplicaremos a nuestro resorte
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Fy

Figura 2.28 Gréfica de fuerza vs desplazamiento

Como Fx es aproximadamente constante en cadaix, W =Fy 4y, y el trabajo total puede

aproximarse por

i
W 2 Fphx

*

Si hacemos los intervalos#x cada vez mas pequefios, esto es hacemos que ax = 0, W

tiende a un limite, que se expresa como

i
W=1im & Frhx
Ar—=0

Que representa la integral de la fuerza Fx como funcién de x:

%

F.F'if=_|-Fx dx

b1

Y que es el area bajo la curva Fx(x). Por supuesto, esta relacion incluye el caso en que Fx =

F cosaes constante.

Aplicando dicha relacién a nuestro resorte, el que supondremos horizontal conectado con
una masa que desliza sobre una superficie lisa también horizontal y comprimido una
distancia xmaxy que luego soltamos, el trabajo W hecho por la fuerza del resorte entre x; = -
Xmaxy X= O es:
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0
W= I (-kx) dx = kg,

- Xmaz

2.2.7.4 Absorcion por capilaridad

Absorcidn es la incorporacién o asimilacién de liquidos en el interior del sistema poroso del
material. La succién de agua es la propiedad de los materiales de absorber agua liquida en
contacto con los mismos.

La succion de agua en el interior de los sistemas porosos de los materiales incluye también
la higroscopicidad. La saturacion en agua afecta de forma sustancial a otras propiedades
fisicas y mecéanicas de los materiales, tales como densidad global, conductividad térmica y
resistencia mecanica, por lo que su medida es importante. La técnica es muy sencilla, y se
basa en sumergir una probeta de muestra completamente en agua, a tiempos parciales, y
medir el incremento de masa de las probetas en esos tiempos. Los incrementos de masa

permiten calcular la cantidad de agua absorbida:

Donde:

W (%) es el contenido de agua absorbida en el tiempo t(s)
M: (kg) es el peso medido en el tiempo t(s) y

Mo (kg) es el peso seco de la muestra

Por lo tanto, Wt representa incrementos de masa en % relativos al material seco. Estos

datos permiten construir curvas Wit (generalmente, el tiempo se expresa comoﬁ), que

caracterizan el comportamiento del material.

La absorcion de agua es funcién de la porosidad total, y del tamafio y forma de los poros.
Asi, la cantidad de agua absorbida es siempre menor que la porosidad total del material ya
que parte de los poros se encuentran cerrados, i.e., aislados del medio exterior y no

accesibles al agua. Dado que los porcentajes de agua absorbida son proporcionales a la
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porosidad del material, y esta puede variar entre distintos materiales, se recurre a una
normalizacion ulterior para comparar materiales de porosidad variada. Esta normalizacién
se lleva a cabo respecto del porcentaje en peso de agua bajo saturacion forzada, esto es,
bajo condiciones de presion mucho menores de la atmosférica, tendiendo al vacio,
recalculando el incremento de masa en los distintos tiempos respecto de la cantidad
maxima de agua absorbida (W; max), €Sto es, el porcentaje de peso de agua para el tiempo

t. Esta normalizacién permite obtener el grado de saturacion en funcion del tiempo:

W,
S, =—4.100

s

Donde:
Sies el grado de saturacion (%)

W: (%) es el porcentaje de peso de agua en el tiempo t(s) y

W;s (%) es el porcentaje en peso de agua bajo la saturacion forzada.

El fendmeno de la capilaridad, cuyo resultado es el movimiento ascendente o descendente
de un liquido en el interior de un tubo fino de un material sélido cuando éste es sumergido
en el liquido, es debido a la existencias de fuerzas en la superficie de las sustancias sélida
(e.g., vidrio), liquida (e.g., agua) y gaseosa (e.g., aire) en contacto. Estas fuerzas se
denominan de tension superficial. La conjuncién de estas fuerzas hace que las gotas de un
liquido depositadas sobre la superficie de un material sélido presenten angulos de contacto
sélido-liquido variados en funcién de la naturaleza de los soélidos y liquidos. Asi, los liquidos
“mojan” a los sdlidos cuando el angulo de contacto esta comprendido entre 0 y 90°, en cuyo
caso el liquido asciende por el capilar. Si por el contrario la conjuncién de fuerzas
mencionada anteriormente condicionan que el angulo de contacto sélido-liquido esté
comprendido entre 90 y 180, el liquido no moja al material y desciende por el capilar. Estas
relaciones se ilustran en las Figuras 2.29 y 2.30. En consecuencia, el efecto que debe
producir un material hidrofugante (protectivo o consolidante) aplicado sobre un material
debe ser el de incrementar el angulo de contacto del material pétreo, y obstaculizar el
ascenso del agua por su sistema poroso. El efecto contrario es el obtenido por los agentes

detergentes o jabones (i.e., tenso activos).
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La altura a la que asciende (o desciende) un liquido en un capilar no es sélo funcion
del angulo de contacto, sino que depende también del radio del capilar. La ecuacion que

permite calcular la altura alcanzada es:

b 2.5y - oos(d)

pg-r

Donde es la altura (m)
Swv: tensidn superficial liquido-vapor (0.0728 N/m para el agua-aire, a20°C)
g: angulo de contacto (en radianes, =grados-p/180)
p: densidad del liquido (1000kg/m?3para el caso del agua)
g: aceleracion de la gravedad (9.8 m/seg?) y
r: radio de poro (m)

(a) ib)

Liquide moja al salido Liquide no moja al sdlido
{fh = 230% {6 = 90%)
——
.
6

Figura 2.29. Variacion en el angulo de contacto soélido-liquido. En (a) el liquido (e.g., agua) moja al sélido (e.g., piedra),
yq< 90° , mientras que en (b) el liquido (e.g., mercurio) no moja al sélido yg> 90°
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-

i

Figura 2.30 Fuerzas resultantes (F) de la conjuncién de las tensiones superficiales en un sistema sélido-liquido-gas en
un tubo capilar (w es el peso de la columna de agua para el caso a). El liquido se eleva una altura h si (a)g< 90°, y
desciende si (b)g> 90°

La Figura2.31 muestra las curvas altura-radio de capilar calculadas para el sistema agua-
aire y distintos valores de g. Nétese que valores de altura negativos se obtienen para
angulos g>90°, lo que implica que el agua descendera en el capilar, y que la altura
ascendida (o descendida) es del orden de varios metros para radios de poro muy pequenos,

como los que generalmente presentan rocas y morteros.

- IR e b
15— |—|—|—|—|—|-|—— Ascensc capll
— |

|| []

altura {m}

radio de capilar {cm}

Figura 2.31. Curvas altura-radio de capilar calculadas para el sistema agua-aire

La rutina de trabajo consiste en la colocacion de las probetas (la relacion de area/volumen
de la probeta clbica, prismatica o cilindrica debe estar comprendida entre 1 y 2cm) sobre
una superficie mojada, dentro de una cubeta de material plastico con agua destilada e
interfase de papel absorbente para asegurar un flujo de humedad continua, sin llegar a
mojar otra superficie que no sea la base de la probeta. Para evitar una rapida evaporacion
|
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del agua de la cubeta, ésta se cubre con una tapadera de plastico protegida con papel
absorbente para evitar el goteo de condensacion sobre las probetas junto con las paredes
laterales de la cubeta. El recipiente debe colocarse dentro de una campana aislante con
unos valores de temperatura y de humedad relativa constantes.

El ensayo consiste en pesar y medir la altura del agua sobre las diferentes probetas
a tiempos parciales. Las pesadas se realizan eliminando previamente el exceso de agua
depositada sobre la base de las probetas con una bayeta absorbente ligeramente
humedecida; de esta forma se retiran los excesos de agua sin llegar a restar parte de la
contenida en la probeta. Los resultados que se obtienen con el ensayo son los siguientes:
peso en funcién del tiempo (M:) expresado en gramos y altura ascendida en funcién del
tiempo (hy) expresada en centimetros. La cantidad o incremento de agua absorbida de la

muestra, por unidad de superficie en el tiempo se calcula con la siguiente ecuacion:

A M, -M,
s 8

Donde:

M/Ses el incremento de masa por unidad de superficie (kg/m?)
M: (kg) es el peso de la muestra en funcion del tiempo t (s)
Mo (kg) es el peso de la muestra seca y

S es el &rea (m?) de la cara de la probeta en contacto con el agua.

Con los datos obtenidos es posible construir dos curvas, una de absorcién capilar y otra de

ascenso capilar, en funcién de+t (min®9. La primera se traza en funcion del incremento de
peso experimentado por la probeta a lo largo del ensayo, la segunda curva representa la
altura de agua ascendida en funcién del tiempo transcurrido. Ademas de observar el
comportamiento del material, se pueden obtener el coeficiente de absorcidn capilar (con
dimensiones kg/m?-s°®) y el coeficiente de penetracién capilar (con dimensiones m/s%%)

obtenidos mediante célculos de regresion en los tramo rectilineos de las curvas.
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Capitulo III Metodologia

3.1. Programa experimental

Con el objeto de evaluar la influencia de adiciones en el proceso de estabilizacion de una
matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos (NEP) se realizaron una serie de
experimentos. En primer lugar se disefiaron mezclas de matrices granulares y se
caracterizaron los ingredientes. Posteriormente, se elaboraron las matrices granulares y se
caracterizaron mediante pruebas de resistencia mecanica a la compresion y a la absorcion.
Finalmente se elaboraron nuevamente matrices granulares a las cuales se incorporaron

NEP, y se evalué la supervivencia de éstos.

En la Figura 3.1 se muestra un resumen de la metodologia seguida para el desarrollo de la
investigacion. Las fases del proyecto se llevaron a cabo en las siguientes instituciones: En
el Centro Interdisciplinario de Investigacion para el Desarrollo Integral Regional Unidad
Oaxaca del Instituto Politécnico Nacional (CIIDIR-Oaxaca-IPN), se llevd a cabo la
produccién de las matrices granulares y las pruebas de absorcion, resistencia mecéanica y
de supervivencia de los NEP; en la Universidad Autbnoma del Estado de Hidalgo (UAEH),
se realizaron las pruebas de caracterizacion de los materiales (diatomita (D), bentonita
calcica (B), cal (C) y ceniza de bagazo de cafia (CBC)) con las siguientes técnicas:
Difraccion de Rayos X (DRX), difraccion de rayos laser (DRL),absorcién por infrarrojo
(FTIR), area superficial (método de BET) y Microscopia electrénica de barrido (MEB) de los
materiales base y aditivos, y En el Servicio Geol6gico Mexicano, Unidad Experimental
Oaxaca, se realizo el analisis quimico cuantitativo de D, B, C y CBC.
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Programa experimental

| | | | 1 | |
Fase 1: Disefio de | Fase 2: Descripcién y Fase 3: Elaboracion y ' [Fase 4: Obtenciény | Fase5:Analisisy
las matrices Caracterizacién de los caracterizacion de evaluacién de discusion de
granulares materiales matrices || matriz granular con resultados
NEP
granulares |
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Figura 3.1: Programa experimental
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3.2 Descripcion de las fases del programa experimental para la
estabilizacion de la matriz granular

3.2.1 Fase 1.- Diseiio de las matrices granulares

En esta fase se llevd a cabo el disefio experimental de las matrices granulares para su
evaluacion y caracterizacion. Se desarroll6 un experimento factorial 10x4, teniendo como
factores el tipo de mezcla en 10 niveles y la edad de maduracion en cuatro niveles (Tabla
3.1).Las mezclas consistieron entierra diatomita (D) como material base (100D:00)tierra
diatomita con la adicion de 6% (94D:6C),8% (92D:8C),10% (90D:10C) de cal (C), tierra
diatomita con la adicién de las combinaciones de 3% de cal mas 3% de ceniza de bagazo
de cafia (CBC) (94D:3C:3CBC) y de 6% de cal mas 6% de CBC (88D:6C:6CBC).En las
cuatro mezclas adicionales se tom6 como materia base tierra bentonita con la adicion de
5% de tierra diatomita (95:B:5D), y con la adiciéon de las combinaciones de 5%Dmas5%
CBC (90:B:5D:5CBC), 5% D masl0% CBC (85:B:5D:10CBC) y 5%D mas 15%CBC
(80B:5C:15CBC). Las variables respuesta fueron la resistencia mecéanica, absorcién y
porcentaje de supervivencia; los detalles de estas pruebas se presentaran en las Fases 3

y 5, respectivamente.

Para el disefio experimental es importante mencionar que algunos factores que intervienen
a lo largo de la prueba no se pueden controlar como son temperatura, humedad relativa y
ventilacién en el area de encapsulamiento de nematodos por lo que el efecto que puedan

tener estas sobre las variables respuesta se desconoce.
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Tabla 3.1 Disefio experimental de la estabilizacion de la matriz granular

Factor Niveles Descripcién Replicas Respuesta

Tipo de 10 100D:00 6 Resistencia
mezcla 94D:6C Mecanica a la

compresién
92D:8C

90D:10C
94D:3C:3CBC
88D:6C:6CBC
95B:5D
90B:5D:5CBC
85B:5D:10CBC

80B:5D:15CBC

Edad 4 3, 12, 21, 30 4 Absorcién

dias

Supervivencia

Nota:

D: diatomita; B: bentonita célcica; C: éxido de calcio; CBC: ceniza de bagazo de cafia

La variable de tipo de mezcla se establece tomando como referencia investigaciones
previas donde la Diatomita y Bentonita son empleadas en la elaboracién de pellets, solas o

en combinacién con otros materiales(Connick, 1994; Silver, 1996).

Los materiales utilizados para estabilizar quimicamente las matrices granulares fueron: cal
hidratada y ceniza de bagazo de cafia, materiales reportados por Alavéz-Ramirez (2012),
con un indice de Actividad Resistente (IAR), favorable, el cual es un indicador de la actividad
puzolanica (ASTM C311-04).

Sin embargo, la elaboracion de matrices granulares tienen ciertas restricciones, por
ejemplo, que el material empleado no sea tdxico para su manipulacién y para los NEP
(NIMF No 3, 2005), que se alojaran en él. Para el uso de la cal se considerd un trabajo
previo realizado en suelo de Santiago Nundiche, Oaxaca, en el cual no debe exceder 10%,
para no alterar la fertilidad del suelo (NOM-021-SEMARNAT-2000). En cuanto a la CBC el
|
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15% es el mé&ximo de mezcla que se adiciona en uniéon con la bentonita calcica en
consideracion al indice de basicidad reportado en la literatura (Imbert, 2006) y que es de
consideracion para la supervivencia de los NEP.

En cuanto a la variable edad de maduracién se han considerado 4 niveles 3, 12, 21y 30
dias para conocer la resistencia mecanica a la compresién, absorcion y porcentaje de
supervivencia: 3 dias, porque de acuerdo a la literatura después de 48 horas comienza el
estado anhidrobiotico de los NEP, originando cambios quimicos que reducen su actividad
y su tasa de consumo de oxigeno (Bedding, 1994), para 12, 21 y 30 dias. Serwe-Rodriguez
et al. (2004) investigaron que los nemétodos tienen 47% de supervivencia efectiva (Grewal,
2002) en la formulacién en cadaveres. Para formulaciones en pellets en condiciones

ambientales no se registra en la literatura porcentajes de supervivencia.

3.2.2 Fase 2.- Descripcion de los materiales y las técnicas para su
caracterizacion

a) descripcién de los materiales

En esta seccién se describen los materiales empleados en la investigacion; los materiales
base diatomita y bentonita calcica son aprobados para encapsular organismos vivos (Silver,
1999; NOM-037-FITO-1995); ademas, son susceptibles de estabilizar mediante el uso de

aditivos tales como cal y ceniza de bagazo de cafia para la elaboracion de la matriz granular.

La diatomita empleada fue Celite 209 © manufacturada por Celite Corporation, su planta de
extraccion se ubica en Zacoalco de Torres, Jalisco. Se seleccion6 este material debido a
las siguientes propiedades especificas: estructura porosa, alto contenido de silice, baja
densidad y bajo coeficiente de conductividad, etc. (Engh, 1993; Lemonas, 1997). La
diatomita natural tiene escasa capacidad de adsorcién, pero el poder absorcién es
excelente. Por lo tanto, uno de los principales usos de la diatomita se utiliza como
absorbente para fluidos tales como acido, fertilizante liquido, aceite, agua y alcohol. Algunas

otras propiedades de la diatomita se muestran en la tabla 3.2.
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Tabla 3.2 Datos técnicos de Celite® 209

Propiedades fisicas

Residuos de tamiz de Malla 325 0.5%

% de absorcion de aceite 175.0%

pH maximo 7.0

% de humedad maxima 6.0%
Granulometria, d50 7.0 micrones

En forma general el proceso de produccion de la diatomita se muestra en la figura
3.2.

TRITURACION PRIMARIA MOLIENDA

c

l

MOLIENDA

V2

CLASIFICACION
‘

EMBARQUE DEL PRODUCTOS NATURALES
CLASIFICACION PRODUCTO FINAL MOLIDOS

Figura 3.2 Proceso de produccion de diatomita

La diatomita generalmente es mina de cielo abierto (Figura 3.2a), en esta etapa,
normalmente se usa alguna combinacion de equipo minero como cargadores, raspados,
raspadores, palas mecanicas y carros para descapotar y remover el material estéril que se
encuentra sobre el yacimiento y posteriormente se realiza la extraccion del mineral. La
diatomita en bruto es transportada a los almacenes en pilas, comunmente contiene 40% de

humedad, en algunos casos rebasa el 60%.
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Trituracion primaria (Figura 3.2b), la primera etapa de trituracion de la diatomita natural
normalmente es por medio de molinos de martillo para conservar la estructura de la
diatomea. Este proceso es para desagregar el material y remover materiales diferentes a la
diatomita.

Molienda /secado (Figura 3.2c), en esta etapa se reduce el tamafio de las particulas. En
este proceso la molienda y el secado se realizan simultaneamente y las particulas
suspendidas de diatomita son acarreadas en una corriente de gases calientes. Los
secadores son usados para reducir la humedad hasta un 15% aproximadamente. Los
secadores operan en un rango de temperaturas de 70-430°C.

Clasificacion (Figura 3.2d), las particulas suspendidas que salen del secador pasan a través
de una serie de ventiladores, ciclones y separadores a una casa de bolsas. Estas
operaciones secuenciales separan el polvo en varios tamafios, remueven impurezas y
rechazan el agua absorbida. Los productos de diatomita natural son secados, molidos y
clasificados usando ciclones y ventiladores y posteriormente son ensacados y embarcados.

La calcinacién, molienda y clasificacion (Figura 3.2€), no fueron aplicadas a la diatomita que

se empled en esta investigacion.

Embarque del producto final (Figura 3.2f), el producto final puede tener diferentes tamafos
y colores (gris, rosa y blanco) de acuerdo a las necesidades de los clientes. Es colocado en

sacos y embarcado.

La bentonita fue adquirida se la planta de extracciéon ubicada en Caxuxi, Municipio de

Santiago de Anaya, en la regién del Valle del Mezquital, Hidalgo.

Es una variedad en la que el catidn intercambiable predominante es el calcio. No tiene la
capacidad de expansién de la bentonita sddica, pero tiene propiedades absorbentes. La
bentonita posee una morfologia laminar (filosilicatos), tiene la propiedad de adsorber gran
cantidad de moléculas de proteinas de soluciones acuosas. La capacidad de absorcion esta
directamente relacionada con caracteristicas texturales (superficie especifica y porosidad)
y se puede hablar de dos tipos de procesos: absorcién y adsorcion, que favorecen las

necesidades de humedad y oxigeno del pellet.

El proceso de obtencién de la bentonita es el siguiente Figura 3.3:
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Figura 3.3 Diagrama del proceso de produccion de bentonita

Minado a cielo abierto (Figura 3.3a), el cual involucra la remocién de materiales superficiales
que sobreyacen en el yacimiento con el objetivo de exponer el mineral y tener acceso para
su extraccion. Las capas de bentonita se deben remover cuidadosamente para evitar que
se contamine. La mayoria de las bentonitas minadas tienen una humedad entere 25 y 35%

en peso.

Almacenamiento del mineral (Figura 3.3b), la bentonita es extraida y almacenada en los
patios de las minas, con el fin de ser “secada al aire libre” para eliminar aproximadamente

el 50% de la humedad, reducir el acarreo y los costos de secado.

Trituracion del mineral (Figura 3.3c), después del secado el material es pasado a través de
una combinacion de trituradoras y molinos de rodillos con el objeto de reducir el tamafio del
grano del mineral y prepararlo para la siguiente etapa, utilizando mallas para la clasificacion

por tamafos.

Secado (Figura 3.3d), generalmente se agrega soda ash (carbonato de sodio anhidro) antes
del secado al aire 0 en planta. En el primer caso se agrega en pilas o sobre el material que
ha sido extendido para su secado. Las adiciones de soda ash en planta son para mojar la
bentonita usando un mezclador de paletas para distribuir uniformemente los componentes.
Las humedades tipicas se encuentran entre 7 y 12% en peso aproximadamente. En
|
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seguida, la bentonita se procesa a través de secadores rotatorios de carbon o gas, en
adicion a los calcinadores para reducir el contenido de humedad.

Molienda final o pulverizado (Figura 3.3e), consiste en la reduccion del tamafio de particula

de acuerdo a las aplicaciones.

La cal empleada en la presente investigacion se comercializa en los Valles Centrales del
estado de Oaxaca. La cal fue empleada para estabilizar la matriz granular de acuerdo con
la norma de la ASTM-C-977-83 Cal viva y cal hidratada para estabilizacion de suelos y con

la norma ASTM-C-821-84 Uso de cal con puzolanas.

En la siguiente Figura 3.4, se muestra el proceso de produccion de la cal:

Molienda

Extraccion Acarreo Clasificacion
¥
v ¥ ¥ ¥
Tamano Tamano Tamano Tamano
-3"+1 1/2" -2 1/2"+1 1/2" -7/8"+3/8" 1 1/2"+7/8"
Horno No.2 Horno No.1

% e

Laboratorio
Control de Calidad

Producto Terminado
T

=7

Tolvas (A Granel) Almaceén (Supersacos)

Figura 3.4 proceso de produccion de la cal

En la extraccibn se desmonta el area a trabajar y se lleva a cabo el descapote,
posteriormente se barrena aplicando el plan de minada disefiado, se realiza la carga de
explosivos y se procede a la voladura primaria, moneo, tumbe y rezagado, carga y acarreo

a planta de trituracion.

El proceso de trituracion arrojara como producto trozos de menor tamafio que normalmente

son de 4” a 6”7, que seran calcinados en hornos verticales. La trituracion secundaria se
|
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realiza cuando se requieren fragmentos de menor tamafo y se tienen hornos rotatorios para

calcinar.

Calcinacién. La cal es producida por calcinacion de la caliza y/o dolomita triturada por
exposicion directa al fuego en los hornos. En esta etapa de rocas sometidas a calcinacion
pierden biéxido de carbono y se produce el 6xido de calcio (cal viva).

Es importante que el tamafio de la roca sometida a calcinacion sea homogéneo para la

calcinacion se realice en forma efectiva y en su totalidad en todos los fragmentos.

Clasificacién. Se somete a cribado separando a la cal viva en trozo y en guijarros de la

porcidn que pasara por un proceso de trituracién y pulverizacion.

Trituracion y pulverizacion. En este paso se realiza con el objeto de reducir mas el tamafio
y asi obtener cal viva molida y pulverizada, la cual se separa de la que sera enviada al
proceso de hidratacion.

Hidratacién. Consiste en agregar agua a la cal viva para obtener cal hidratada. A la cal viva
dolomitica y alta en calcio se le agrega agua y es sometida a un separador de residuos para
obtener cal hidratada normal dolomitica y alta en calcio. Unicamente la cal viva dolomitica
pasa por un hidratador a presion y posteriormente a molienda para obtener cal dolomitica
hidratada a presion.

Envase y embarque. La cal es llevada a una tolva de envase e introducida en sacos y

transportada a través de bandas hasta el medio de transporte que la llevara al cliente.

La ceniza de bagazo de cana fue obtenida del ingenio azucarero “Constancia” del grupo
Beta San Miguel, gue se ubica en la comunidad de Tezonapa, Veracruz, México. La CBC
es generada durante el proceso de produccion del azicar. Una vez que la cafia es cultivada
y transportada, se pesa y se descarga en un patio. Posteriormente pasa a un proceso de
molienda, donde la cafa se fracciona con cuchillas rotatorias y con una desfibradora antes
de molerla para facilitar la extraccion del jugo mediante mazas de seis molinos. Se utiliza
agua en contracorriente para ayudar a la extraccion del 94 6 95%de la azlcar contenida en
la cafia. El remanente queda en el bagazo residual y este es utilizado como combustible en
las calderas. Las cenizas generadas como desecho de la combustion son atrapadas por
medio de aspersion con la finalidad de no contaminar el medio ambiente. Finalmente, éstas

son desechadas y depositadas como material de relleno en terrenos baldios a cielo abierto.
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El lote de CBC utilizado para el presente experimento fue recolectado de uno de los terrenos
que es propiedad del ingenio azucarero. En la Figura 3.5b se muestra el tiradero a cielo
abierto de donde se recolectd la ceniza de bagazo de cafia de azulcar utilizado en la

presente investigacion.

Figura 3.5 Obtencion de la ceniza de bagazo de cafa

La CBC fue recolectada en bolsas de plastico para su traslado a la Ciudad de Oaxaca (figura
3.5¢).

Una vez recolectada la CBC se sec6 al sol y se cribé por la malla #4 para eliminar particulas
mayores a 4.75mm (figura 3.5d). En la figura 3.5se muestra la ceniza homogenizada,
posteriormente se realizé el cuarteo y se tomaron muestras representativas de cada parte

para su uso (figura3.5f). Finalmente, la ceniza fue cribada por el tamiz # 200 (75um).

Los nematodos entomopatdgenos (Steinernema glaseri) utilizados fueron proporcionados
de una cepa original del Laboratorio de Entomologia de la UC Davis. Para la obtencién de
NEP se emplea un hospedero para la reactivacion de los nematodos en este caso fueron
larvas del dltimo instar de Phyllophaga spp. Posteriormente se hace una reproduccion
masiva in vivo para la obtencién de los nematodos a través del método propuesto por Kaya
y Stock (1997). Dicho método consiste en lo siguiente: se colocan larvas sobre papel filtro

de G. Mellonella en una caja de Petri de plastico de 9.5 cm de diametro. Mediante una
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micro pipeta graduada a 1000 uL se inocularon 200+10 nematodos por caja,

suspendidos en 600+30uL de agua bidestilada.

Figura 3.6 Proceso de obtencion de los NEP

Pasados tres dias de infestadas las larvas, se pasaron a trampas White, los nematodos al
de las larvas se desplazan por el papel filtro himedo y llegan al agua bidestilada de donde
se colectaron para almacenarlos a 11+1 °C antes de utilizarse (Figura 3.6).

b) Caracterizacion de los materiales

En esta fase se llevo a cabo la caracterizacion de los materiales (diatomita, bentonita, cal y
ceniza de bagazo de cafa), a través de 6 técnicas. Primeramente, se realizé el estudio de
la composicién quimica mediante la estimacion de los 6xidos mayores de los materiales.
Este andlisis se realiz6 en el Servicio Geoldgico Mexicano con la finalidad de conocer la
cantidad de silice y alimina presentes en cada uno de ellos. Los métodos empleados fueron

gravimétricos y Emision Atémica con fuente de plasma acoplado inductivamente (ICP).

Las pérdidas por calcinacion de los materiales se cuantificaron con el método gravimétrico.
Las muestras fueron preparadas mediante operaciones sucesivas de homogenizacion y

particiobn hasta obtener muestras representativas con peso aproximado de 200g para
|
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realizar los trabajos subsecuentes. Los equipos empleados para la preparacion y analisis
de las muestras fueron: balanza analitica y parrilla eléctrica para la digestion de los
materiales (Figura 3.7).

Figura 3.7 Proceso de digestion de las muestras de D, B, Cy CBC

Para la cuantificacion de los elementos contenidos en los materiales se empled el método
de ICP utilizando un espectrometro de emision 6ptica marca Perkin Elmer, modelo 6ptima

8300, el cual se muestra en la Figura 3.8.

Figura 3.8 Espectrometro Perkin Elmer Modelo 8300
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La identificacidn de las fases mineraldgicas de los materiales se realizé mediante difraccion
de rayos X; con esta prueba se puede identificar la amorficidad y cristalinidad de los
materiales base y de los aditivos. Los difractdgramas se obtuvieron mediante un
difractometro Marca INEL, modelo EQUINOX 2000 (Figura 3.9), el cual se oper6 con
Radiacion Cokq1, detector Curvo110, Voltaje220V, intensidad20mA, velocidad de barrido10
min, resolucion0.095FWHM, y tamafio de paso de 0.0315008.

Figura 3.9Difractometro de rayos X

Las bandas de los grupos funcionales que componen a cada uno de los materiales se
obtuvieron por espectrometria infrarroja con transformada de Fourier (FTIR). El equipo

empleado fue un Espectrometro Frontier, Marca Perkin Elmer (Figura 3.10).

Figura 3.10 Espectrometro Frontier, Marca Perkin Elmer
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Dela distribuciéon de tamafios de particulas de los materiales (D, B, C y CBC) utilizados en
esta investigacion se realiz6 con el equipo mostrado en la Figura 3.11 propio de la técnica
de difraccién de rayos laser, con las especificaciones técnicas de la tabla 3.3.

Figura 3.11 Difractometro Beckman Coulter LS13320

Tabla3.3 Especificaciones técnicas del equipo LS13320

Potencia del laser: 5 mW, 4 mW (potencia de
operacion)
Longitud de onda: 750 nm
Vida media: 70,000 horas
Tipo de lampara PIDS: Tugsteno-halégeno
indices eléctricos: 6V,1.7Ay10W
Rendimiento: 150 lumens a 2900°K
Vida media 2000 hrs.

Con el método de BET (Brunauer-Emmett-Teller) se realiz6 la medicion del area superficial
de los materiales. Para lo cual, las muestras se sometieron a desgasificacién a 300°C
durante 5 horas para su posterior andlisis y medicién de tamafio de poro, area superficial
exterior y volumen de poro. El equipo empleado fue el ASAP 2020, marca Micromeritics a
700VA (Figura 3.12).
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Figura 3.12 Equipo para determinacién de area superficial: ASAP 2020, marca Micromeritics

Finalmente, se evalu6é la morfologia de los materiales empleando un microscopio
electrénico de barrido JEOL6300, modelo JSM, con un alcance de 300 000 amplificaciones,
tamafio de paso de 102 a 10°amp y una resolucién de 20KeV.Este equipo cuenta con un
espectrometro de rayos x por dispersion de energias, con el cual se determinan las
intensidades relativas de los elementos presentes en el material dentro de un &rea de
andlisis de 1um2. Este microandlisis es semi-cuantitativo y permite conocer elementos
presentes en la muestra y su concentracién aproximada. En la figura 3.13 se observa el
procedimiento para el montado de las muestras de los materiales sobre una cinta de grafito,
y su metalizaciébn en oro en una evaporadora marca Dentum Vacuum, en un tiempo de

recubrimiento de 2 minutos, a una presion de 20 militorr.

Figura 3.13 a) metalizado de las muestras, b) acomodo de las muestras para su analisis y c) Microscopio electrénico de
barrido JEOL 6300
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3.2.3 Fase 3.- Elaboracion y caracterizacion de las matrices

granulares

3.2.3.1 Proceso de elaboracion de las MGs

En esta fase se elaboraron las matrices granulares de las 10 mezclas propuestas para las
diferentes pruebas de evaluacion. Primeramente se formé un nucleo en un cono trucado
cuyo principio de funcionamiento de los silos con una caida de lecho fluidizado. El cono se
llen6 con material granular (5.726 x 10° m® aproximadamente), posteriormente se
adicionaron con una pipeta 200ul de agua des ionizada; se retir6 la base del cono y por
gravedad se obtuvieron nudcleos, que posteriormente para continuar con el proceso de
crecimiento y consolidacién de las matrices granulares se llevaron a un plato provisto de
una espiral de Arguimedes con los siguientes pardmetros de trabajo: 12 rpm, 45segundos
de tiempo de permanencia en el disco y un angulo de inclinacién de 27°. La estabilizacion
mecanica de las MGs se basa en el principio reportado por Mendoza, (2012); Matadamas-
Ortiz, et al (2014).

Una vez que se obtuvieron las matrices granulares se evalud su resistencia mecanica,
energia de deformacion y absorcién capilar. Las técnicas empleadas para la caracterizacion

de las matrices granulares se describen a continuacion:

3.2.3.2 Evaluacion de la resistencia a la compresion

La resistencia mecanica fue investigada por compresion axial en las matrices granulares de
manera individual. Las MGs obtenidas tiene una forma cuasi-esféricas con un tamafio en el
rango de 9-16mm y un peso que oscila entre 0.2 a 1.5 g. Para esta prueba se empled un
texturémetro TA XT2i de la marca Stable MicroSystem (Figura 3.14a). El método consistid
en deslizar el punzén superior del texturémetro hacia la placa fija para que existiera contacto
entre la matriz granular y el punzoén registrandose de esta manera el valor de carga antes
de la rotura (Figura 3.14 b).

Se utilizaron los siguientes parametros de operacion del texturémetro: Modo de ensayo
Medida de fuerza de compresion, con una geometria o sonda P1R de hasta 2kN, velocidad
pre-ensayo 5 mm/s, velocidad de desplazamiento del punzén 0.01mm/s, velocidad de
retorno 10 mm/s, test distancia de ruptura 10mm, fuerza 4.99N, tiempo 5 sec, unidades

Newtons, Sensibilidad 0.05N y rango de adquisicién de datos 500 pps. El texturometro
|
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emplea el software Texture expert para la adquision de datos de la prueba de compresion
por cada una de las MGs ensayadas. Se obtienen 20040 datos de distancia recorrida, fuerza
aplicada en cada punto asi como el tiempo de recorrido en dicha distancia.

La informacion obtenida se grafic6 en Matlab R2012a. El codigo utilizado para el
procesamiento de los datos y elaboracién de las gréficas se muestra en el anexo A.

Las graficas de resistencia a la compresion mostraron una gran variabilidad, por lo cual para
su analisis se utilizé el promedio de las 6 réplicas por mezcla, por edad de maduracién y

con una distancia de desplazamiento de 7.5mm.
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Figura 3.14 a) Texturometro TA XT2i b) Principio de la prueba de compresién de la matriz (ASTM X 109-05)

3.2.3.3 Estimacion del trabajo necesario para deformar las MGs

La metodologia empleada para la estimacion del trabajo necesario para la deformacion de

las MGs se calcul6 por el método de Integracion numérica trapezoidal en Matlab R2012a.

Los datos se obtuvieron de las graficas de resistencia a la compresion. De las graficas
obtenidas de cada una de las réplicas de las diez mezclas por cada edad de maduracion
se calcula el area bajo la curva. Se hace el andlisis con las medias obtenidas de dicho

calculo, debido a la variabilidad de las MGs (Véase anexo B).

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) 102



3.2.3.4 Método de absorcion capilar

Las muestras de matrices granulares se colocan en una base y sumergen en aceite de
linaza (Fig. 3.15) quedando el nivel de aceite 2mm por encima de la base. Durante la prueba
se hacen mediciones de peso en los siguientes intervalos de tiempo: 30, 60, 90, 120, 180,
240, 300, 600, 900, 1200, 1800, 2100, 2400, 2700 y 3600 segundos para llenar
esencialmente los poros. Utilizando los valores de masa es posible calcular la absorcion de

acuerdo a una adaptacion de la norma ASTM C 1585-04.

El contenido de aceite en todos los casos fue expresado como fraccién de aceite con
respecto al peso total en base seca y son expresados en porcentaje. Los experimentos
fueron realizados en cuadruplas y debido a la variabilidad en tamafios de las MGs se

obtendra el promedio del porcentaje de absorcién de las réplicas para su analisis.

Figura 3.15 Muestra de diatomita en la prueba de absorcién.

3.2.4 Fase 4.- Elaboracion y evaluacion de las matrices granulares
con NEP

El proceso para la reproduccion de nematodos se efectud en el Laboratorio de Control
Bioldgico del CIIDIR-IPN Unidad Oaxaca de acuerdo con el método propuesto por Kaya y
Stock (1997). La temperatura en este laboratorio es de 23 ° C + 2°C, y el hospedero utilizado
para la reproduccion de los nematodos fue la palomilla de la cera Galleria mellonella L.
(Lepidépteros: Pyralidos).

El método de reproduccion consiste en colocar larvas de G. mellonella en una caja de Petri
de 5 cm de diametro rotulada con la especie y fecha de infestacion como se muestra en la
|
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figura 3.16. A la caja se le habia colocado previamente en el fondo papel filtro con un

gramaje de 80 g/m2, un espesor de 0.170 mm y un tamafio de poro de 14-18 pm.

Figura 3.16 Larvas de Galleria mellonella infectadas por NEP

Las larvas se sumergieron durantel5 s en agua caliente a 55 °C, después en agua a 15 °C
durante otros 15 s, y posteriormente se colocaron en cajas de Petri. Este tratamiento tiene
la finalidad de evitar que las larvas pupen, ademas de disminuir su resistencia a la
infestacién. Enseguida, se inocularon 200 nematodos+ 10 por larva utilizando una micro
pipeta, graduada a 20uLde agua bidestilada, con la finalidad de generar una humedad de
10 g/m® en el papel filtro, facilitando con ello la movilidad de los nematodos y por

consiguiente la infeccion de la larva.

Después de cinco dias de infestadas las larvas se pasaron a trampas White de 15 x 8 cm
con 45mL de agua bidestilada. Los nematodos al emerger de la larva se desplazaron por el
papel filtro himedo y llegaron al agua bidestilada de donde se colectaron para almacenarse

durante una semana.

El agua bidestilada utilizada como medio para conservar los nematodos, previo y durante
el pelletizado, estaba libre de CO. y con un alto grado de esterilidad, lo cual evité causar un

dafo al nematodo durante su conservacion (Chen y Glazer, 2005).

La temperatura de almacenamiento en refrigeracion fue de 6-8 °C. Después del
almacenamiento a esta temperatura durante 1 semana, se sacaron para Su
encapsulamiento.
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Los nematodos se aclimataron a 23 °C £ 6 °C durante 24 h antes de ser pelletizados (Chen
y Glazer, 2005).

Posteriormente se realiz6 una concentracion adecuada de nematodos en la solucién, de
manera que se asegura que por cada 200 yL de solucién acuosa se tuvieran 1000

+50nematodos vivos, para alojar en la matriz granular (Girén, 2008).

Se utilizé el método de diluciones volumétricas (Petersen y Willis, 1972), que consiste en
extraer cantidades de la solucién y posterior a esto, tomar como minimo cinco muestras
para verificar la concentracion resultante. Por medio del coteo repetido de 10ul se estima la
cantidad de organismos contenidos en una determinada cantidad de solucién, dicha

operacion se repitio hasta lograr la concentracion requerida (Giron, 2008).

Por la diferencia de peso entre los nematodos y la solucidn, éstos tienden a precipitarse,
por lo que al momento de realizar la toma de muestra se agit6 la solucion de manera que

la distribucion de los neméatodos fuera homogénea.

Con la concentracién de nematodos requerida en la solucion se procedié a la produccién
de pellets con base en el procedimiento planteado en la fase 3. Con el propdsito de tener
una dosificacién de 1000 £50 NEP homogénea se mantuvo el contenedor de los neméatodos

con agitacién constante.

En cada mezcla de materiales se hizo limpieza del equipo para evitar la contaminacion de
las mezclas. Los pardmetros de produccién fueron los mismos utilizados en la elaboracion

de matrices granulares mencionados en la fase 3.

3.2.4.1 indice de Supervivencia

Para evaluar la supervivencia de los nematodos se colocaron los pellets fueron en una caja
Petri de 9 cm de diametro y se le adicionaron 10 mL de agua bidestilada con el fin de
proveerle la humedad que requiere el neméatodo para recobrar la movilidad; ademés esto

facilita la visibilidad en el microscopio para realizar el conteo.

Se realiz6 el conteo con base en el método propuesto por Chen y Glazer (2005).Con la
micro pipeta se tom6 una muestra de 200 uL de la solucion formada por el pellet disuelto y
se llevé al microscopio estereoscopico para contar nematodos vivos y muertos; los
nematodos vivos se identificaron porque presentan movilidad por si mismos o al ser
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estimulados con una aguja. Una vez terminada la observacion de la muestra, ésta se
regreso a la solucion madre y se repitid la operacién tomando cinco muestras para cada
pellet.

La supervivencia de los neméatodos se examind con un microscopio estereoscopico marca
Olympus con apertura numérica de 0.2, resolucion de 600 pares de lineas por milimetro y
zoom de 30x. Los dias de conteo fueron los establecidos en el disefio experimental segun
la edad de maduracion de los pellets.
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Capitulo IV Analisis de Resultados

En este Capitulo se presentan los resultados de los experimentos realizados durante las

diferentes fases de la investigacion.

4.1 Resultados de la caracterizacion de los materiales

En este apartado, se presentan los resultados de composicion quimica, difraccion de rayos
X, espectroscopia de rayos infrarrojos, difraccién de rayos laser, area superficial por el
método de BET y microscopia electronica de barrido que se realizaron a los materiales con
la finalidad de conocer sus caracteristicas fisicas y quimicas.

4.1.1 Resultados de la composicion quimica de los materiales

Las composiciones quimicas de los materiales base (D y B) y aditivos (C y CBC) utilizados
para la elaboracion de la MGs se muestran en la Tabla 4.1. En dicha tabla, se observan los
valores de los 6xidos mayoritarios presentes en los materiales; ademas, se muestran los
requisitos establecidos por la norma ASTM C618 12a para la identificacién de los tipos de
puzolanas. Las sumas de 6xidos mayores (SiO; + Al,03; + Fe;03) para D, B y CBC son
mayores que 70%, y el contenido de calcio es menor que 10%, por lo cual se considera que
tienen potencial puzolanico (ASTM C618- 12a), y se pueden clasificar como puzolanas
naturales (Clase N). Lo anterior es posible porque la norma indica que materiales calcinados

también pueden ser considerados como puzolanas naturales.

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) 7



Tabla 4.1 Resultados de las composiciones quimicas de D, B, Cy CBC

Compuesto Diatomita Bentonita Cal Ceniza de
N = c Célcica Bagazo de
cafia
SiO2 83.95 63.60 0.28 59.56
Al2O3 3.11 14.25 <0.03 13.62
Na20 <0.03 1.16 <0.03 <0.03
MgO <0.005 1.83 0.40 1.13
K20 0.12 3.05 <0.09 3.25
CaO 0.34 2.45 72.76 2.22
Fe20s3 1.62 3.68 <0.10 5.52
FeO <0.01 <0.01 <0.01 0.7
P20s <0.06 0.11 <0.06 0.96
MnO 0.01 0.04 <0.003 0.33
PxC 10 6 6 11.13 9.28 26.32 10.78
2 SiOx+
Al20s+ Fe203 | 79 70 50 88.68 85.68 - 78.7

Los resultados del analisis quimico indican que el principal constituyente en la diatomita es

silice (Aydin, 2007) y que tiene una cantidad significativa de alimina (Wen-Tien, 2004;

Hossam-Eiden, 2010), mientras que la bentonita esta constituida principalmente por silice

y alimina, ademas tiene CaO (2.45%) y Mg (Salem, 2015).La CBC presenta la composicion

guimica apropiada para la aplicacién como una puzolana (Cordeiro, 2009) por su contenido

de silice, alimina y 6xido de hierro (lll), y por su bajo contenido de CaO.

Con base en el andlisis de la composicién quimica de los materiales se puede concluir que

tienen un alto potencial puzolanico; sin embargo, para que la reaccién puzolanica se lleve

a cabo se requiere de un medio altamente alcalino como el creado por la cal (Malhotra,

1994.

4.1.2 Resultados de Difraccion de Rayos X

En la Figura 4.1 se muestran los difractogramas de los materiales utilizados en este estudio,

y en la Tabla 4.2 un resumen de las especies mineraldgicas encontradas. En la figura se

puede apreciar que la D y CBC definen un halo amorfo entre 15-35° del angulo 26, lo cual

es acorde con estudios de investigacion anteriores (Bahurudenn, 2015; Li, 2014; Sun, 2013;
|
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Cordeiro, 2009; Wen-Tien, 2006; Wen-Tie, 2004).Estos dos materiales se componen
principalmente de silice amorfa y puede ser utilizados como materiales cementosos

suplementarios (Bahurudeen, 2015).

Los difractogramas confirman que la diatomita contiene silice en su fase mineraldgica de
ortoclasa y cuarzo (Li, 2014; Sun, 2013), mientras que la ceniza de bagazo de cafa
evidencia la presencia de cuarzo y cristobalita (Martirena, 1998), y calcita y magnetita
(Subramanian, 2013).La silice en estado amorfo es capaz de reaccionar quimicamente con
los iones de calcio en la cal, formando compuestos cementantes que estabilizan la matriz
granular. La presencia de carbén en la CBC podria ser la causa de una limitada actividad
puzolanica (Millogo, 2008).
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Figura 4.1Difractégramas de la D, B, Cy CBC

La bentonita muestra los picos caracteristicos de montmorillonita (He, 2015; Caglar, 2009),
cuarzo (Liu, et al, 2011) y cristobalita (Salem, 2015).La estructura cristalina de la bentonita

consiste en capas de tetraedros de aluminosilicatos hidratados .La sustitucion isomorfica
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de Al**con Mg+*2altera negativamente el equilibrio de cargas de cristal y requiere adsorcion

de cationes (Na*2y Ca*) para equilibrar la carga (Ripke, 2000).

Tabla 4.2 Especies mineraldgicas de la D, B, C, CBC

Especies minerales identificadas Férmula
Diatomita

Cuarzo SiO2

Ortoclasa K(AISi3)Os

Bentonita

Cuarzo SiO2

Calcita syn Ca (COg)

Ortoclasa KAISi3Os

Cristobalita Al203Na206Si0:2

Montmorollonita

(Na,Ca)o,3(Al, Mg)2SiaO10(OH)2-nH20

Cal

Portlandita Ca(OH):
Carbonato de Calcio CaCOs

Ceniza de Bagazo de Cafia

Cuarzo SiO2

Calcita Ca (COg)
Cristobalita Al203Naz06SiO2
Magnetita FesO4

4.1.3 Resultados de espectroscopia en el infrarrojo por
transformada de Fourier (FTIR)

La técnica de espectroscopia de FTIR se emple6 para obtener informacién sobre los grupos
funcionales que prevalecen en la D, B, C y CBC. Los picos observados en cada uno de

ellos se muestran en la Figura 4.2 y un resumen de su ubicacion en la Tabla 4.3.

Para la diatomita, las bandas caracteristicas de silicato se observaron entre 1400 y 400 cm’
Llabanda de Si-O-Si, en el plano de vibraciéon estiramiento asimétrico(Oladoja, 2014),
aparecié en 1071 cm™.El pico del grupo OH de agua adsorbida, unido a la molécula de

silice, se observé en 3638 cm, mientras que el pico de la vibracién de unién de la molécula

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) 10



de agua atrapada en la matriz de silice se observo en 1.640 cm™.La banda caracteristica
de 6xido de aluminio se observé entre 1000 y 500 cm™, con una banda de vibracién de
estiramiento de Si— O- Al en 796 y 690 cm™, (Bariana, 2013; Oladoja, 2014).

La bentonita contiene los espectros caracteristicos de los silicatos, pero la bandas de menor
intensidad en 670cm™ y 420cm?, las cuales podrian atribuirse a feldespatos (Bankovic,
2013), debido a vibraciones Si-O-Si (Azhar, 2014). La banda a 1637cmse atribuye a la
vibracién de flexion caracteristica de la calcita. La amplia banda alrededor de los 3400cm*
estad asociada con OH-, mientras que el pico en 3619cm™ esta asociado a las vibraciones
de estiramiento de AI-OH y Mg-OH (He, 2015); ademas el pico 1036cm2-995cm™
representa el Si-O una vibracion de estiramiento que se asocia principalmente a la
montmorillonita (Farmer, 1974; Kloprogge, 2005).
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Figura 4.2 Espectros de FTIR para D, B, Cy CBC

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) H



Para el caso de la ceniza de bagazo de cafia las bandas caracteristicas en 3000cm™ son
debidas a vibraciones de OH, y la banda localizada en 1739-1386cmes tipica de los
carbonatos (CO?;3); en 1032 cm™ se identifica claramente la presencia de la banda
correspondiente a las vibraciones de los enlaces Si — O del cuarzo (Frias, 2011).Ademas,
la banda 780 cm™se puede atribuir al Si-C (Nazriati, 2014).

En cuanto a la cal La banda a 36420 cm ! se atribuye a las vibraciones de estiramiento OH
de los grupos hidroxilo de la superficie interior (Madejovay Komadel, 2001; Eisazadeha,
2012).Las bandas de caracteristicos a 725 y 1400cmse asocian con la absorcién de la
vibracion de la calcita, que es la fase cristalina principal en los ligantes (Zhao, 2015).

Tabla 4.3 Ubicacién de los picos caracteristicos de FTIR de los materiales utilizados

Diatomita
3100-3700 OH Estiramiento
1071 Si-O-Si Estiramiento asimétrico
796 Al-O-Si Estiramiento
690 Al-O-Si Estiramiento
455 0-Si-O Estiramiento simétrico
Bentonita
3619 OH Estiramiento
1637 CaCOs Estiramiento
995 Si— O -Si Deformacion
777-725 Al - O - Si Estiramiento
695 — 515 Al -O- Si Estiramiento
419 Si-O flexion
Cal
3642 OH Estiramiento
1400-725 CaCOs Estiramiento
Ceniza de Bagazo de Cafia
1739 - 1366 Cc=0 Estiramiento
1032 Si—0-Si Estiramiento
780 Si—-C
692 Si-0 Estiramiento
439 Si-O Estiramiento
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4.1.4 Resultados de difraccion de rayos laser
La determinacion del tamafio de particula en un material es importante puesto que existe

una relacion directa entre su tamafio y su reaccion puzolanica. En la Figura 4.3 se muestran
las curvas de distribucién volumétrica del tamafio de particulas para los materiales en
estudio. Se observa que la D, B y CBC tienen entre un 10 y 30% de particulas de 45um de
tamafio lo que podria favorecer la reaccion puzolanica (Cordeiro, 2009). La cal que es el
activador tiene una moda de 168.9um de tamaro de particula, mientras que la D, By la

CBC tiene 18, 7.7 y 55.1um respectivamente.
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Figura 4.3 Distribuciones de tamafios de particulas para D, B, Cy CBC

En la Tabla 4.4 se muestran los resultados obtenidos del andlisis de tamafio de las
particulas de los materiales obtenidos por difraccién de rayos laser. Las particulas mas finas
estan contenidas en la Bentonita y la Diatomita, esto es debido a su proceso de obtencién

puesto que ambas pasan por un proceso de trituracion y molienda.

La ceniza de bagazo de cafia pasa por un proceso de recoleccion y posteriormente es
tamizada (malla #200) para trabajar con las particulas mas finas y mejorar su reactividad
(Bahurudeen, 2015; Ganesan, 2007).

Tabla 4.4 Resumen de los resultados de la prueba de DRL
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D B C CBC
Volumen 100% 100% 100% 100%
Media 23.28 um 18.67 um 122.9um 46.62pm
Mediana 17.22 ym 8.180 um 115.9um 38.52um
Moda 18.00 um 7.775 um 168.9um 55.13um

Los materiales presentan un amplia gamma en el tamafio de las particulas, con Dso valores
gue van de 8.81 micras a 115.9 micras. Sin embargo, la distribucién de tamafo de particula
es complejo, pues la D y B presentan 2 y 3 poblaciones de particulas. Esta diferencia en el
tamafio de las particulas condiciona la relacion entre las fuerzas de cohesion, dependientes
de la superficie de las particulas y las fuerzas inerciales y gravitacionales que dependen de
la masa de las mismas, es decir, a menor tamafio de las particulas, las fuerzas de cohesion

aumentan.

Tabla 4.5 Tamafio de las particulas por % Volumen (um)

D 4.5 9.3 17.2 31.3 54.5
B 11 3.0 8.81 235 56.3
C 171 51.6 115.9 181.9 240.2
CBC 7.8 18.8 38.5 65.6 97.3

4.1.5 Resultados de la determinacion de area superficial por el
método de BET

En la Tabla 4.6 se presentan los resultados del andlisis del area superficial de los materiales
mediante el método de BET, incluyendo el volumen total de poros y la distribucion delos

tamafios de poros.

De acuerdo con la IUPAC (Schoonheydt, et al. 1995) la estructura de la D, B, C y CBC es
mesoporosa (2-50nm), puesto que sus tamafos de poros son del orden de 35, 10, 32 y
5nm, respectivamente. Al incrementarse, el area superficial de los materiales se mejora la

reactividad, la velocidad de disolucion, la retencién de humedad.
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Tabla 4.6 Caracteristicas de los materiales analizados por el Método de BET

Diatomita Bentonita Cal Ceniza de
Bagazo de
cafia

Area superficial
Superficie de area de BET 9.61 m23/g 16.28 m3/g 22.86 m3/g 37.49 m3/g
Volumen de poro

BJH Adsorcion volumen acumulado | 0.02 cm3/g 0.10 cm3/g 0.39 cm3/g 0.10 cm3/g
de poros entre 1,7000 nm y
300,0000 nm de diametro:

Tamafo de poro

Adsorcion anchura de poro 35.65 nm 10.05nm 32.52 nm 5.07 nm
promedio (4V / A por BET):

4.1.6 Resultados de Microscopia Electronica de Barrido

En la Figura 4.4 se muestran las imagenes de MEB de los materiales analizados. Se
observa el caracter heterogéneo de los materiales puesto que se observan las particulas
de diversos tamafios y formas en todas las imagenes de baja magnificacion. Para el caso
de la diatomita se observan claramente las diatomeas Coscinodisophyceae (simetria radial)
y Fragilariophyceae (simetria bilateral, esternén o pseudolateral) con los poros abiertos que
le dan capacidad para atrapar sélidos (Sun, 2013).

En la bentonita se pueden apreciar placas laminares caracteristicas de mineral esmectitico
identificado en DRX, con cavidades (galerias) entre placas discontinuas en sus unidades

basicas estructurales.

En la cal se pueden ver los cristales de hidréxido de calcio que pueden estar solos o

conformando pequefios aglomerados esféricos.

Finalmente, en la CBC se observan diferentes tamafios y formas de las particulas lo que da
como resultado un material heterogéneo (Driemeier, 2011). Sin embargo, las particulas
pueden clasificarse en los siguientes tres grupos principales: prismaticas, esféricas y
fibrosas. Algunos investigadores mencionan que las particulas prismaticas estan
constituidas principalmente de Siy O, quelas esféricas de Si, O, Na, K, Al, Mg y Ca (Batra,
2008), mientras que las fibrosas son principalmente de carbono (Batra, 2008;

Umamaheswaran, 2008).
]
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Figura 4.5 Micrografias de los materiales investigados

4.2 Resultados de las pruebas de resistencia

4.2.1 Resultados de la resistencia a la compresion axial de las MG de
Diatomita y de la combinacion de Diatomita con aditivos

Las MGs obtenidas por el método de rodadura no fueron uniformes en tamafio, aunque su
forma fue aproximadamente esférica sus diametros estuvieron en un rango de 10 a 16 mm.
Este efecto de diversidad de tamafios fue mas evidente en las mezclas que contenian cal
y ceniza de bagazo de cafa (Figura 4.6). Las MGs se sometieron a la prueba de carga de
compresion axial y se registraron las historias de las cargas hasta que dichas MGs se

deformaron seis mm a diferentes edades de maduracion. Se ensayaron seis réplicas por
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cada mezcla en estudio; sin embargo, por brevedad se presentan solamente los valores

promedio de cada mezcla.

100D

94D+6C
92D+8C
90D+10C
94D+3C+3CBC
88D+6C+6CBC

Figura 4.6 Aspecto de las MG de D y sus diferentes combinaciones con aditivos

Los resultados de resistencia a la compresion axial de las MGs elaboradas a base de D con
y sin aditivos a tres dias de maduracion se muestran en la Figura 4.7.

Los resultados muestran que la adiciéon de C contribuye al mejoramiento de la resistencia
(Figura 4.7a), por ejemplo, las mezclas de 92D+8C y 90D+10C presentaron una resistencia
a la compresion mayor al 50% con respecto a la D, mientras que la resistencia de la mezcla

de 94D+6C fue solamente 1% mayor que la D.

En el caso de las mezclas con la combinacion D+C+CBC las resistencias registradas fueron
menores que las de la solamente D. Para la mezcla con 94D+3C+3CBC se obtuvo una
resistencia 25% menor que la de la mezcla con D, mientras que para la mezcla de
88D+6C+6CBC la reduccion fue del 50%.

Al comparar las resistencias de las mezclas que contienen C, es decir, la combinacién de
94D+6C y 90D+10C contra la que contenia 94D+3C+3CBC se experimentaron incrementos
de 4 y 21%, respectivamente; sin embargo, cuando se comparan con la mezcla de
88D+6C+6CBC este efecto se revirti6 puesto que se registraron incrementos en la
resistencia de 137 y 125%, respectivamente.
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En la Figura 4.7a también se identifica una zona definida por el rango de 0 a 1 mm de
desplazamiento, la cual corresponde a la fluencia de los materiales. Para un mejor andlisis
se presenta una magnificacion de la zona en la Figura 4.7b en la cual se observa un
comportamiento cuasi-elastico (Antoniuk et al., 2005; Omarov et al., 2012) delas mezclas,
en donde las combinaciones de D+C parecen exhibir una mayor rigidez que las mezclas
gue contienen la mezcla de D+C+CBC, y estas Ultimas parecen mostrar mayor rigidez que

la mezcla con solo diatomita.
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Figura 4.7 Gréficas fuerza-desplazamiento de la MGs elaboradas con D y D+aditivos obtenidas a 3 dias de maduracion

Los resultados de la resistencia a la compresion de las MGs en estudio obtenidos a 12 dias
de maduracién se muestran en la Figura 4.8a. Para esa edad las mezclas con adicién de C
nuevamente maostraron incremento en resistencia con respecto a la D, es decir para la
combinacion de 92D+8C se obtuvo un 90% de incremento y para las mezclas de 90D+10C
y 94D+6C fue de 20%.

En cuanto a la mezcla con 94D+3C+3CBC se obtuvo un incremento del 15% con respecto

a la D, mientras que la mezcla con 88D+6C+6CBC registré una disminucion del 20%.

Las MGs elaboradas con las mezclas 94D+6C, 92D+8C y 90D+10C fueron mas resistentes

que la mezcla 94D+3C+3CBC en 30%, 45% y del 67 %, respectivamente; mientras que las
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mismas mezclas comparadas con la mezcla 88D+6C+6CBC experimentaron decrementos
de 47%, 34% y 75%, respectivamente.

En esta edad de maduracion también se observa una zona de fluencia de los materiales
(Figura 4.8b). El punto de fluencia para la D se localiza en aproximadamente 0.2mm de
desplazamiento, mientras que para el resto de las mezclas en un rango de 0.3 a 0.6mm.
Esto evidencia el mejoramiento de la rigidez de las mezclas como resultado de la adicion

de C y CBC, especialmente de aquellas que contienen C.
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Figura 4.8 Gréficas fuerza-desplazamiento de las MG elaboradas con D y D+aditivos obtenidas a 12 dias de maduracion

Los resultados de la resistencia a la compresion obtenidos a 21 dias de maduracion se
muestran en la Figura 4.9. Para esta edad las mezclas con94D+6C, 92D+8C y 90D+10C
incrementaron su resistencia de manera notoria con respecto a la mezcla D en un 87%,
212% y 337% respectivamente. Por otra parte, las mezclas de 94D+3C+3CBC vy

88D+6C+6CBC mostraron un mejoramiento en relaciéon con la D de solamente un 20%.

De manera similar que en las edades anteriores, para 21 dias las mezclas 94D+6C, 92D+8C
y 90D+10C mostraron incrementos en resistencia de 50%, 150% y 250% con respecto a
las mezclas 94D+3C+3CBC y 88D+6C+6CBC.

En la Figura 4.9b se aprecia una vez mas el mejoramiento en la rigidez en la zona de

fluencia de las mezclas con 8 y 10% de C.
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Figura 4.9Graficas fuerza-desplazamiento de las MG elaboradas con D y D+aditivos obtenidas a 21 dias de maduracién

Finalmente, en la Figura 4.10 se muestran los resultados de resistencia a la compresion de
las MGs a 30 dias de maduracién. Las MGs elaboradas con las mezclas de 94D+6C y
90D+10C mostraron un incremento del 100% en la resistencia con respecto a la D, mientras
que la mezcla de 92D+8C mostré un incremento del 280% con respecto a la D, mientras
que las mezclas de 94D+3C+3CBC y 88D+6C+6CBC presentaron un mejoramiento del 30

y 150% respectivamente.

Las MGs preparadas con las mezclas 94D+6C, 92D+8C y 90D+10C tuvieron resistencias
mas altas en 70, 292 y 70% con respecto a la mezcla 4D+3C+3CBC. La resistencia de la
matriz preparada con la mezcla 92D+8C tuvo una resistencia 65% mas alta que la mezcla
88D+6C+6CBC; no obstante, es importante destacar que esta ultima mostré un incremento
de 20% con respecto a las mezclas 94D+6C y 90D+10C.

A 30 dias de maduracion la zona de fluencia de los materiales (Figura 4.10b) esta bien
definida.
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Figura 4.10 Gréficas fuerza-desplazamiento de las MG elaboradas con D y D+aditivos obtenidas a 30 dias de

maduracion

La zona de fluencia sefialada en esta edad de maduracion difiere de la tendencia
caracteristica mostrada en las edades anteriores. En esta etapa de maduracion se observan
incrementos de pendiente en rango elastico de deformacion de las MG (Antoniuk et al.,
2005). Lo anterior es el resultado dela pérdida de humedad que experimentan las MGs y

de la conformacién de su estructura en capas como se pueden observar en la Figura 4.11.

-

Figura 4.11 Estructura en capas de la MG de D

4.2.2 Resultados de la resistencia a la compresion axial de las MGs elaboradas con

las mezclas de B+D y la combinacién de B+D+CBC

Las MGs elaboradas con B+D también fueron cuasi-esféricas, y muestran uniformidad en

tamafio y peso, independientemente de la proporcion de materiales que la conforman.

Por lo anterior, como se menciona en la seccién Metodologia se adicion6 a la B un 5% de

D para obtener MG uniformes y tomar esta mezcla como control. La D provee de soporte
|
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estructural a la bentonita calcica (Chan, 2011) formando MGs més compactas y con forma
cuasi-esférica (Figura 4.12).

95B+5D
90B+5D+5CBC

85B+5D+10CBC
8NR+5D+15CRC

Figura 4.12 Aspecto de las MG de 95B+5D vy las diferentes combinaciones

con CBC como aditivo

En la Figura 4.13 se muestran los resultados de resistencia a la compresion de las MGs
evaluadas a 3 dias de maduracion. La MGs elaboradas con 90B+5D+5CBC,
85B+5D+10CBC y 80B+5D+15CBCmuestran mejoramiento de resistencia a la compresion

del 80%, 10% y 15% con respecto al control.

En esta etapa de maduracién las MGs muestran un comportamiento plastico. La estructura
de las MGS es mas densa por lo cual presenta una mayor resistencia mecanica, esto puede

deberse a la penetracion de moléculas de agua en sus redes estructurales (He, et al. 2015).
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Figura 4.13 Gréficas esfuerzo-desplazamiento de las MG elaboradas con B+D y

B+D+CBC obtenidas a 3 dias de maduracion

Los resultados de la resistencia a la compresién de la MGs a 12 dias de maduracion se
muestran en la Figura 4.14.En esta etapa de maduracién se observa que la mezcla de B+D
muestra un incremento en sus resistencia de un 90% con respecto a la resistencia que
mostré a los 3 dias de maduracion. Ademas se observa que las MGs que fueron
adicionadas con 5, 10 y 15% de CBC muestran una disminucion en la resistencia del 51 y

78% con respecto de la mezcla control.
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Figura 4.14 Gréficas esfuerzo-desplazamiento de las MG elaboradas con B+D y B+D+CBC obtenidas a 12 dias de

maduracién

En la Figura 4.15 se muestran los resultados de la resistencia a la compresion de las MGs
a 21 dias de maduracion. Los resultados a esta edad muestran nuevamente un evidente
efecto de reduccioén de la resistencia de las MGs que se les adicion6 CBC. En esta etapa

de maduracién se considerara el valor de resistencia para la mezcla de B+D de 72N. Para
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las mezclas de 80B+5D+15CBC, 85B+5D+10CBC y 90B+5D+5CBC la disminucion en la
resistencia fueron del 93, 83 y 70% con respecto a la mezcla control.
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Figura 4.15 Gréficas de esfuerzo-desplazamiento de las MG con B+D y B+D+CBC obtenidas a 21 dias de maduracion

Los resultados de la resistencia a la compresion a 30 dias de maduracion, los cuales se
muestran en la Figura 4.16 indican que el mismo comportamiento que en las edades de 12
y 21 dias de maduracion. Es decir, la MG elaborada con la mezcla conteniendo 95B+5D
fue la mas resistente, y la adicion de 5, 10 y 15% de CBC contribuy6 a la reduccion de su
resistencia en 50, 75y 90%.

El comportamiento de las resistencias a 12, 21, y 30 dias de maduracién es completamente
opuesto al observado a 3 dias, en donde los resultados sugieren que la adicion de CBC
mejora la resistencia de la matriz de B+D. Este efecto es interesante y se abordara

posteriormente en la seccion de discusion.
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Figura 4.16 Gréficas esfuerzo-desplazamiento delas MG elaboradas con B+D y B+D+CBC obtenidas a 30 dias de

maduracion

Las MGs elaboradas con material base B+D esta conformado por un conglomerado de
particulas que forman una unidad llamada BlackBerry structure (lveson, 2001).

L8 bl

Figura 4.17 Estructura de una capa (blackberry structure) de la MG de B+D

4.2.3 Estimacion del trabajo necesario para deformar las MG

En la seccién de Marco Referencial (2.2.5.5) se establecié que otro parametro para evaluar
el efecto de los aditivos en las caracteristicas de las MGs, el cual es diferente de la
resistencia a la compresion aunque depende de ella, es el trabajo necesario para deformar

las MGs una distancia especifica.

También se establecié que el trabajo se puede obtener mediante el producto de la historia
de cargas multiplicada por la historia de desplazamientos de los resultados de una prueba
de resistencia a la compresion axial. Es decir, se calculé mediante la estimacién del area

bajo la curva de las mediciones registradas durante tal ensayo.

En la Tabla 4.7 se muestran los trabajos promedio calculados para las mezclas base D

ensayadas a las cuatro edades de maduracion.

Es conveniente mencionar nuevamente que las MGs no fueron uniformes en tamafio,
teniendo didmetros en el rango de 10 a 16 mm. Este hecho ocasion6 que unas curvas se
extendieran mas que otras a pesar de haber alcanzado la carga maxima. Por tal motivo, se
decidi6 que se utilizara una distancia de deformacién mayor que para el célculo de la

resistencia, es decir, en este caso para el célculo del trabajo se utilizé 7.5mm.
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Tabla 4.7 Trabajo necesario para deformar las MGs de D mas aditivos a 7.5mm

Mezclas
Tiempo de
maduracion 94D+6C  92D+8C  90D+10C  94D+3C+3CBC 88D+6C+6CBC
(dias)
Trabajo (N*mm)

3 5.50 4.85 8.81 5.99 3.72 2.62

12 3.01 5.96 10.04 9.43 4.67 4.30

21 2.60 6.58 14.09 10.07 4.83 4.49

30 2.69 6.95 14.85 12.36 5.33 5.66

Los resultados, también presentados en la Figura 4.17, muestran que el trabajo necesario
para deformar la MG elaborada a base de D disminuy6 conforme transcurrié el tiempo. Esto
puede asociarse a la pérdida de humedad (Morgeneyer,2004; Bika, et al. 2001)de las MGs,
puesto que las particulas de D no reaccionan con el agua de mezclado (Kaufhould, et al.
2008; Coury and Aguiar, 1995; Borgel-Espinoza, 2007)y al inicio del experimento se

mantienen unidas principalmente por efectos fisicos.

Los resultados también muestran que la adiciébn de C mejor6 significativamente las MGs
que la contienen, puesto que el trabajo necesario para deformarlas fue evidentemente
mayor que para las MGs elaboradas con D. Esto ocurrié especialmente para la adicién de
8 y 10% de C. El incremento en el trabajo es el resultado de, no solamente la ocurrencia
del fendbmeno de aglutinamiento de las particulas de D ocasionado por presencia de la cal,
sino también se observa el mejoramiento en la resistencia de las MGs como resultado de
la reaccion quimica entre los ingredientes de la mezcla conforme transcurre el tiempo para

formar nuevos compuestos cementantes (Karatepe, 2004).

En cuanto a las MGs elaboradas con la combinaciones de D+C+CBC se observé que el
trabajo registrado, aunque fue mayor que aquel para las MGs con solo D, fue menor que
los de las MGs gque contenian C como aditivo estabilizante. De manera similar que en las
MGs con C, para estas mezclas se observa el incremento del valor del trabajo conforme
transcurre el tiempo; sin embargo, en este caso aunque es evidente no es tan significativo.
Los resultados no muestran diferencia entre los valores de los trabajos de las MGs con 3 o
6% de CBC. Este mejoramiento de las MGs puede atribuirse también a efectos fisicos, ya

gue una posible reaccién entre el silice amorfo contenido en la D y la CBC con la cal es
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mas probable de ocurrir a edades mayores que las consideradas en el presente estudio

(Martirena, 1998; Frias, 2011).

16
0 L
14 | | —m—94D+6C f‘;ﬁ
4= 92D+8C e
2
7 90D+10C _~
—#—94+3C+3CBC o
_ ~0—88+6C+6(BC
€10 -
£
3 4
£ 87
& !T
8 6
o e
(=
4 1
2 ]
0

3 6 9 12 15 18 21 24 27 30
Edad de maduracion (dias)

Figura 4.18 Trabajo de deformacién para las MGs elaboradas con D y D+aditivos

En la Tabla 4.8 se muestran los trabajos promedio calculados para las mezclas base B+D

ensayadas a las cuatro edades de maduracion.

Tabla 4.8 Trabajo necesario para deformar las MG de 95B+5D mas CBC a 7.5mm

Mezcla
Tiempo de
maduracion
(dias) 95B+5D 90B+5D+5CBC | 85B+5D+10CBC | 80B+5D+15CBC
Trabajo (N*mm)

3 dias 56.48 45.81 19.42 14.72

12 dias 66.17 64.81 33.26 17.24

21 dias 100.79 88.71 33.60 20.85

30 dias 316.96 120.12 72.75 21.08

Los resultados, también presentados en la Figura 4.18, muestran que el trabajo necesario
para deformar la MG elaborada con 95B+5D se increment6 conforme transcurrié el tiempo.
Esto puede asociarse a la formacion de nuevos productos, asi como a las caracteristicas
fisico-quimicas de la bentonita. La unién catidnica en la bentonita generalmente es débil,

por lo que el agua puede entrar facilmente entre las laminas de bentonita, ocasionando que

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos 127
(Steinernema glaseri)



se separen, (Garcia-Rodriguez, 2013) y por lo tanto permitir que se aglutinan las particulas

de B+D para favorecer la formacion de las MGs.

Los resultados también muestran que la mezcla de B+D presenta una mayor resistencia a
la deformacién con respecto a las mezclas que se les adicion6 CBC en cada una de las

etapas de maduracion.

En cuanto a las MGs elaboradas con las combinaciones de B+D+CBC se observé que el
trabajo registrado hasta los 30 dias, fue menor que aquel para las MGs con solo B+D. De
manera similar que en las MGs con B+D, para estas mezclas se observa el incremento del
valor del trabajo conforme transcurre el tiempo. Los resultados muestran diferencia entre
los valores de trabajos de las MGs con 5,10 y 15% de CBC. Para el caso de los contenidos
de 5y 10% de CBC estas incrementan su resistencia a la deformacién en 6 y 3 veces
respectivamente con respecto a la que contiene 15% CBC. Este mejoramiento de las MGs
puede atribuirse primeramente a efectos fisicos que interviene en los mecanismos de
aglomeracion (Rumpf, 1962; Schubert, 1984). Otro razén de mejora puede atribuirse a la
estructura molecular de la montmorillonita, que tiene laminas formadas por unidades

tetraédricas y octaédricas (He, 2015) que permiten la sustitucion isomorfa.
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Figura 4.19 Trabajo de deformacion para las MGs elaboradas con material base B+D y B+D+CBC
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4.2.4 Resultados de absorcion capilar de las MG de Dy de la
combinacion de D+aditivos

En la Figura 4.20 se muestran las MGs de las mezclas elaboradas con D y con D més
aditivos durante la prueba de absorcion capilar.

94D+3C+3CBC 88D+6C+6CBC

Figura 4.20 Absorcion capilar de las MG de D y de la combinacion de D con aditivos

Los resultados de la prueba a tres dias de maduracién se muestran en la Figura 4.20. Las
gréaficas

Indican que la adicion de C disminuye la velocidad de absorcion de aceite de las MGs que
la contienen. Las mezclas de 94D+6C, 92D+8C y 90D+10C presentaron una disminucion
en la capacidad de absorcion del 24% con respecto a la D. Lo anterior indica que las MGs
de D son muy porosas (Inchaurrondo, et al. 2016) y permeables, por ello la saturacion de
éstas se alcanz6 a los 1200 segundos.

En el caso de las mezclas de D+C+CBC, la capacidad de absorcion disminuy6 un 29% con
respecto a las de solamente D; estas mezclas alcanzaron su nivel de saturacion a los

1800segundos
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Mezclas con tres dias de maduracién
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Figura 4.21 Absorcion capilar de las MGs a tres dias de maduracion

Los resultados de la absorcion por capilaridad de las MGs en el estudio obtenidos a 12 dias
de maduracion se muestran en la Figura 4.22.

La capacidad de absorcion de las mezclas de D, 94D+6C, 90D+10C, 94D+3C+3CBC y
88D+6C+6CBCpréacticamente fue la misma, difiriendo solamente la mezcla de 92D+8C con
un 10% menos de capacidad de absorcién con respecto a la de solamente D. Lo que es
importante destacar es el tiempo de saturacién que observaron las mezclas en esta etapa
de maduracion. La D y la mezcla de 92D+8C alcanzaron su tiempo de saturacion a los 1800
segundos, mientras que las MGs elaboradas con 94D+6C, 90D+10C 94D+3C+3CBC y
88D+6C+6CBC alcanzaron su nivel de saturacion a los 2100 segundos.
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Figura 4.22 Absorcion capilar de las MG a 12 dias de maduracion

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) 130



Los resultados de la prueba de absorcion capilar obtenidos a 21 dias de maduracion se
muestran en la Figura 4.23. Para esta edad las mezclas de D, de 94D+6C y de 92D+8C,
presentaron una capacidad de absorcion de aceite similar. Las mezclas de 90D+10C y
94D+3C+3CBC disminuyeron su capacidad de absorciéon un 13% con respecto a las
anteriormente mencionadas. Y la mezcla de 88D+6C+6CBC presenta una disminucién en

su capacidad de absorcion del 25% con respecto a la mezcla de D.

En cuanto al tiempo de saturacidén se presentaron diferencias importantes: la D se saturo a
los 1800 segundos, la mezcla de 94D+6C alcanzo su saturacion a los 2100 segundos, la
mezcla de 90D+10C se saturo a los 2400 segundos, las mezclas de 92D+8C vy
94D+3C+3CBC alcanzaron su saturacion a los 2700 segundos, mientras que la mezcla de
88D+6C+6CBC se saturo a los 3600 segundos.

Mezclas con 21 dias de maduracion
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Figura 4.23 Absorcion capilar de las matrices granulares a 21 dias de maduracién

En la figura 4.24 se muestran los resultados de absorcion capilar de las matrices granulares
con 30 dias de maduracion. La mezcla de D muestra un incremento en su capacidad de
absorcion del 23% con respecto a las mezclas de 94D+6C, 92D+8C, 90D+10C,
94D+3C+3CBC y 88D+6C+6CBC que tuvieron una capacidad de absorcién similar. Sin
embargo, en cuanto a su tiempo de saturacién mostraron las siguientes tendencias; la D
alcanzé su saturacioén a los 1800segundos; la mezcla de 90D+10C alcanz6 su saturacion a

los 2700 segundos para las mezclas de 94D+6C, 92D+8C, 94D+3C+3CBC vy
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88D+6C+6CBC alcanzaron su saturacion a los 3600 segundos. Esto podria deberse a que

las particulas de bentonita aiin se encuentran

Mezclas de 30 dias de maduracidn
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Figura 4.24 Absorcion capilar de las matrices granulares con 30 dias de maduracion

4.2.4 Resultados de absorcion capilar de las matrices granulares de B+D y de la
combinacién de B+D con CBC

En la Figura 4.25 se muestran las MG elaboradas con B+D y B+D+CBC durante la prueba

de absorcion.

95B+5D 90B+5D+5CBC 85B+5D+10CBC 80B+5D+15CBC

Figura 4.25Absorcién capilar de las matrices granulares de B+D y de la combinacion de B+D+CBC
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En la Figura 4.26 se muestran los resultados de absorcion capilar de las MGs evaluadas a
3 dias de maduracion. Las MGs elaboradas con 90B+5D+5CBC, incrementaron se
capacidad de absorcion un 22% con respecto a las elaboradas con 95B+5D. En el caso de
las MGs elaboradas con 85B+5D+10CBC y 80B+5D+15CBC mostraron un comportamiento
similar entre ellas e incrementaron su capacidad de absorcion en un 47% con respecto a
las MGs elaboradas de 95B+5D.Para esta edad de maduracion, las MGs presentaron un
tiempo de saturacion de 600 segundos. La rapida saturacion de las MGs en esta etapa
podria atribuirse al contenido de humedad que aun presenta derivada de la hidratacion de
cuando se elaboraron. Por lo cual, los cationes contenidos en las intercapas
intercambiables y que permiten que el agua se absorba entre las capas de cristal, aln estan
saturados (Ripke y Kawatra, 2000c).

Mezclas con tres dias de maduracidn
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Figura 4.26 Absorcion capilar de las matrices granulares de B+D con y sin CBC a tres dias de maduracion

Los resultados de la prueba de absorcion capilar a 12 dias de maduracion se muestran en
la Figura 4.27; se observa que las mezclas de 90B+5D+5CBC y 85B+5D+10CBC disminuye
su capacidad de absorcion en un 14% con respecto a las mezclas de 95B+5D vy
80B+5D+15CBC. En esta etapa todas las mezclas presentaron el mismo tiempo de
saturacion (900 segundos).
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Figura 4.27 Absorcion capilar de las matrices granulares de B+D con y sin CBC a 12 dias de maduracion

En la Figura 4.28 se muestran los resultados de la absorcion capilar a 21 dias de
maduracion. Las MGs elaboradas con 95B+5D, 85B+5D+10CBC y 80B+5D+15CBC
presentan misma tendencia en su capacidad de absorcién, como en el tiempo de saturacion
(1800 segundos), exceptuando a las matrices elaboradas con 80B+5D+15CBC.Esto
pudiera atribuirse a que existe una mayor concentracion de iones Ca?*, que disminuyen la
velocidad de absorcion de las MGs elaboradas con esta mezcla (Kawatra, et al. 2003).

En cuanto a las MGs elaboradas con la mezcla de 90B+5D+5CBC muestran una

disminucién en su capacidad de absorcién del 19% con respecto al resto de las mezclas.
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Mezclas con 21 dias de maduracion
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Figura 4.28 Absorcion capilar de las matrices granulares de B+D con y sin CBC a 21 dias de maduracion

Los resultados de la absorcion capilar a 30 dias de maduracién que se muestran en la
Figura 4.29.Se observo que las MGs a esta edad de maduracion muestran la misma
tendencia en su capacidad de saturacion. El tiempo de saturacion es quien marca la
diferencia en el comportamiento de absorcién pues las MGs elaboradas con 95B+5D
saturan a 1200 segundos, y las MGs que se les adiciono 5y 10% de CBC saturan a los
1800 segundos, mientras tanto, las MGs con 15% de CBC se satura hasta los 2400
segundos.
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Figura 4.29 Absorcion capilar de las matrices granulares de B+D con y sin CBC a 30 dias de maduracion
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4.3. Efecto de las MGs en la supervivencia de nematodos
entomopatogenos Steinernema glaseri

La Figura 4.30 es el resultado de la metodologia empleada en esta seccion. Las mezclas
empleadas en las MGs para alojar los NEPs los protegian contra el estrés ambiental. Este
resultado concuerda con la observacion por He, et al. 2015; Wu et al.2012b; Singh et
al.2009.

!

W . . \ > -
P A A

\9OZ

Almacenamiento Hidratacion

Figura 4.30 Operaciones para la evaluacion del porcentaje de supervivencia de los NEP

En la Tabla 4.9 se muestran los resultados de la prueba de supervivencia de nematodos
entomopatdgenos alojados en las diferentes MG a 21 dias. A esta edad de maduracién, los
pellets elaborados con 85B+5D+10CBC presentaron el mayor porcentaje de supervivencia
(62%), mientras que la mezcla de D present6 el menor porcentaje de supervivencia (2%).
Los pellets elaborados con D+C mostraron un incremento del 15% en su indice de
supervivencia con respecto a los elaborados con D. Sin embargo, presentaron una
disminucion del 45% con respecto a los pellets de la mezcla con 85B+5D+10CBC.

En cuanto a los pellets de las mezclas de D+C+CBC mostraron el siguiente comportamiento
con respecto a la D aumento en un 24% y con respecto al 85B+5D+10CBC disminuyo un

36%.
|
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Para los pellets elaborados con B+D mostraron los siguientes indices de supervivencia con
respecto a los elaborados con D se incrementd en un 9% y con respecto a los elaborados
con 85B+5D+10 disminuyo en un 51%.

En lo que respecta a los pellets elaborados con adiciones de B+D+CBC se tiene un
incremento en el indice de supervivencia del 33% con respecto a la D y una disminucién

del 27% con respecto a los elaborados con 85B+5D+10.

Tabla 4.9 Resumen de los indices de supervivencia a 21 dias de maduracién

Dias Mezcla Ne° total N° de eventos NEPs vivos
censurados N© Porcentaje
D 400 390 10 2
94D+6C 400 340 60 15
92D+8C 400 332 68 17
90D+10C 400 321 79 19
94D+3C+3CBC 400 277 123 30.
21 88D+6C+6CBC 400 307 93 23
95B+5D 400 356 44 11
90B+5D+5CBC 400 262 138 34
85B+5D+10CBC 400 152 248 62
80B+5D+15CBC 400 255 145 36
Global 4000 2975 1025 25.6

El valor obtenido del andlisis estadistico con una X?=490.7 y Log-Rang<0.001; por lo que
la proporcion y el tipo de material granular tuvo efecto significativo sobre el tiempo de

supervivencia de los nematodos entomopatégenos (S. glaseri).

En la Figura 4.31 se puede observar la cantidad de nematodos entomopatdégenos vivos y

censurados (NEPs que estan muertos) en cada una de las mezclas ensayadas.
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Figura 4.31 Resultados de la prueba de supervivencia de NEP en las diferentes mezclas de pellets a 21 dias

En la Tabla 4.10 se muestran los resultados de los NEPs vivos que emergieron de los pellets

experimentados en la prueba de supervivencia a 30 dias.

A esta edad de maduracién, los pellets elaborados con 85B+5D+10CBC presentaron un
48%de supervivencia, mientras que los pellets de D presentd un 1% supervivencia. Los
pellets elaborados con D+C mostraron un incremento del 7% en su indice de supervivencia
con respecto a los elaborados con D, mientras que, presentaron una disminucion del 40%

con respecto a los pellets de elaborados con 85B+5D+10CBC.

En cuanto a los pellets de las mezclas de D+C+CBC mostraron la siguiente tendencia con
respecto a la D aumentaron en un 16% y con respecto a pellets de85B+5D+10CBC

disminuyd si indice un 31%.

Para los pellets elaborados con B+D mostraron los siguientes indices de supervivencia con
respecto a los elaborados con D se incrementd en un 8% y con respecto a los elaborados
con 85B+5D+10 disminuyo en un 39%.

En lo que respecta a los pellets elaborados con adiciones de B+D+CBC se tiene un
incremento en el indice de supervivencia del 28% con respecto a la D y una disminucion

del 19% con respecto a los elaborados con 85B+5D+10.
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Tabla 4.10 Resumen de los indices de supervivencia con 30 dias de maduracion

Ne total N° de eventos NEPS vivos
Dias Mezcla censurados .
N° Porcentaje
D 400 396 4 1
94D+6C 400 383 17 4
92D+8C 400 367 33 8
90D+10C 400 351 49 12
94D+3C+3CBC 400 344 56 14
30 88D+6C+6CBC 400 319 81 20
95B+5D 400 364 36 9
90B+5D+5CBC 400 277 123 30
85B+5D+10CBC 400 208 192 48
80B+5D+15CBC 400 286 114 28
Global 4000 3278 722 18.1%

Los resultados del andlisis estadistico donde se obtuvo una X?=474.3 y Log-Rang<0.001;
gue indica que la proporcion y tipo de material granular tuvo efecto significativo sobre el
tiempo de supervivencia de los nematodo entomopatégenos (S. glaseri).

En la Figura 4.31 se puede observar la cantidad de nematodos entomopatdégenos vivos y

censurados gue se emplearon en la prueba de supervivencia.

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) 139



450
400
350
300
250
200
150
100
50
0

Numero de Nematodos

Censurados Vivos
ED H94D+6C  92D+8C H90D+10C i 94D+3C+3CBC

4 88D+6C+6CBC H95B+5D H 90B+5D+5CBC H 85B+5D+10CBC H 80B+5D+15CBC

Figura 4.32 Resultados de la prueba de supervivencia de NEP en las diferentes mezclas de pellets a 30 dias
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Capitulo V Discusion de Resultados

Uno de los objetivos de este estudio es la evaluacién y mejoramiento de la resistencia
mecanica a la compresion axial de las matrices granulares. Este mejoramiento en la
resistencia de las MGs se puede explicar posiblemente por la adicion de aditivos (Tabla
5.1). Sin embargo, el proceso de elaboracion empleado define algunos aspectos que
causaron la adhesion y enlace entre la superficie de las particulas sélidas. Cuando se
emplean materiales granulares el tamafio de particula, el area superficial, la densidad, la
porosidad (Pietsch, 2002) y la forma de las particulas, juegan un papel importante en el
proceso de aglomeracién debido a que definen la adherencia y cohesion de las particulas
(Mort, 2005; Ennis and Lister, 1997; Pietsch, 1997; Rumpf, 1970).

La resistencia mecanica de las matrices granulares formados depende de la porosidad
y del tamafio de particula de los materiales primarios, mas estrictamente, de su area

superficial especifica (Rumpf, 1970).

Las MG elaboradas a base de D muestran una tendencia de disminuir su resistencia a la
compresion axial al transcurrir el tiempo (Tabla 5.1). Esto se debe a la pérdida de cohesién
entre sus particulas. La cohesion entre particulas de D se debe a la pelicula de agua que
las rodea, lo que produce que las fuerzas electrostaticas y los puentes de hidrégeno
existentes en la matriz granular adhieran mas material mientras estd himedo
(Skubiszewska-Zieba, et al. 2012).

Sin embargo, al perder humedad o saturarse, ocasiona una pérdida de cohesion del
material granular promoviendo la dispersion de las particulas de D
(Pimraksa&Chindaprasirt, 2009). La capacidad de absorcion de la D mostrada (Figura 5.1)
bajo ese método de absorcion se puede considerar como la maxima permisible para la
rehidratacion del pellet, ya que un excedente pudiera generar dificultan en la reactivacion
de las funciones fisiolégicas del NEP después de haber estado expuesto a la anhidrobiosis
(Grewal, 1999) y por tanto afectar la emergencia de los NEPs, no obstante, también la
perdida de resistencia de la MG por dispersiébn de las particulas desfavorece la
supervivencia de los NEPs(Tabla 4.9). En consecuencia, el bajo nivel de superviviencia de
NEPs en las MGs elaboradas con D puede atribuirse al bajo contenido de humedad

existente a los 21 y 30 dias.
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Las MG que contienen D+C mostraron un incremento de resistencia conforme trascurria el
tiempo (Tabla 5.1). La adicién de cal a una puzolana natural, en este caso D, beneficia las
propiedades mecénicas (Vachén&Chulia, 1999) de las MGs. Otro factor que influye en el
mejoramiento de la resistencia a la compresion de las MG elaboradas con D+C, y que
ademas favorece la reaccién puzolanica, son el area superficial, la porosidad y la alcalinidad
accesible de los materiales en estas mezclas (Maina, 2011).La diatomita, en virtud de su
area superficial, puede fijar firmemente el Ca?*contribuyendo a la formacién de productos
cementantes. Por lo cual la proporcién de tierra de diatomita, en general, determina la
cantidad de materiales siliceos disponibles para la reaccion puzolanica con cal (Karatepe,
2004) y forme silicatos de alimina de calcio, principalmente Ca-Al; de SisO12.2H,0
(Karatepe, 1998; Karatepe, 2004; Maina, 2011). Esta reaccion depende de la cantidad de
reactivos disponibles hasta llegar a una etapa donde la cal disponible reaccione con todos

los materiales siliceos (Martirena, 1998; Frias, 2011).

Las MGs elaboradas con D+C muestran un comportamiento de capacidad de absorcion y
velocidad de penetracion inferiores a las registradas por las MGs que fueron elaboradas
con D. Esta diferencia puede atribuirse a la actividad puzolanica que se lleva acabo. De
acuerdo con Uchikawa and Uchida (1980) el mecanismo de hidratacién en las reacciones
puzolanicas se da por etapas, por lo cual podria suponerse que la microestructura de las
MGs se modifica al transcurrir el tiempo, reduciendo el tamafio de los poros. La velocidad
de absorcion se ve afectada por esta modificacion, no asi su capacidad de absorcién de las

MGs elaboradas con D+C.

Esta velocidad de absorcion por capilaridad beneficia la reactivacién de las funciones
fisiolégicas de los NEP, debido que al ser mas lenta la hidratacion seria gradual
favoreciendo la emergencia de los NEPs. El porcentaje se supervivencia incrementa
conforme el contenido de cal es mayor. Esto puede deberse a que al reaccionar la cal y
formar nuevas estructuras las particulas de diatomita no se dispersan y mantienen la

humedad.

Las MGs elaboradas con D+C+CBC mostraron un incremento en su resistencia con
respecto a las MGs elaboradas con D, sin embargo, una menor resistencia a la compresion
con respecto a las MGs elaboradas con D+C (Tabla 5.1). El mejoramiento en la resistencia

de las MGs elaboradas con D+C+CBC con respecto a las de D, puede atribuirse a la
|
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formacion de productos cementantes del tipo C-S-H (Martirena et al, 1998;
Maina&Mbarawa, 2011; Kastis et al 2005; Frias et al, 2011), principalmente por el inicio de
la reaccion del hidréxido de calcio (CH) con la silice amorfa de la diatomita.

Con respecto a la resistencia a la compresion mostrada por las MGs de D+C+CBC con
respecto a las MGs elaboradas con D+C, puede estar relacionada con las caracteristicas
observadas en el andlisis de FTIR, a la CBC donde se observa un grupo OH en la banda
3000 cm-1, le confiere cualidades hidrdfilicas a la CBC.

La D absorbe rdpidamente agua y forma puentes liquidos, sin embargo, se tienen diferentes
tamafios de particulas por lo que se pudiera promover la segregacion de estas y por lo tanto
no se generan de manera inmediata los enlaces sélidos que son originados cuando se
adiciona cal. Ademas de en el estudio de FTIR y que se complementa con DRX se sabe
gue los enlaces vibracionales del tipo Al-OH y Al-S, Si-O (cuarzo) (Frias, 2011) son factores
que favorecen la actividad puzolanica, no obstante, también se ha reportado que la
capacidad reactiva de la CBC depende de las condiciones de hidratacion y su composicion
guimica (Karatepe, 1998) pudiendo verse el mejoramiento a edades tardias.

Los valores de la absorcion capilar observados en estas mezclas dependen del contenido
inicial de agua en las MGs y de su uniformidad; ademas el transporte de liquidos en sélidos
porosos esta influenciado por las caracteristicas del liquido (viscosidad, densidad, tension
superficial), por las caracteristicas del sélido poroso (estructura de poros y energia
superficial) (Villegas, 2006). Por lo cual los indices de supervivencia de los NEPs en estas
mezclas pueden atribuirse a la capacidad hidrofilica de las particulas de CBC que retinen
la humedad permitiendo que exista humedad en la MG para la supervivencia de los NEP;
sin embargo, esta misma capacidad de la CBC al estar unida a la D, no permite que exista

la cohesién esperada al adicionarle un activador como lo es la cal.

Las tendencias sobre el efecto de la incorporacion de los diferentes aditivos a la D en las
edades de maduracién estudiadas se resumen en la Tabla 5.1 y las capacidades de

absorcién se muestran en la zona superior de la Figura 5.1.
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Tabla 5.1 Resumen de las tendencias de la resistencia a la compresion de las MG elaboradas

con D+aditivos

Edad de maduracién (dias)
3 12 21 30
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a-D; b-94D+6C; c-92+8C; d-90D+10C; e-94D+3C+3CBC; f-88D+6C+6CBC

Las MGs elaboradas con 95B+5D presentan un mejoramiento en su resistencia a la
compresion al transcurrir el tiempo. El incremento en la resistencia mecanica a la
compresion axial que se observan en las MGs de B+D pueden atribuirse a la interaccién
entre bentonita y la diatomita formando una estructura compacta (He, et al. 2015). Otro
probable mecanismo responsable de la mejora en la resistencia es que la bentonita tiene
una gran capacidad de absorber agua rapidamente y a su vez retenerla como parte de sus
propiedades fisico-quimicas (Stroes-Gascoyne, 2010), esto le confiere un comportamiento

elasto-plastico a la bentonita.
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Otra posible razén al incremento de la resistencia es la formacion de productos
cementantes del tipo C-S-H y C-A-H por la reaccién el SiO, amorfo reportado por varios
investigadores (Bahurudenn, 2015; Li, 2014; Sun, 2013; Cordeiro, 2009; Wen-Tien, 2006;
Wen-Tie, 2004) en la CBC y la B.

El incremento de la resistencia de la Bentonita célcica en seco se da de dos
maneras. Primero, proporciona una fuente de material coloidal que disminuye distancias
entre particulas, y por lo tanto aumenta las fuerzas de van der Waals. En segundo lugar, se
forma un sdlido puente de gel endurecido que fortalece los puntos de contacto de las

particulas (Kawatra, 2003).

Las particulas de Bentonita absorben agua y se expanden debido a que se componen de
plaquetas discretos que estan separados por una capa cation intercambiable (ASTM E946-
92,1996)debido a que los iones de calcio divalente mantienen las plaquetas de arcilla juntas
lo que permite menos agua entre las plaquetas(Kawatra, 2003)..

En la medida que se va consumiendo el liquido por la formacién de puentes sélidos que
favorecen la resistencia se desfavorece la supervivencia de los nematodos debido que
existe una menor cantidad de liquido y oxigeno disponible para la supervivencia de los
NEPSs.

Para las MGs elaboradas con la mezcla de B+D+CBC su resistencia a la compresion fue a
disminuir con respecto a la mezcla de solo B+D. Este comportamiento en la resistencia se
debe mas a un mecanismo de unién fisico de la bentonita que a un mecanismo quimico
(Ripke, 2000). La bentonita es una mezcla de arcilla en capas de aluminosilicato hidratado
por lo cual pareciera que la uniéon quimica es la que actuaria en primera instancia para el
mejoramiento en su resistencia, sin embargo, el mecanismo de union de la bentonita con la
puzolana se basa en la capacidad de las plaquetas de dispersar o deslizarse. Esta
capacidad de deslizarse esta directamente relacionada con la cantidad y tipo de cationes
interlaminares presentes entre las plaquetas de la bentonita (Kawatra, 2003), razén por la
cual el mejoramiento en la resistencia para esta MGs se da a edades tardias.

Es interesante observar que la velocidad a la que la bentonita absorbe agua no esta
necesariamente relacionada con la cantidad total de agua que puede absorber durante un
largo periodo de tiempo (Fuerstenau and Clark, 1981; Kuwatra and Ripke, 2003). Y del
mismo modo la liberacion es lenta, por lo cual beneficia el contenido de humedad la

sobrevivencia de los NEPs.
1
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El uso de la ceniza de bagazo de cafia en los materiales base beneficio el porcentaje se
supervivencia de los NEPs, quizas esto se deba a la capacidad hidrofilica de la CBC pues
conserva por un mayor tiempo la humedad en las MGs. Aun cuando en las mezclas con D,
la resistencia a la compresion axial fue menor a la mostrada por las mezclas con B, un

redisefio en las proporciones y combinaciones seria lo adecuado.

Las tendencias sobre el efecto de la incorporacion de la CBC a la B+D en las edades de
maduracién estudiadas se resumen en la Tabla 5.2 y las capacidades de absorcién se

muestran en la zona inferior de la Figura 5.1.

Tabla 5.2 Resumen de las tendencias de la resistencia a la compresion de las MG elaboradas
con 95B+5d+CBC

Edad de maduracién (dias)
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g-95B+5D; h-90B+5C+5CBC; i-85B+5C+10CBC; j-80B+5C+15CBC
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Comportamiento de absorcidén
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Figura 5.1 Tendencias de absorcion capilar de las MGs de D+aditivos y B+D+ aditivo (CBC)
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Conclusiones

Con base en el andlisis y discusion de los resultados se puede concluir lo siguiente:

La adicién de C y CBC a la D para la elaboracion de las MGs incrementa su
resistencia a la compresion. La mezclas compuestas por D+C presentan una mayor
resistencia que las que contienen CBC; mientras que la adicion de CBC a la mezcla
de B+D disminuye su resistencia a la compresion.

La adicién de Cy CBC ala D para la elaboracién de las MGs disminuye su capacidad
de absorcion con respecto a la mezcla de solo D. Esto ocurre debido a la mayor
porosidad de la D; mientras que la adicibn de CBC a la mezcla B+D no afecta su
capacidad de absorcion.

La adicion de C y CBC a la D para la elaboracion de las MGs y la adicién de CBC a
las MGs de B+D incrementa el porcentaje de supervivencia de los NEPs.

La edad de maduracién influye positivamente en el incremento de la resistencia a la
compresion de las MGs elaboradas con D+C y D+C+CBC; sin embargo, ésta influye
negativamente en la resistencia de las MGs elaboradas con B+D+CBC.

La edad de maduracion influye positivamente al disminuir la capacidad de absorcion
de las MGs elaboradas a base de D+C y D+C+CBC; no obstante, en las MGs
elaboradas con B+D+CBC la edad de maduracién no influye en su capacidad de
absorcion.

El porcentaje de supervivencia de los NEPs disminuye en todas las mezclas para
las edades de maduracion evaluadas.

Existe una interaccion entre el tipo de mezcla y la edad de maduracién en lo que a
resistencia se refiere, es decir, la tendencia de la resistencia a la compresion en las
MGs elaboradas con D es a la disminucion, mientras que esta tendencia se revierte
al incorporar aditivos. Para el caso de las MGs elaboradas con B+D+CBC ocurre el
fendmeno opuesto.

Existe una interaccién entre el tipo de mezcla y la edad de maduracion en los
resultados de absorcion obtenidos, es decir, su tendencia es a aumentar con la edad

las MGs elaboradas con D, mientras que esta tendencia se cambia al incorporar
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aditivos. Para el caso de las MGs elaboradas con B+D+CBC dicha tendencia se
mantiene aproximadamente constante.

9. Derivado del andlisis de resultados se concluye que las MGs elaboradas con la
mezcla de 85%B+5%D+10%CBC poseen la resistencia mecanica adecuada para
su manipulacion y transporte; ademas, la velocidad de absorcion registrada
contribuye a la reactivacion de las funciones fisiologicas de los NEPs; y finalmente,
el indice de supervivencia obtenido es el mas alto con respecto a las MGs de todas
las mezclas ensayadas. Cabe mencionar que el indice de supervivencia en cuestion
(62%) es mucho mayor que los reportados en la literatura para otros tipos de

mezclas y obtenidos en condiciones controladas.

Recomendaciones

Una vez concluida la investigacion se proponen las siguientes recomendaciones:

v' La combinacion de los materiales empleados como aditivos en las mezclas de D y
B parecen ser una alternativa viable en la formulacién de pellets. No obstante se
tendrian que hacer pruebas en diferentes tipos de suelos y condiciones

climatoldgicas para estudiar su efectividad en campo.

v' Realizar el analisis de cambio de fases mineralégicas en cada una de las etapas
de maduracién para conocer si la formacion de nuevos compuestos es el
mecanismo responsable de la estabilizacién de las MGs. Ademas, se recomienda
llevar acabo el mismo analisis a edades posteriores a las de maduracion para
conocer si la formacién de productos cementantes a edades tardias afecta las

propiedades del suelo, por ejemplo, su porosidad.
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Anexo A Codigo empleado para el procesamiento de los datos de
resistencia a la compresion

4\ MATLAB R20122

File Edit Text Go Cell Tools Debug Paralll Desktop Window Help

DS $ BB |8 B | @ CurentFolder C\Program Files\ MATLAB\R20123\bin
" Shortcuts 2 Howto Add 2] What's New

DNEH $RRIC (oD - Aenf B -EEBRE BB | sucB=e | fi
2@ - [+ =1 | x |EIB9|O,

ilectura de datos

=

load ('proma.txt');

distini=promai(:,1):
itiempo=promal:, 62);

%Asignacion de wvariables
% 3 dias de maduracion por mezcla (diatomite)

L I - T ¥ D~ L B )

=
L]

pl=proma(:,2):

=
=

p2=promal:,3);

=
L]

p3=promal(:,4):

=
Ca

p4=promal:,5);

=
.

pS=proma|:,6);

=
[4,]

pé=promal(:,7):

=
B I - Y

$Correccion del eje de distancia

=
oo

nt=length(proma(:,1)):

[y
u

disti=proma(l):;

P
L]

distf=proma (nt);
dt=(distf-disti)/nt;
d=0:dt: (nt-1)*dt;

Fa PR3 Ra RS
Lo LR S

% Determinacidn del rango e incremento de fregquencias en funcion de

P
[4,]

% el intervalo de distancia dt v el periodo de distancia total de toma de datos

L]
[=2]

n=max (size(d)):
dt=mean (diff(d)):

[ I L ]
[RETES |

wnin=2*pi/max(d);

Figura A-1
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File

Edit

4\ MATLAB R2012a
Text Go  Cell Tools Debug Parallel Desktop Window  Help

-f1a | i@ 9 | & i A | (7] | Current Folder | C\Prograrm Files\MA

Shortcuts (2] How to &Add (8] What's New

NdH| saR2¢|&

ER X AR

L=

22| -0 [+ ]+ | x |HE| O

31
32
23
34
35
36
3T
38
35
40
41
42
43
44
45
i@
47
43
49
30
31
52
33
54
35
36
a7
58

% Fltrado
filtro

% Transformada de la senal

%2 3 dias de maduracion [(material base DIATOMITRZ)
Til=ffc (pl):

T2=ffc (p2):

T3=ffc (p3):

T4=fft (p4) -

T5=fftc (p5) -

Te=ffc (p6) -

% Reconstruccion de la sefial filtrada

% 3 dias de maduracion (material base DIATOMITL)
plf=iffc (T1.%F"'):

p2f=iffc (T2.%F"'):

p3f=iffc (T3.%F"'):

pa4f=iffc (T4.%F"'):

pSf=ifft (T5.%F');

pef=ifft (Te.*F'):

FCalculo de las areas bajo las curvas

% 3 dias de maduracion por mezcla (diatomite)

Lpl=real (trapz (d,plf) )
LpZ=real (trapz(d,p2f) )
Ap3=real (trapz (d,p3f)):

Figura A-2 (continuacion)
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4\ MATLAB R2012a
File Edit Text Go Cell Tools Debug Parallel Desktop Window  Help

)D B | * l% E ) t.- | h ﬁ @ | 9 | Current Folder:| &Y Program Files\ MATLABYR201
: Shortcuts [2] How to Add  [#] What's Mew

NoH sRB9 0| & - MAenf| k- -EX-B0E B
cEE| -0 [+ s [ x || O

T =T == TE =TT F

41 — T5=fftc (p5):

42 — Te=ffc (p6) :

43

44 % Reconstruccion de la sefal filcrada
45 % 3 dia=s de maduracion [(material base DIATOMITL)
48 plf=iffc (T1.*F'):

47 p2f=iffc (T2.*F');

48 p3f=ifft (T3.*F');

49 pa4f=ifft (T4.*F'):

50 pSf=ifft (T5.*F'):

51 pef=ifft (Te.*F') :

52

53 FCalculo de las areas bajo las curvas

54 % 3 dia=s de maduracion por mezcla (diatomite)
25

o6 Apl=real (trapz(d,plf)):

a7 ApZ=real (trapz(d,p2f)):

o8 Ap3=real (trapz(d,p3f) ) :

59 Apd=real (trapz (d,p4f)) :

&0 ApS=real (trapz(d,p5f) ) :

61 kpe=real (crapz (d,p6ef) )

62

63 % Calculo del promedioc de las areas

gd Ap=real | (Apl+Ap2+Ap3+Lpd4+ApS+Rp6) S 6) ;

65 ApMl=real | (ApT+ApE+LApS4Apl0+Apll1+apl2) f6) ;

68 LpMZ=real { (Apl3+Lpl4+hplS+hple+RAplT+AR1E) fE) ;
67 ApM3=real { (Apl94+Lp2 0+Rp2 1+RAp22+RAp234+Ap24) f6) ;
68

Figura A-3 (continuacion)
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Anexo B Grificas de las replicas por mezcla y edad de maduracién

Diatomita: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (3 y 12 dias)
o ‘ ‘ ‘ |[—R1-03d
: : : —R2-03d
: ; : —R4-03d
—R5-03d
Z 6f . R6-03d
E —R1-12d
o —R2-12d
T 4 —R3-12d
—R4-12d
—R5-12d
- 1|—Re6-12d

0 1 2 3 4 5 6 7
Distancia (mm)

Figura B-1

Diatomita: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)
e ! ‘ : ; T 1[—r1-21d
—R2-21d
sl —R3-21d
—R4-21d
—R5-21d
Z 6f . R6-21d
E —R1-30d
o —R2-30d
T 4f —R3-30d
—R4-30d
—R5-30d
2r —R6-30d

Distancia (mm)

Figura B-2
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94D:6C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)
10 T T T T T | ]

—R1-03d

: : ; —R2-03d
8l j : ; f ‘ 1 |—R3-03d

; ; : —R4-03d
—R5-03d
- R6-03d
| |[—R1-12d
M| —R2-12d
; R3-12d
—R4-12d
—R5-12d
—R6-12d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-3

94D:6C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)
10 T T T T T T T

—R1-21d
—R2-21d
R3-21d
—R4-21d
—R5-21d
d R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d
R4-30d
—R5-30d
1 |—R6-30d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-4
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92D:8C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)
10 T T T T T T T

—R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
—R5-03d

R6-03d
—R1-03d
—R2-12d
AV A |—R3-12d

4 |—R4-12d

R5-12d
1|—R6-12d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-5

92D:8C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)
L | f ‘ ? ? —R1-21d
: —R2-21d
o I —R3-21d
: —R4-21d
: —R5-21d
Z 6f : ] R6-21d
= : —R1-30d
5 —R2-30d
T 4t f /- 4l |—R3-30d
5 {\// ||—R4-30d
7 R5-30d
o sl / —R6-30d

OO 1 2
Distancia (mm)

Figura B-6
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90D:10C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)
10 T T T T T T T

—R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
—R5-03d
R6-03d
—R1-12d
™ |—R2-12d
] R3-12d
—R4-12d
—R5-12d
1 |—R6-12d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-7

90D:10C: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (21 y 30 dias)

1@ ! : f ‘ ! : —R1-21d
—R2-21d
| [—R3-21d
—R4-21d
—R5-21d

R6-21d
1l |—R1-30d
| |—R2-30d
~——R3-30d
—R4-30d

R5-30d
—R6-30d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-8
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94D:3C.3CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (3 y 12 dias)

10 ! ‘ f ‘ ! ’ —R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
—R5-03d
R6-03d
—R1-12d
—R2-12d
A |—R3-12d
—R4-12d
2 R5-12d
| |—R6-12d

Fuerza (N)

Figura B-9

94D:3C:3CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (21 y 30 dias)

L ; —R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
—R4-21d
—R5-21d
. data6
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d
—R4-30d
R5-30d
A |—R6:30d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-10
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88D.6C.6CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (3 y 12 dias)

10 5 ‘ : : ‘ 5 ‘ —R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
—R5-03d

R6-03d
—R1-12d
—R2-12d
—R3-12d

R4-12d
—R5-12d
—R6-12d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-11

88D.6C:6CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (21 y 30 dias)

L ? ‘ : ‘ ? f —R121d
: . : ; | |—R2-21d
Bl ] | RO-21d
' - ' : —R4-21d

—datab
/| |—R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
| |—R3-30d
—R4-30d
R5-30d
—R6-30d

Fuerza (N)

% i 2 3 4 5 6 7
Distancia (mm)

Figura B-12
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95B:5D: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)
120 ' : ! : : ’ —R1-03d
— R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
100 —R5-03d
= R6-03d
E —R1-12d
o —R2-12d
T ~—R3-12d
S0 R4-12d
—R5-12d
—R6-12d
O0 1 2 3 4 5 6
Distancia (mm)
Figura B-13
95B:5D: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)
1% ‘ ‘ ! ‘ ! —R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
; ; —datad

= R6-21d
E —R1-30d
) —R4-30d
T ~——R3-30d
50 7 R4-30d
—R5-30d
—R6-30d

00

Distancia (mm)

Figura B-14
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90B:5D:5CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)

120 : f ! ] ‘ [ —R1-03d
—R2-03d
—R2-03d
—R4-03d
1 |—R5-03d

R6-03d
—R1-12d
—R2-12d
—R3-12d
11 R4-12d
—R5-12d
—R6-12d

100

Fuerza (N)

50

Distancia (mm)

Figura B-15

90B:5D:5CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)

120 —R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
—R4-21d
| |[—R5-21d
R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d
| R3-30d
—R5-30d
—R6-30d

T T T T

100

Fuerza (N)

50

Distancia (mm)

Figura B-16

Estabilizacién de la matriz granular para alojar nematodos entomopatégenos

(Steinernema glaseri) L4



85B:50:10CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracidn (3 y 12 dias)

150 I T T T T I T —R1_03d
—R2-03d
—R3-03d
: —R4-03d
1005 —R5-03d
= R6-03d
E —R1-12d
o —R2-12d
T 5 i —R3-12d
—R5-12d
—R6-12d
O0
Distancia (mm)
Figura B-17
90B:5D:5CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracion (21 y 30 dias)
150 T T T T T T

Fuerza (N)

—R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
—R4-21d
—R5-21d

R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d

R3-30d

—RS5-30d

—R6-30d

Distancia (mm)

Figura B-18
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85B:50:10CBC: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracidn (3 y 12 dias)

150 | T T T T | T

—R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
-4 |=——R5-03d

R6-03d
—R1-12d
—R2-12d
—R3-12d
] R4-12d
—R5-12d
—R6-12d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-19

90B:5D:5CB: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (21 y 30 dias)

120 —R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
—R4-21d
—R5-21d

R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d

R4-30d
—R5-30d
—R6-30d

Fuerza (N)

Distancia (mm)

Figura B-20
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Fuerza (N)

150

100r

95B:: Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (3 y 12 dias)

(&)}
(=]
T

g'i
i/
{
{

/

T T T T

/
/
/

/

/

—R1-03d
—R2-03d
—R3-03d
—R4-03d
—R5-03d

R6-03d
—R1-12d
—R2-12d
—R3-12d

R4-12d
—RS5-12d

—R6-12d

Distancia (mm)

Figura B-21

Fuerza (N)

80B:5D:15CBC

. Fuerza-Desplazamiento para 2 etapas de maduracién (21 y 30 dias)

150

100F

T

T T T T

Distancia (mm)

—R1-21d
—R2-21d
—R3-21d
—R4-21d
—R5-21d

R6-21d
—R1-30d
—R2-30d
—R3-30d

R4-30d
—R5-30d
—R6-30d

Figura B-22
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Anexo C Graficas de las réplicas de la capacidad de absorcion capilar
de las MGs por mezcla

—4—R1-3d —f=—R2-3d ==A—R3-3d R4-3d He=R1-12d =@ R2-12d e=mpme= R3-12(] e R4-12d
= R1-21d =4=—=R2-21d =—f=—R3-21d ==k=—R4-21d ==>¢=R1-30d ==¥=R2-30d R3-30d === R4-30d
2.5

2

0

3

s 15

G

o 1

-

<
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