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Caracterizacidn termo-hidro-mecanica y geoquimica de materiales
empleados en almacenamientos de residuos radiactivos

- ATC: CURVAS DE RETENCION DE MUESTRAS DEL SONDEO SG125 -

1 Introduccion

Este informe recoge los resultados de los ensayos de determinacion de las curvas de
retencidn realizados en muestras de testigos del sondeo SG-125, que fueron tomados
entre febrero y marzo de 2016 por Sondeos Pefarroya S.C.A. y recibidos el 31 de
marzo de 2016 en CIEMAT. La testificacion de este sondeo se puede encontrar en
Eptisa-Sondeos Pefiarroya-AGS (2016). El trabajo se ha realizado en el marco del
proyecto “Caracterizacién termo-hidro-mecdnica y geoquimica de materiales
empleados en almacenamientos de residuos radiactivos”, llevado a cabo como una
adjudicacion dentro del Convenio Marco CIEMAT/ENRESA de 2 de junio de 2004,
constituyendo en concreto el Anexo XLII.

La caracterizacion de los materiales que constituyen el sustrato del ATC se inicid en
una anterior adjudicaciéon con ENRESA (Anexo XXXVII) y los resultados obtenidos
referidos a la caracterizacion basica y termo-hidro-mecanica (THM) del substrato
geoldgico se recogieron en los siguientes informes, el segundo de los cuales se refiere
especificamente a las curvas de retencion de muestras del sondeo SG-10C:

Villar, M.V.; Iglesias, R.J.; Campos, G. & Gutiérrez, C. 2016. ATC: Caracterizacion basica
y termo-hidro-mecdnica del sustrato. Informe Final. Informe Técnico
CIEMAT/DMA/2G214/3/16. Madrid, 114 pp.

Villar, M.V., Campos, G. 2016. ATC: Caracterizacion basica y termo-hidro-mecénica del
sustrato. Curvas de retencion de la formacion LBS. Informe Técnico
CIEMAT/DMA/2G214/4/16. Madrid, 15 pp.

Este ultimo informe recoge las curvas de retencidon pertenecientes a la formacién
Lutitas Superiores de Balanzas (LBS), en sus litotipos LBSmac, LBSmic (aunque la
atribucién a este litotipo no se confirmd con los resultados de caracterizacidon
obtenidos) y LBSlut. Las muestras a las que se refiere el presente informe pertenecen a
los litotipos LBSmic y YB-A, este ultimo perteneciente a la formacién Yesos de
Balanzas, pero corresponde a una pasada lutitica entre los yesos.

Para evaluar la respuesta del suelo frente a los cambios de succiéon es necesario
determinar la curva de retencidon del suelo. La curva de retencion del material
representa la evolucion de la humedad (o grado de saturacidn) que experimenta una
muestra al ser sometida a trayectorias de aumento o disminucion de la succién
progresivos, es decir, hidratacién o secado.

En este informe en particular se presentan una serie de ensayos en los que el suelo se
sometié a desecacién mediante el aumento progresivo de la succion. Las variaciones
de la succion pueden ser responsables de cambios volumétricos del material por lo que
también se estimaron las deformaciones, de las que se dedujo la densidad seca a lo
largo del proceso.
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La relaciéon succion/humedad depende fundamentalmente de la composicidn
mineraldgica del material, del tipo de trayectoria seguida en la modificacion de succién
—secado o humectacion— y del estado tensional. También esta condicionada por las
condiciones iniciales especificas del material, como son la humedad y la densidad seca.

Con el fin de profundizar sobre el estado inicial del suelo, se llevé a cabo inicialmente
la caracterizacidon bdsica de los testigos SG125TP_3A y SG125TP_9B, de los que se
tomaron las muestras para la determinacién de las curvas de retencidon. También se
han caracterizado los testigos correspondientes a la misma fase de perforacién
procedentes de los sondeos SG120, SG121, SG122 y SG127, recibidos en CIEMAT en
febrero de 2016 y pertenecientes a las formaciones LBS y YB (SG121). En los testigos
utilizados para determinacion de la curva de retencion se ha realizado ademas un
analisis por medio de porosimetria de intrusiéon de mercurio.

2 Metodologia

2.1 Medida de succion por medio de psicrometros

A dos profundidades diferentes de los testigos recibidos se calculé la succién a partir
de la medida realizada por medio de psicrometro. Estos sensores miden la humedad
relativa (HR) y la temperatura, que pueden convertirse en succion aplicando la ley de
Kelvin (Ec. 1).

s=-10° RXTIn(HRJ [1]
VvV, 100

donde R es la constante universal de los gases (8,3143 J/mol-K), T es la temperatura
absoluta y V,, es el volumen molar del agua (1,80-10-5 m3/mol).

La succién total (s, MPa), que es una medida del potencial de agua en el suelo,
disminuye a medida que el grado de saturaciéon (o la humedad) aumenta. Los
psicrometros utilizados fueron Wescor Elitech PST-55-30-SF (6 mm de didmetro y 30
mm de longitud) con filtros de acero inoxidable, conectados a un datalogger Elitech
PSYPRO. Estos psicrometros operan en el rango de succion entre 50 kPa y 6200 kPa
(£1% FS). Al tratarse de un material poco plastico, para introducir los sensores en los
testigos se hizo un taladro de doble diametro: la parte mas externa con mayor
didmetro, coincidente con el del cuerpo del sensor (10 mm), como canal para insertar
el sensor y la parte mas interna del taladro del mismo didmetro que la cabeza del
sensor, donde se produce la medida. De esta manera se asegurd la inmovilizacion del
sensor y que el punto en el que se realizd la medida estuviera alejado de la superficie,
lugar donde suelen presentarse alteraciones. Ademas las muestras se mantuvieron en
su embalaje original durante la medida para preservar la humedad propia de la
muestra (Figura 1). El tiempo de estabilizacion de la medida fue de 60 min, y se
comprobd que la medida permanecia constante durante las siguientes 24 h.
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Figura 1: Medida con psicrometros de la succion total de testigos

2.2 Caracterizacion basica

La caracterizacidon bdsica de los testigos consistido en la determinacién a diferentes
profundidades de la humedad (w) y densidad seca (pq) iniciales y en la estimacién del
porcentaje de yeso. Esto ultimo se obtuvo a partir de la diferencia de la pérdida de
peso al secar a 60°C y después a 100°C, considerando que toda la diferencia proviene
del agua presente en la molécula de yeso, segln se describe en Villar et al. (2016). Los
fragmentos necesarios para estas determinaciones se obtuvieron mediante corte con
sierra de disco de secciones a diferentes profundidades a lo largo del testigo (Figura 2).

Figura 2: Corte de secciones de los testigos con sierra de disco

Por otra parte, en los testigos utilizados para determinar la curva de retencién se
determiné la densidad de particulas sélidas (ps). Para ello se utilizd muestra
homogeneizada proveniente de diferentes profundidades, secada en estufa a 60°C y
molida a tamafio menor de 0,4 mm, que se considera representativa del testigo. Para
su determinacion se siguié la norma UNE 103-302-94.
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2.3 Curvas de retencion

Para determinar la curva de retencidon de muestras del ATC se seleccioné la técnica de
la transferencia de vapor de agua, que consiste en someter la muestra a una humedad
relativa determinada dentro de un recipiente hermético (desecador de vacio) durante
el tiempo necesario para garantizar el equilibrio entre la humedad relativa del
ambiente y la humedad de la muestra. Este método se basa en que la humedad
relativa condiciona la presidon de agua y gas en los poros y por tanto la succion total
(Ec. 1). Esta humedad puede imponerse mediante disoluciones (de acido sulfurico o
cualquier otra disolucién) de actividad de agua conocida. La actividad del agua, ay, es
la relacion entre la presion parcial de vapor de agua, P, y la presion parcial de
equilibrio del agua pura sobre una superficie plana, P,’. Cuando se llega al equilibrio de
ambas fases (vapor y mezcla liquida), la presién parcial de vapor de agua es
directamente proporcional a la fraccion molar del agua en la fase liquida. Esto implica
gue cualquier modificacion de la concentracion en la disolucion produce cambios en la
actividad del agua. La muestra intercambia agua con la atmdsfera hasta que alcanza el
equilibrio termodindmico con la presidon de vapor de la disolucion, por lo que se
modifica la succidn total. La succidn en los poros de la muestra (s, en MPa) se relaciona
con la actividad de agua de la disolucién (a,=HR/100) mediante la ley de Kelvin (Ec. 1).

Al aplicar una succion total determinada la humedad de la muestra va variando
progresivamente. Cuando se llega al equilibrio, los valores de la humedad de la
muestra y el de a,, son constantes.

La relacién entre la actividad de la disolucién (ay) y el porcentaje en peso de acido
sulfurico utilizado para prepararla (p) estd determinada experimentalmente (Gmitro &
Vermeulen 1964). Esta relacion depende de la temperatura, por lo que ésta ha de
permanecer constante durante los ensayos. Para 20°C la relacion puede ajustarse a
una ecuacion polindmica de cuarto grado:

a, =700° xp*-6110° xp*-0,0001x p* - 0,0019x p+0,9927 [2]

La densidad de la disolucién se comprueba antes y después de la estabilizacion, lo que
se realiza con un densimetro. Existe una relacidon experimental entre la densidad de la
disolucion, (p, g/cm?) y el porcentaje en peso de sulfurico de la disolucién (p, del que
depende la actividad, ay), dependiente de la temperatura (Lide 1995). Para 20°C esta
relacion se ajusta a una ecuacion logaritmica:

p =1458984xIn(p) + 0,9807 [3]

Con este método y cambiando las concentraciones del acido sulfurico se aplicaron
succiones de entre 4 MPa y 69 MPa. Para poder aplicar una succién mas baja se utilizé
una disolucion de cloruro sédico de concentracién 171,116 g H,0 / 1 g NaCl, que
genera a 20°C una actividad del agua de 0,9967 (Clarke & Glew 1985), correspondiente
a una succion total de 0,5 MPa.

Las muestras se tomaron de los testigos SG125TP_3A y SG125TP_9B y se prepararon
cortando paralelepipedos regulares por medio de una sierra de disco (Figura 2). Se
procurd que las dimensiones de todas ellas fueran similares. A continuacién, cada una
de las submuestras se peso y se midieron sus tres dimensiones con un calibre, antes de
introducirlas en los desecadores. Como los testigos considerados, tomados por debajo
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del nivel fredtico, estaban previsiblemente saturados (como asi lo indicaron las
medidas de succién realizadas con psicrémetro), las trayectorias seguidas para
determinar la curva de retencion fueron de secado.

Con el fin de reducir el tiempo de determinacién de la curva de retencién se
obtuvieron seis submuestras de cada testigo que se colocaron en dos desecadores en
grupos de tres (triplicados). En uno de los desecadores se aplicé una succién inicial de
0,5 MPay en el otro préxima a 8 MPa. De esta manera, la curva de retencidn se obtuvo
a partir de dos grupos de muestras sometidos a dos intervalos de succién diferentes:
uno entre 0,5 MPa y 8 MPa y otro entre 8 MPa y 70 MPa, que fue la maxima succién
aplicada.

Para el inicio del ensayo el primer paso es introducir una disoluciéon con la densidad
deseada en el desecador (Figura 3). El valor de la densidad de la disolucion se
comprobd mediante densimetro (density meter, DA-110M). Una vez introducidas las
submuestras en su desecador correspondiente con la disoluciéon adecuada, se hizo el
vacio. Periédicamente se registré la variacién de humedad de las muestras mediante
pesadas. Una vez alcanzada la estabilizacion, es decir, cuando las variaciones de
humedad fueron inferiores al 0,1%, el proceso se dio por finalizado. Se volvieron a
comprobar las dimensiones de las muestras y la disolucidon del desecador se cambid
por una de mayor concentracién, generadora de menor HR y por tanto mayor succién
total. Al final de cada escalén de succidn se volvié a medir la densidad de la disolucién,
lo que permite determinar la succion total aplicada.

Figura 3: Muestras en desecadores para determinacién de la curva de retencién

Al alcanzarse la maxima succidn prevista, se tomaron los pesos y dimensiones finales
de las muestras y éstas se secaron durante 48 h a 60°C para determinar su humedad
gravimétrica y después a 110°C durante 24 h para estimar su contenido en yeso. Antes
de introducir las muestras en la estufa el volumen de algunas de ellas se determind por
inmersiéon en mercurio, lo que permitid comprobar la densidad seca que hasta el
momento se habia estimado a partir de las dimensiones medidas.

ATC: Curvas de retencion SG125 5
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2.4 Porosimetria por intrusion de mercurio

La técnica de porosimetria por intrusién de mercurio (MIP, segun sus iniciales en
inglés) estd basada en la penetracion contralada del volumen de mercurio en un medio
poroso como respuesta a una presion aplicada, y permite determinar la distribucién de
los tamafios de poros. La técnica MIP registra el volumen de mercurio acumulado en
los poros para cada presidn aplicada. La ecuacién de Washburn vincula la presién
aplicada (Pyg) con el diametro de los poros (D) y esta dada por:

_ 4yHgcosOyg

Pyg = — LHe2%0 [4]

donde Yy es la tensidn superficial de la superficie mercurio-vapor y By, es el dngulo de
contacto entre sdlido y mercurio. Se ha considerado que la tensiéon superficial y el
angulo de contacto entre suelo y mercurio son respectivamente 0.485 N/my 139°.

Para aplicar esta técnica se ha utilizado el dispositivo Micromeritics AutoPore Series IV
9500, en el que tiene lugar un proceso inicial de intrusion, en el que los poros se llenan
de mercurio, y otro en el que los poros se vacian, la extrusion. En el primero se eleva
secuencialmente la presion hasta llegar a 219 MPa. Una vez alcanzado este limite, se
finaliza la intrusion y se empieza la extrusion, para lo que se reduce la presion hasta
0,06 MPa. En la intrusion se genera una curva que relaciona la presion con el volumen
introducido debida a 108 variaciones secuenciales de presion. Durante la extrusiéon se
produce otra curva con 53 escalones. La maxima presion aplicada condiciona el
tamafio minimo de poro explorado, que con el equipo utilizado es de 7 nm.

Este método requiere que los poros del material poroso se encuentren vacios de agua
al inyectar mercurio en su interior. Si hubiera algun contenido de agua en los poros, se
crearian tensiones en la interface liquido-gas que podrian deformar la estructura
original. Por consiguiente, una forma de preservar la red porosa inicial es eliminar el
agua libre de los poros. Para ello se recurre a la técnica de liofilizacién (o secado por
sublimacién), que debido a su rapidez impide la formacién de cristales grandes de
hielo que pudieran deformar la estructura. Inicialmente se introdujeron las muestras
en el equipo Telstar LioQuest a -50°C durante 3h. Después se pasaron a una cadmara de
vacio en la que se separa el agua del material mediante sublimacion. Las muestras
permanecieron en esta cdmara durante 22 h a 0,2 mbar y -50°C. Por ultimo, las
muestras se calentaron a 30°C durante 3 h. Esta temperatura se mantuvo constante en
las etapas posteriores de intrusién y extrusion.

La distribucion del tamafio de poros se determiné en submuestras adyacentes a las
que se utilizaron para elaborar la curva de retencién.

3 Resultados

3.1 Identificacion basica y medida de succion

La caracterizacidn basica de los testigos consistio, por una parte, en la determinacién
de la humedad (w) y densidad seca (py) iniciales a diferentes profundidades vy, por otra,
en la determinacion del densidad de particulas sélidas (ps) en muestra homogeneizada
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proveniente de diferentes profundidades. Estos resultados se presentan en la Tabla |
para todos los testigos recibidos en CIEMAT entre febrero y marzo de 2016, junto al
litotipo atribuido a cada uno. Se incluye también la estimacion del porcentaje de yeso
obtenida a partir de la diferencia de la pérdida de peso al secar a 60°C y después a
110°C, considerando que toda la diferencia proviene del agua presente en la molécula
de yeso. Asi mismo se han incluido en la Tabla las succiones iniciales medidas con
psicrometro mediante el método del doble taladro. El valor mostrado es el promedio
de las dos medidas realizadas. Estos valores se representan en la Figura 4 en funcién
de la humedad de las muestras para cada litotipo. Los valores mas altos se midieron en
las muestras del litotipo LBSlut, que al ser el mas plastico es el que puede haber
experimentado una mayor descompresién al extraerse los testigos, en los que por
tanto se habria inducido una mayor succion matricial.

Las muestras utilizadas para determinar la curva de retencidén se tomaron de los
testigos SG125 T3 y SG125 T9 (también referenciados como SG125 TP3A vy
SG125_TP9B), correspondientes a los litotipos LBSmic y YB-A (pasada lutitica),
respectivamente. La Figura 5 muestra el aspecto tipico del litotipo LBSmic. Es de
destacar que el testigo T9 presentaba una gran variabilidad, habiéndose determinado
a diferentes niveles humedades entre 11,2 y 23,3% y porcentajes en yeso de entre 48 y
69%. La Figura 6 muestra el aspecto de algunos de las secciones cortadas en el testigo
SG125_T9, en las que esta variabilidad en el contenido de yeso queda de manifiesto.

Tabla I: Resultados de la caracterizacion basica de los testigos de sondeo de la Fase 3

Testigo | Litotipo :’:;fundldad w (%) ?gd/cms) (So%) Yeso® (%) ?gs Jem?) (S;:ac;on
SG120_T3 |LBSlut |12,35-12,50 |19,9 |1,70 95 30 2,69 20
SG120 T7 |LBSlut |31,55-31,70 {14,2 (1,85 92 42 2,58 20
$G121 T2 |LBSmac | 10,55-10,70 |10,6 |1,97 89 45 2,64 30
SG121_T8 |YB-A 30,85-31,05 (29,3 |1,45 94 28 2,62 0
$SG122_ T3 |LBSmic |15,35-15,55 |10,8 [1,94 88 52 2,50 265
SG125 T2 |LBSlut |6,10-6,45 20,0 |1,69 94 35 2,60 315
SG125_T3 | LBSmic |7,92-7,98 14,0 |1,90 97 62 2,45 65
SG125 T6 |LBSlut |22,30-22,50 [ 14,3 (1,87 96 39 2,60 550
SG125_T9|YB-A 32,36-32,40 (14,8 |1,40 96 61 2,54 35
SG127_T3 |LBSlut |[13,4-13,6 21,0 |1,63 94 43 2,52 0

® estimado mediante secado en estufa a 60 y 100°C
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Figura 4: Succién medida con psicrometros en testigos de los diferentes litotipos

Figura 5: Aspecto de secciones del testigo SG125_T3 (litotipo LBSmic)

o

Figura 6: Aspecto de secciones del testigo SG125_T9 (litotipo YB-A)

3.2 Curvas de retencion

Se han determinado las curvas de retencién de los testigos: SG125TP_3A vy
SG125TP_9B (en adelante SG125_T3 y SG125_T9) utilizando la técnica de transferencia
de vapor en desecadores, segun el procedimiento descrito en la seccidn 2.3. Como se
indicé anteriormente, de cada uno de los testigos se prepararon seis submuestras con
forma de paralelepipedo y tamafo similar entre si. En concreto las submuestras
median entre 29 y 44 mm de largo, 20 y 24 mm de ancho y 15 y 20 mm de alto. La

ATC: Curvas de retencion SG125 8
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Tabla Il recoge las caracteristicas iniciales de todas las submuestras, que se dividieron
en grupos de tres dentro de cada testigo.

Tabla II: Caracteristicas iniciales de las muestras utilizadas para la determinaciéon de curvas de

retencion
SG125TP-3A SG125TP-9B
Grupo 1
Referencia 3A 3B 3C 9D 9E 9F
Cotas (m) 7,92-7,94 (794-7,96 17,96-7,98 (32,36-32,38 |32,38-32,40 |(32,40-32,41
w inicial (%) 14,3 14,3 13,2 13,8 12,2 18,2
Pq inicial (g/cm?) (1,76 1,79 1,79 1,77 1,80 1,63
Yeso (%) 56 57 61 n.d. n.d. n.d.
Grupo 2
Referencia 3G 3H 3l 9J 9K 9L
Cotas (m) 7,92-7,94 (794-7,9 |7,96-7,98 |(32,36-32,38 |32,38-32,40 |(32,40-32,41
w inicial (%) 14,9 14,8 14,5 11,7 11,8 21,5
Pq inicial (g/cm?) (1,78 1,77 1,77 1,78 1,77 1,43
Yeso (%) 60 64 64 48 74 50

Cada grupo se introdujo en un desecador diferente con una disolucidon de
concentracion determinada para generar la succién deseada. En concreto el Grupo 1,
constituido por las submuestras 3A, 3B y 3C del testigo T3 y las 9D, 9E y 9F del testigo
T9, se introdujo en un desecador con una disolucion de NaCl generadora de una
succion de 0,5 MPa. El Grupo 2, constituido por las submuestras 3G, 3H y 31 del testigo
T3 y las 9J, 9K y 9L del testigo T9, se colocd en otro desecador con una disolucién de
acido sulfurico correspondiente a una succién de 8 MPa. En el Grupo 1 se aplicaron
cinco escalones de succién entre 0,5 MPay 8 MPa y en el Grupo 2 diez escalones entre
8 MPa y 70 MPa. Se realizé esta distribucion con el fin de acelerar la elaboracion de las
curvas, ya que ambos grupos fueron estabilizdndose a las diferentes succiones
simultaneamente. El Gltimo escalén del grupo (8 MPa) tuvo el mismo valor que el
inicial del Grupo 2, por lo que hay solapamiento entre los resultados de uno y otro
grupo.

Estas submuestras se pesaron semanalmente hasta que la humedad alcanzé un valor
estable. Una vez estabilizada la humedad de las submuestras se midieron sus
dimensiones antes de cambiar la disolucion del desecador por otra generadora de
mayor succion. De esta manera las muestras se sometieron a trayectorias de secado.
Las Figura 7 a Figura 10 muestran a modo de ejemplo la evolucion de humedad de las
submuestras en algunos escalones de succién. Se aprecia que los tiempos de
estabilizacion fueron diferentes dependiendo del valor de succién. La Figura 7 en
concreto muestra la estabilizacion del Grupo 1 de muestras a la succion mas baja, y por
tanto supuestamente mas proxima a las succiones iniciales reflejadas en la Tabla I. En
efecto, los cambios de humedad respecto a este valor inicial fueron pequenos. Se
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observa también que tanto en el Grupo 1 (submuestra 9F) como en el 2 (submuestra
9L) una de las muestras correspondientes al testigo SG125_9 tenia humedades iniciales
mas altas que se mantuvieron durante todo el proceso. Ambas muestras se tomaron a
una profundidad de 30,40 cm. Como ya se indicd anteriormente, el testigo SG125_T9
se caracterizaba por su inhomogeneidad, y estas muestras probablemente
correspondian a zonas mas arcillosas.

19
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Figura 7: Evolucion de la humedad en submuestras del Grupo 1 de los testigos SG125_T3 (3A, 3B, 3C) y
SG125_T9 (9D, 9E, 9F) en el primer escalén de succién (0,5 MPa)
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Figura 8: Evolucion de la humedad en submuestras del Grupo 1 de los testigos SG125_T3 (3A, 3B, 3C) y
SG125_T9 (9D, 9E, 9F) para una succion de 8 MPa
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Figura 9: Evolucion de la humedad en submuestras del Grupo 2 de los testigos SG125_T3 (3G, 3H, 3l) y
S$SG125_T9 (9, 9K, 9L) en el primer escalén de succién (8 MPa)
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Figura 10: Evolucion de la humedad en submuestras del Grupo 2 de los testigos SG125_T3 (3G, 3H, 3I)
y SG125_T9 (9J, 9K, 9L) para una succion de 15 MPa

Una vez alcanzado el ultimo valor de succién para cada grupo las muestras se
extrajeron del desecador, se midieron, se pesaron y se determind su volumen
mediante inmersidon en mercurio. Esto permitid ajustar los volimenes que se habian
determinado al final de cada escalon de succion a partir de las dimensiones de las
muestras, ya que éstas no eran perfectamente regulares y las estimaciones
intermedias de su volumen, a partir de las dimensiones, eran tan solo estimativas.

Por otra parte, después de secar a 60°C las muestras se secaron también a 110°C para
estimar su contenido en yeso, que es el mostrado en la Tabla Il. El contenido en yeso
en estos testigos era en general muy elevado, por lo que las submuestras eran
guebradizas y se deterioraban. Por la falta de consistencia de las muestras y su
deterioro durante el proceso no se pudieron aplicar succiones muy elevadas.
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La Tabla lll muestra las humedades de equilibrio para cada succidon obtenidas en los
dos grupos de muestras para el testigo SG125 T3, cada grupo constituido por tres
submuestras talladas del testigo en posiciones adyacentes, por lo que los valores
mostrados para cada escaldén de succidn son el promedio de tres muestras. La Tabla
también incluye en la primera fila un valor de succion inicial del testigo obtenido de las
medidas realizadas con psicrdmetros, asi como la densidad seca y la humedad
determinada en muestras préximas a las utilizadas para la curva de retencién (Tabla I).
Ademas se presentan el indice de poros (e) y el grado de saturacién calculado
considerando una densidad seca constante e igual a la obtenida en una posicion
adyacente del testigo (S, Tabla I).

En las Tabla IV y Tabla V se presentan el mismo tipo de resultados para el testigo
SG125_T9. En este caso, dada la inhomegeneidad inicial que se ha comentado y que se
pone de manifiesto en las figuras mostradas anteriormente, se han dividido los
resultados en dos grupos: por un lado los obtenidos para las submuestras 9D, 9E, 9K y
9K (Tabla V) y por otro los obtenidos para las submuestras 9F y 9L (Tabla V).

Tabla lll: Valores de la curva de retencion del testigo SG125_T3 obtenidos mediante transferencia de
vapor y error absoluto (E.a.) de las variables (promedios de tres submuestras)

pa) | (aias)| ) |6y | orem) | oyt | G gy |50 | €08
Inicial 0,07b 0 14,0 1,78 90 |0 90 0,38
0,5 94 13,8 0,7 1,78 0,02 90 (2 89 0,38
— 3,5 78 13,3 0,7 1,79 0,02 90 (2 86 0,37
g 4,8 20 12,8 0,7 1,80 0,02 88 |2 83 0,36
ES 6,2 35 12,0 0,6 1,82 0,01 86 |3 78 0,35
8,3 63 11,1 0,5 1,83 0,01 81 (2 72 0,34
8,2 149 12,7 0,3 1,81 0,02 87 |3 82 0,36
10,5 23 12,0 0,2 1,82 0,02 84 |2 78 0,35
12,3 49 11,0 0,3 1,83 0,02 79 |1 71 0,34
15,4 70 9,7 0,2 1,84 0,02 72 |2 63 0,33
§ 17,9 28 8,8 0,2 1,84 0,02 64 |2 57 0,34
?D 25,5 56 6,8 0,2 1,84 0,01 50 |1 44 0,33
31,3 41 5,9 0,1 1,84 0,02 43 |2 38 0,34
39,2 51 4,9 0,1 1,84 0,02 36 |2 32 0,33
55,4 47 3,7 0,1 1,84 0,02 27 |1 24 0,34
69,1 21 3,1 0,1 1,90 0,02 26 |1 20 0,29

® calculado considerando densidad constante de 1,78 g/cms; ® medida con psicrometro

ATC: Curvas de retencion SG125 12



Octubre 2018 Ciemat

Tabla IV: Valores de la curva de retencion del testigo SG125_T9 obtenidos mediante transferencia de
vapor y error absoluto (E.a.) de las variables (promedios de las submuestras 9D y 9E para el Grupo 1y
9J) y 9K para el Grupo 2)

ra) | (aias) | |66 ||l | o) g |57 09) |08
Inicial | 0,04° |0 13,0 1,78 78 78 0,42
0,5 94 |133 |09 [1,76 |0,02 76 |3 80 0,44
2 |35 78 |128 |08 [1,78 [0,002 |77 |5 77 0,43
S 1438 20 125 |08 [1,78 0,01 74 |3 75 0,43
G |62 12 |12,0 |07 |1,80 |0,01 74 |3 72 0,41
8,3 63 11,3 |06 [1,80 0,01 70 |2 68 0,41
8,2 149 |11,0 |01 1,77 |0001 |64 |1 66 0,44
10,5 23 105 (02 [1,77 |0,002 |62 |1 63 0,43
12,3 49 |95 |03 |1,78 [0,003 |60 |0 57 0,42
o 154 70 |81 |02 [1,78 [0002 |48 |1 48 0,42
o 17,9 28 |72 |02 [1,78 |0004 |43 |1 43 0,42
Z |255 56 |58 |03 [1,79 [0002 |[35 |2 35 0,42
© 313 41 |52 |04 |1,79 |0,01 31 |2 31 0,42
39,2 51 |42 |05 [1,79 |0,01 25 |2 25 0,42
554 |47 |31 |06 1,79 |0001 |18 |4 18 0,42
69,1 35 |26 |06 [1,80 |0005 |16 |4 15 0,41

® calculado considerando densidad constante de 1,78 g/cms; ® medida con psicrometro

Tabla V: Valores de la curva de retencion del testigo SG125_T9 obtenidos mediante transferencia de
vapor y error absoluto (E.a.) de las variables (submuestra 9F para el Grupo 1 y 9L para el Grupo 2)

ccion |t E.a. w .a. E.a.

ey i) [ o A oo oy |57 00 Jeo
Inicial 0,04b 0 18,2 1,63 83 83 0,56
0,5 94 18,4 0,1 1,62 0,04 83 |3 84 0,56

8 3,5 78 18,1 0,1 1,63 0,04 83 |3 82 0,56
% 4,8 20 17,7 0,1 1,63 0,04 81 |3 80 0,55
% 6,2 12 17,0 0,1 1,64 0,04 79 |3 77 0,54
8,3 63 16,4 0,1 1,66 0,04 78 |3 74 0,53

8,2 149 20,6 0,2 1,46 0,04 70 |3 93 0,74

10,5 23 19,7 0,2 1,46 0,04 67 |3 89 0,75

~ 12,3 49 17,5 0,2 1,48 0,04 63 |3 79 0,71
2 15,4 70 14,8 0,2 1,49 0,04 53 |2 67 0,71
2 17,9 28 13,8 0,2 1,47 0,04 49 |2 63 0,72
© 25,5 56 10,7 0,2 1,49 0,04 39 |2 49 0,71
31,3 41 9,2 0,2 1,50 0,04 34 |2 42 0,70

39,2 51 8,0 0,2 1,50 0,04 29 |2 36 0,69

® calculado considerando densidad constante de 1,63 g/cm3; ® medida con psicrémetro
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La Figura 11 muestra la curva de retencion del testigo SG125 T3 expresada en
términos de humedad gravimétrica (izquierda) y la evolucién de la densidad seca
durante el proceso de secado (derecha). Como se explicé anteriormente cada punto es
el promedio de tres submuestras. En la Figura se ha incluido también el valor de
succion medido en el testigo con psicrémetro. Se observa una buena coherencia entre
este valor y los obtenidos mediante la técnica de transferencia de vapor de agua en
desecadores. También se produce un solape entre los resultados obtenidos para los
dos grupos de muestras. Especialmente en los primeros escalones, para succiones por
debajo de 20 MPa, se produjo una considerable pérdida de humedad que ocasioné un
aumento de la densidad seca. La Figura 12 muestra la curva expresada en funcion del
grado de saturacion.

16 T 2,00 r
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> F =) i
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Figura 11: Curva de retencién del testigo SG125_T3 (izquierda) y evolucién de la densidad seca durante

su determinacién (derecha)
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Figura 12: Curva de retencidn del testigo SG125_T3 expresada en funcién del grado de saturacion
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El mismo tipo de resultados se representan en la Figura 13 y Figura 14 para las
muestras del testigo T9. En este caso el solape entre los resultado de los dos grupos de
muestras es muy bueno para la submuestras 9D, 9E, 9K y 9K (Tabla 1V), pero no para
los de las submuestras 9F y 9L, especialmente en cuanto a densidad seca.
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Figura 13: Curva de retencidn para los dos tipos de muestras del testigo SG125_T9 (izquierda) y
evolucion de la densidad seca durante su determinacién (derecha)
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Figura 14: Curva de retencion para los dos tipos de muestra del testigo SG125_T9 expresada en funcion
del grado de saturacion

3.3 Porosimetria

Se analizaron dos muestras por medio de la técnica MIP pertenecientes a los testigos
SG125 T3 y SG125_T9. Se extrajeron de sus respectivos testigos de posiciones
cercanas a las submuestras que se emplearon para elaborar las curvas de retencién
(Tabla Il). En la Tabla VI se muestran las condiciones iniciales de estas muestras, que
permiten relacionarlas con las muestras utilizadas para determinar la curva de
retencidn del testigo SG125 T3 y con las muestras de mayor humedad del testigo
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SG125 T9. Ademas de estas muestras representativas de las condiciones iniciales, se
analizaron también por la técnica MIP algunas submuestras al final de proceso de
determinacién de la curva de retencidn, en concreto las submuestras J, Ky L del testigo
SG125 T9. La Tabla muestra también el indice de poros estimado a partir de la
densidad seca de la muestra y de la densidad de particulas sdlidas determinada
mediante el picnémetro de agua, e, y el indice de poros determinado mediante la
técnica MIP, e,y (nW: non-wetting, puesto que el mercurio es un fluido que no “moja”
el suelo). Dado que la presién maxima aplicada en la intrusion fue de 219 MPa, el
diametro minimo estimado por MIP se limita a 7 nm. Por este motivo, el indice de
poros e; es mayor que el determinado por MIP, e,,,. Por tanto, el indice de poros no
intruido, definido como la diferencia entre e; y e, es el indice de poros cuyos
diametros son inferiores a 7 nm o que no estan interconectados. En la Tabla VI se
puede apreciar que el indice de poros no intruido es mayor conforme aumenta la
densidad secay la succidn aplicada.

Tabla VI: Caracteristicas de submuestras de los testigos SG125_T3 y SG125_T9 analizadas por MIP

Referencia s Profundidad | py w inicial |w final R €nw o e
(MPa) |(m) (g/cm’) | (%) (%) vy [ TE T
SG125_T3 0,065° 7,97 1,80 [14,0 0,36 |0,34 |0,02
SG125_T9 (mayor | g naca |35 34 1,50 |16,0 0,69 |0,66 |0,03
humedad)
SG125_T9 final (L) |39°  [32,41 1,50 [18,2 8,0 0,69 |0,53 |0,16
SG125_T9 final (J) |69°  [32,37 1,80 [13,8 2,1 0,41 |0,07 |0,34
SG125_T9 final (K)|69°  [32,39 1,80 [12,2 3,0 0,41 |0,12 |0,29

® medida con psicrometro en posiciones préoximas, ~ Gltima succién aplicada en desecadores

La curva del volumen acumulado frente a la presiéon de mercurio aplicada durante la
intrusidon se muestra en la Figura 15. La representacion del volumen de mercurio
incremental respecto a didmetro medio de los poros se muestra en la Figura 16.
Asimismo se representa la frecuencia relativa de tamafios de poros respecto al
diametro medio en la Figura 17. La frecuencia relativa es una de las magnitudes que
caracterizan la distribucion de tamafios y se determina dividiendo el volumen
incremental ocupado por el mercurio en los poros por el volumen total. Con el fin de
suavizar las graficas obtenidas de los resultados originales, se ha empleado el método
de Savitzky-Golay (1964). Las graficas muestran que el tamafio de poros predominante
corresponde a los mesoporos y que las muestras sometidas a mayor succién (SG125-9
L, J y K) tienen la menor porosidad, siendo particularmente significativa la disminucién
de mesoporos.
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Figura 15: Volumen de mercurio acumulado durante la intrusion
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Figura 16: Volumen de mercurio incremental durante la intrusion
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Figura 17: Frecuencia relativa de la distribucion del tamafio de poros obtenida por MIP

La distribucién porosimétrica obtenida por MIP se muestra en la Tabla VII, en la que los
poros se clasifican segun la clasificacion de Sing et al. (1987) en macroporos (didmetros
superiores a 50 nm), mesoporos (didmetros en el intervalo 7-50 nm) y microporos
(diametros inferiores a 7 nm). Debido a las limitaciones del porosimetro, el tamafio
minimo explorado es 7 nm, por lo que la separacidn entre meso y microporos la
consideramos sensu lato en 7 nm, aunque estrictamente y seguln la clasificacidn citada
los microporos son aquellos menores de 2 nm. En la Tabla se indica el indice de poros
correspondiente a cada tamano y su tamano modal.

Tabla VII: Resultados de submuestras de los testigos SG125_T3 y SG125_T9 analizadas por MIP

Referencia e intruido |e macro Moda € meso Moda e micro
(%) (D>50 nm) | macro (nm) | (7-50) nm | meso (nm) | (D<7 nm)

SG125 T3 93 0,124 22011 0,215 18,0 0,024
5G125_T9 (mayor | ¢ 0,131 56377 0,530  |20,0 0,032
humedad)

SG125_T9 final (L) | 77 0,134 50780 0,399 24,6 0,160
SG125_T9 final (J) |18 0,038 116248 0,036 20,0 0,339
SG125_T9 final (K) |30 0,061 30136 0,063 27,4 0,290

Estos resultados se muestran en la Figura 18, en la que se observa que conforme crece
la succidn el indice de poros correspondiente a los microporos aumenta (aunque
puede tratarse también de poros no conectados). Sin embargo, el valor del indice de
poros correspondiente a los macroporos y mesoporos se mantiene constante
(alrededor de 0,15 para los macroporos y 0,56 para los mesoporos) al aumentar la
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succidon hasta 39 MPa y después se reduce cuando se acerca a 69 MPa. Sin embargo,
no se observan variaciones significativas en el didmetro modal en funcién de la succién
(Figura 19).
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Figura 18: indice de poros obtenido por MIP frente a la succién de la muestra
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Figura 19: Moda de macroporos y mesoporos frente a la succion de la muestra

4 Analisis de las curvas de retencion

4.1 Condiciones iniciales

Como se indica en la Tabla Il, la distancia entre las submuestras del mismo testigo era
muy pequefia, por lo que se considerd que la humedad correspondiente a un escalén
determinado de succion era el promedio de los valores de humedad medidos en las
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tres submuestras. Esta hipdtesis es vdlida siempre que las condiciones iniciales de las
muestras analizadas fueran las mismas. En principio, los parametros que influyen en
las condiciones iniciales son: la humedad inicial, densidad seca inicial y el porcentaje
de contenido en yeso, que también se muestran en la Tabla I.

El analisis de la variacion de la variable humedad inicial ayuda a discriminar cuales de
las submuestras perteneciente al mismo testigo se encontraban en el mismo estado
inicial. Con el fin de comparar las humedades iniciales de cada submuestra, se
presentan en la Figura 20 y Figura 21 la humedad inicial por submuestra, el valor
medio de la humedad inicial obtenido de las seis de cada testigo y el error porcentual
absoluto (€). Esta ultima magnitud cuantifica la desviacion de la humedad determinada
en cada submuestra w; respecto al valor medio w y se define como
lwi—w|

e =100 (5]

w
En la Figura 20 se observa que para el testigo SG125 T3 el error porcentual no
superaba, en ningln caso, el 10% y los valores medidos de humedad eran muy
similares entre si. Todo ello sugiere que las condiciones iniciales de las submuestras se
pueden considerar semejantes y que por tanto es razonable considerar sus valores
promedio.

Humedad inicial- SG125TP-3A

s Humedad inicial (%) ——Valor medio de humedad inicial (%)

-Error Porcentual (%)

25,0 50,0

20,0 40,0

o M4 144 184 144 14 14
X = R
2 10,0 200 w

5,0 10,0

0,0 — - - fama | 0,0

A B C G H I

Figura 20: Valores de humedad inicial de las submuestras del testigo SG125_T3

Sin embargo, en la Figura 21, que representa los resultados de las submuestras del
testigo SG125 T9, se puede apreciar que los errores porcentuales son elevados vy
superiores a 10%. Por consiguiente, las condiciones iniciales del conjunto no eran
iguales entre si. De hecho las humedades iniciales de 9F y 9L eran préximas a 20%
mientras que para el resto de las submuestras los valores eran cercanos a 12%. Esta
diferencia inicial se mantuvo ademas a lo largo de los diferentes escalones de succién
aplicados (Figura 7 a Figura 10). Por tanto se puede distinguir dos tipos de muestra,
uno formado por las submuestras 9D, 9E, 9J y 9K y otro compuesto por 9F y 9L. En
cada uno de los tipos se ha considerado que las condiciones iniciales son semejantes
entre si y que por tanto, la humedad correspondiente a cada escaldn de succidn es el
promedio de los valores de humedad medidos en las submuestras de los dos tipos por
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separado, y de esta manera se han obtenido dos curvas de retencion diferentes para
este testigo.

Humedad inicial- SG125TP-9B

Humedad inicial (%) ——Valor medio de humedad inicial (%)
Error Porcentual (%)
25,0 50,0
14,9 14,9
20,0 40,0
14,9 14,9 14,9 14,9
— 15,0 30,0 —~
X X
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0,0 — _— — 0,0
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Figura 21: Valores de humedad inicial de las submuestras del testigo SG125_T9

Respecto a la densidad seca, se observa que los valores de las submuestras de
SG125_T3 son similares entre si y su valor medio es de 1,8 g/cm>. Asimismo, los
valores de densidad seca son semejantes en el conjunto de muestras 9D, 9E, 9J y 9K y
mas bajas para las muestras 9F y 9L, como cabe esperar por su mayor humedad.

Respecto al contenido de yeso, los valores de las submuestras pertenecientes al
testigo SG125 T3 eran alrededor de 60%. Sin embargo, en el testigo SG125 T9,
aunqgue el promedio del contenido en yeso también estaba en torno a este valor (Tabla
1), las submuestras utilizadas para la curva de retenciéon presentaban contenidos
diferentes entre si (sélo determinados en tres de las submuestras), con una de las
submuestras (9K) presentando un contenido de yeso particularmente alto.

4.2 Ajuste de las curvas de retencion

Las curvas de retencion expresadas como grado de saturacién frente a succién total
(Figura 12 y Figura 14) se ajustaron a algunos de los modelos paramétricos mas
comunes, para lo que se utilizé6 el programa de andlisis SWRC FIT versiéon 3, que
permite aproximar las curvas a seis modelos (Seki 2007). Después de realizar estas seis
aproximaciones para cada curva, se seleccionaron para presentar en este informe el
ajuste correspondiente al modelo de van Genuchten (1980), por ser el mas
frecuentemente utilizado, y el modelo que presentaba el ajuste éptimo para cada
curva. Una vez realizado el ajuste de cada modelo, el programa estima tanto los
pardmetros caracteristicos como el coeficiente de determinacién multiple R? y el
criterio de informacién de Akaike AIC. Ambos coeficientes cuantifican la validez del
ajuste. Se considerd ajuste dptimo aquél con el R? lo mas préximo a 1y el valor de AIC
negativo y menor respecto al resto.

Para realizar el ajuste al modelo de van Genuchten se ha utilizado la siguiente
ecuacion:
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Sy = Slr+(sls - Slr) ;1 (6]

1+(z)

Donde S, es el grado de saturacidn, S, es el grado de saturacidn residual, S es el grado
de saturacién mdaximo, s es la succion, P es un pardmetro del material estrechamente
vinculado con el valor de entrada de aire (en MPa) y A es un pardmetro que controla la
forma de la curva de retencidn (0<A<1). La succién en esta ecuacion viene dada por la
diferencia Pg-P;, siendo Pg la presiéon de gas en los poros del material, en este caso
vapor de agua, y P, la presion del liquido, en este caso agua, en los poros. Por tanto se
refiere a la succién matricial, aunque como en este trabajo se han utilizado succiones
totales, los ajustes se han realizado considerando el valor absoluto de la succién total.
Los modelos paramétricos de las curvas de retencidon consideran como variable
independiente el valor absoluto de la succidn, s, y en este informe también se tiene en
cuenta esta suposicion.

Por otra parte, la mayoria de los modelos paramétricos, incluido el de van Genuchten,
determinan la funcion dS,/ds, denominada water capacity function (WCF), que viene
dada por la expresion:

A

_dSr . (ANG=S)[4 o+ o+
WCF = ds (1—/’1) P [1 Sel] Se? 7]
donde
_ Sr—=Sir
e Si1s=Sir [8]

siendo S. el grado de saturacion efectivo S, (0<5.<1) que especificamente en el modelo
de van Genuchten se define como

A
Se = [;] [9]

1+(s/P)1-1

La funcion WCF indica la capacidad de transferir agua al exterior. En cambio, la
retencion del agua, magnitud que se analiza en este informe, es la resistencia del suelo
a desprenderse del agua. Ambas magnitudes son opuestas entre si. Por tanto, el
estudio de la funcion WCF en los diferentes rangos de succion nos aporta informacion
sobre la capacidad de retencidn del suelo. La funcién WCF es en realidad la derivada de
S, como s siempre se considera positiva (s es el valor absoluto de la succién) en los
diferentes modelos paramétricos, la funcién S, frente a s es decreciente y asi su
derivada (la funcién WCF) es una funcién negativa.

Kosugi et al. (2002) deducen de la Ec. 6 el punto de inflexién de la curva de retencién,
S, frente a succidn, y este punto coincide justamente con el minimo de dS,/ds y viene
dado en el plano (s, S;) por las coordenadas:

s; = Al—/lp [10]

114
Sri = Slr+(sls - Slr) [1_-'4-/1] [11]
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El subindice i se refiere al punto de inflexion de la curva S; frente a la succién. Se
sustituye la Ec. 10 en la Ec. 7 y se deduce que la funcion WCF en el punto de inflexion
Se expresa como:

wep, = - () sy [ [ 12

Otro parametro caracteristico de la curva de retencion es el valor de la succién a partir
del cual el aire empieza a entrar en el macroporo, conocido como valor de entrada de
aire, se.a. En general, la curva de retencion se suele simplificar de la siguiente forma: la
region de saturacion que se representa en el plano (s, S;) como una recta horizontal,
5:=S5, y la curva en la zona intermedia de desaturacion se identifica con una recta cuya
pendiente es WCF; y que pasa por el punto de inflexion (s;, S;). Previamente se calculan
si, Sty WCF; con las anteriores expresiones y con estos valores se determinan las dos
rectas. El punto con variable independiente s.; marca el cambio de la zona de
saturacion a la intermedia por lo que coincide con el punto de interseccidon de las
rectas anteriores (Kosugi et al. 2002).

Finalmente, puesto que el programa SWRC FIT sélo calcula los parametros
caracteristicos de cada modelo pero no estima las desviaciones de dichos pardmetros,
se utilizd el programa Origin Pro 8 para calcular dichas desviaciones, para lo que se
realizd de nuevo el ajuste a los datos experimentales utilizando los parametros
determinados por SWRC FIT.

4.2.1 Ajuste de las curva de retencion del testigo SG125_3

Los valores incluidos en la Tabla Ill se muestran en la Figura 22 junto al ajuste al
modelo de van Genuchten (Ec. 6).
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Figura 22: Curva de retencion de SG125_T3 y ajuste segun el modelo de van Genuchten
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La Figura 23 representa el cambio de WCF (Ec. 7) con la succion. En este caso en el que
se analiza un ciclo de desecacién esta derivada sefiala la rapidez con la que se pierde el
contenido de agua en los poros del suelo. En la zona de saturacién y residual el
decrecimiento del contenido de volumen de agua es casi nulo conforme aumenta s.
Por tanto, dS,/ds (WCF) es proxima a cero y la retencion es maxima. En la zona
intermedia de desaturacion se incrementa la pérdida de agua y dS,/ds presenta una
disminucion y una fuerte caida, que se identifica con el minimo de dS,/ds. Es decir, en
toda esta zona la retencién de agua es muy pequefia.

0,005

0,000

0,005 A
-0:010 \' /
. A

Water capacity function (%/ MPa)

-0,015 u
- / ——\WCF-Modelo de Van Genuchten
-0,020 i
B Medidas
-0,025 e

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Succién total (MPa)

Figura 23: Water capacity function (dS,/ds) de los resultados experimentales de SG125_T3 y ajuste al
modelo de van Genuchten

En las siguientes tablas se muestra la estimacién de los parametros caracteristicos del
ajuste segun el modelo de van Genuchten y los valores de caracteristicos de las curvas
retencion s;, Sea, WCF;y S;i.

Tabla VIII: Parametros del ajuste de la curva de retencion del testigo SG125_T3 al modelo de van
Genuchten y valores caracteristicos de la curva de retencion (R2=0,9959 y AKI=-117,9)

A P (MPa) |S; (%) Sis (%) s; (MPa) |S;(%) WCF; (%/MPa) | se, (MPa)
0,65+0,03 | 18,6+0,6 | 1943 89+1 16+1 7042 -2,410,4 8+4

Por otra parte, tras analizar los resultados con el programa SWRC FIT, resultd que el
modelo mas apropiado era el Durner (1994), segun el cual el grado de saturacién
frente a la succidn se ajusta a la siguiente ecuacion:

1—L 1_L
=5+ =500 (b (samn) 4 (=) () ) [13]

Este modelo se aplica a suelos con alto contenido de limos y arcillas. Dichos suelos
tienen asociados una distribucién de tamafios de poros bimodal. El valor de b; es el
peso en la distribucién al primer modo mientras que 1-b; es el peso del segundo
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modo. Si se compara la ecuacién anterior con la Ec. 6, se puede observar que la Ec. 13
es el resultado de sumar dos subcurvas de modelo de van Genuchten: una con los
parametros caracteristicos A; y Ny y otra que tiene asociados A, y N,.

La Tabla IX muestra el valor de la estimacidn de cada pardmetro del modelo de Durner
con su desviacién. Solo fue posible realizar de nuevo el ajuste segin el modelo de
Durner mediante el programa Origin Pro 8 si los parametros N; y b; se mantenian fijos,
por lo que no se da su desviacion. La Figura 24 muestra los datos experimentales y la
curva ajustada, junto con la correspondiente al modelo de van Genuchten (Figura 22).

Tabla IX: Parametros del ajuste de la curva de retencion del testigo SG125_T3 al modelo de Durner
(R*=0,9970 y AKI=-116,2)

A; (MPa?) | A, (MPaY) | Ny N, by Sie(%) | Sis (%)
0,21+0,04 | 0,051+0,002 | 12,711° | 3,2+0,2 | 0,0499 % | 22+2 | 90+1

® pardmetro fijo

100
906:{%_ %

- ——Van Genuchten
< 80: ¢ ‘\& - = = Durner
:%/703 X o Medidas
s | kN
§ 60 +
o [

g 50
'8 [
© 40 + S
(O] i \\
20 ———— e

Succidn total (MPa)

Figura 24: Curva de retencion de SG125_T3 y ajustes segun los modelos de Durner y van Genuchten

Se observa que la curva del ajuste segin el modelo de Durner tiene una ondulacion
cuando la succidén es menor de 8 MPa. Precisamente en esta zona las desviaciones de
la curva conforme al modelo de Durner respecto a los valores experimentales son
menores que las de la curva del modelo de van Genuchten. Por otra parte, una
diferencia entre ambos modelos es el nimero de modos. La distribucion de tamafios
de poros asociados al suelo seglin el modelo de van Genuchten tiene un Unico modo,
mientras que la distribucion conforme al modelo de Durner asume dos modos de
tamafios asociados a dos succiones para las que el drenaje es maximo. Por esta razén,
la curva de retencidon conforme al modelo de Durner a succiones inferiores a 9 MPa
disminuye porque en ese momento actua el punto de inflexion del modo asociado a
succiones mas bajas y luego sube y sigue con un perfil semejante a la curva de van
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Genuchten. A succiones entre 10 MPa y 30 MPa se encuentra el segundo punto de
inflexion y el modelo de van Genuchten también permite estimarlo. Los modos de la
distribucidn de tamafos de poros se sefialaran en el apartado 4.3.

4.2.2 Ajuste de las curvas de retencion del testigo SG125_T9

Como se indicd, se han determinado dos curvas de retencion diferentes para las
muestras del testigo SG125 T9, una de ellas a partir de los resultados de las
submuestras 9D, 9E, 9J y 9K (menor humedad inicial) y la otra a partir de las
submuestras 9F y 9L (mayor humedad inicial).

Los resultados de la aproximacién al modelo de van Genuchten se muestran en la
Tabla X y Tabla XI para los dos tipos de muestra y las curvas ajustadas se muestran
junto a los resultados experimentales en la Figura 25. La Figura 26 muestra la funcién
de capacidad de agua para los dos tipos de muestras obtenida seguin se ha descrito
previamente.

Tabla X: Parametros del ajuste de la curva de retencion del testigo $SG125_T9 (menor humedad) al
modelo de van Genuchten y valores caracteristicos de la curva de retencion (R2=0,9954 y AKI=-118,5)

A P (MPa) |S; (%) Sis (%) si (MPa) |S,i(%) WCF; (%/MPa) | se, (MPa)
0,55+0,04 |12,5+0,7 |8t4 78+1 9,5+1,0 |63%3 -2,510,6 3,513,8

Tabla XlI: Parametros del ajuste de la curva de retencion del testigo SG125_T9 (mayor humedad) al
modelo de van Genuchten y valores caracteristicos de la curva de retencion (R2=0,9971 y AKI=-110,6)

A P (MPa) |5 (%) Sis (%) si(MPa) |S,i(%) WCF; (%/MPa) | s., (MPa)
0,68+0,04 (12,6+0,5 | 23+4 83+1 11,3+0,5 |66+2 -3+1 5,2+3,7
100 +
90
. 80 %\ —i
5 - 3
g —HS,
s S
‘G 60 +
© o
2 50 +
& :
o 40 +
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o :
B 30 : © Menor humedad inicial X&
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© F A Mayor humedad inicial ?“%
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Figura 25: Curvas de retencion de SG125_T9 y ajuste segun el modelo de van Genuchten
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Figura 26: Water capacity function (dS,/ds) de los dos tipos de muestra en SG125_T9 y ajuste al
modelo de van Genuchten

Por otra parte, el ajuste éptimo para la curva de las muestras de menor humedad
inicial correspondié también al modelo de van Genuchten que se acaba de mostrar,
mientras que para las muestras de mayor humedad (9L, 9F) el ajuste Optimo
correspondid al modelo de Fredlund & Xing (1994):

M

1
Sy = Sir+(Sis — Sir) BELA [14]
In(e+ S—) )

donde M regula la inclinacién de la curva en el rango de succiones elevadas, N gradua
la forma de la curva cuando la succidn se aproxima a Se; Y S; coincide con el valor de la
succion asociada al punto de inflexion de la curva de retencion.

En este ajuste la funcién WCF en el punto de inflexion se expresa como:

WCF; = — (M)M [15]

e+1/ (In(e+1))M+1

Los parametros de estos ajustes se muestran en la Tabla Xll y la curva ajustada junto
con los resultados experimentales se muestra en la Figura 27.

Tabla XlI: Parametros del ajuste de la curva de retencion del testigo SG125_T9 (mayor humedad) al
modelo de Fredlund & Xing (R°=0,9978 y AKI=-112,0)

si(MPa) |M N Sir(%) Sis(%) | WCF; (%/MPa) |S;i (%) | Sea
10,2+0,2 |0,72 ?|3,1+0,2 9.103° 83+1 |-3 69 5,3

® parametro fijo
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Figura 27: Curvas de retencion de SG125_T9 (mayor humedad) y ajuste al modelo de Frendlund y Xing
(1994)

Si se comparan las dos aproximaciones determinadas de la curva de retencién del
testigo SG125_T9 (mayor humedad), se puede apreciar que el valor de s; es menor en
el caso de modelo de Fredlund y Xing. En cambio, los valores de succidn en la entrada
de aire en los dos modelos son préximos entre si. La mayor diferencia entre los dos
modelos se encuentra en el valor del grado de saturacion residual, S;;. En el modelo de
Fredlund y Xing , el resultado de S es cercano a cero. Esto implica que no habria
volumen ocupado por el agua a succiones muy elevadas.

4.3 Relacion entre los valores caracteristicos de la curva de retencion
y los resultados de la porosimetria

En este apartado se realiza inicialmente un analisis adicional de los resultados de los
ensayos de porosimetria descritos en el apartado 3.3 para las muestras de los testigos
SG125 T3 inicial y SG125_T9 inicial (mayor humedad) y posteriormente se relacionan
dichos resultados con los valores caracteristicos del ajuste de las curvas de retencién
segun el modelo de van Genuchten y con las funciones de distribucién de tamafios
asociadas a dicho modelo.

En la técnica MIP se registra el volumen de mercurio introducido al variar
progresivamente la presion durante la intrusidon. En cada variacién se pasa de una
presién P; a otra mayor Pj,1, es decir, el intervalo de presiones es P; < Pyg < Pji1. La
ecuacion de Washburn (Ec. 4) permite transformar este intervalo de presiones en otro
de diametros, Dj;1 < D < Dj, cuyo valor representativo es el valor medio ﬁj.

La frecuencia relativa de tamafios Frj asociada al intervalo Dj,;; < D < D; se calcula
dividiendo el incremento de volumen de mercurio introducido al pasar de P; a Pj.1
entre el volumen total inyectado de mercurio. La densidad por intervalo resulta de
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dividir la frecuencia relativa Frj por el ancho del intervalo, [Dj.1, Dj] o longitud entre
Djs1, D

El histograma de frecuencia relativa de las muestras SG125 T3 inicial y SG125_T9
inicial (mayor humedad) se representa en la Figura 28 y el de la densidad en la Figura
29. El histograma de frecuencia relativa de la muestra SG125_T3 muestra un maximo
local de gran altura alrededor de 22 nm mientras el histograma de frecuencia de la
muestra SG125_T9 (mayor humedad) tiene dos maximos de menor altura en la misma
zona, entornoa 22 nm.

El histograma de frecuencia relativa de la Figura 28 es multimodal por lo que se han
determinados los modos asociados al histograma de la frecuencia relativa de tamafios
por medio del programa Origin Pro 8. Se ha empleado una funcién que detecta los
picos que actuan como maximos locales en la sefial original. Para poder identificar
cuales son los mdaximos locales predominantes, se ha calculado el cociente entre la
altura asociada a cada pico Frjy la altura méxima de todos ellos, Frj/Frms. Se ha
considerado un modo aquél cuyo valor cumple que Frj/Frma20,1. En la Tabla XIll y
Tabla XIV se muestran los didmetros medios modales 5]- y los intervalos a los que
pertenecen. En dichas tablas también se indica la succion media § asociada a 5]
Posteriormente se describirda como se estima el valor de S.
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Figura 28: Frecuencia relativa frente al didametro medio obtenidos por MIP en las muestras SG125_T3
inicial y SG125_T9 inicial (mayor humedad)
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Figura 29: Funcion densidad frente al diametro medio obtenidos por MIP en las muestras SG125_T3
inicial y $G125_T9 inicial (mayor humedad)

Tabla XIll: Modos del histograma de frecuencia relativa de tamaiios obtenidos por MIP en la muestra
S$G125_T3 inicial

Fri/Frmax | Limite inferior (nm) | < Ei < (nm) | Limite superior (nm) | s (MPa)
0,6 8,2 <38,7< 9,1 33,6
0,8 10,1 <10,7< 11,2 27,2
1,0 17,1 < 18,0< 19,0 16,1
1,0 23,4 <24,7< 26,0 11,8
0,4 43,8 <46,2< 48,6 6,3

0,2 73,9 <77,9< 82,0 3,7

0,2 601,1 <634,2< 667,3 0,46
0,2 13739,3 < 13039,4< 15250,7 0,0223
0,1 16918,1 < 17850,8< 18783,5 0,0163
0,4 20861,0 < 22010,7< 23160,4 0,0132
0,1 333045,7 < 353088,6< | 373131,5 0,0008
0,1 450066,5 < 482914,4< | 515762,4 0,0006
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Tabla XIV: Modos del histograma de frecuencia relativa de tamaiios obtenidos por MIP de la muestra
S$G125_T9 inicial (mayor humedad)

Fri/Frmax | Limite inferior (nm) | < 5]- < (nm) | Limite superior (nm) | s (MPa)
0,3 7,4 <78< 8,2 37,3
0,4 10,1 <10,7< 11,2 27,2
0,6 12,5 <13,2< 13,9 22,1
1,0 21,1 <22,2< 23,4 13,1
0,6 28,8 <30,4< 32,0 9,6

0,4 35,6 <37,5< 39,5 7,7

0,3 48,6 <51,3< 43,8 5,7

0,1 66,6 <70,2< 73,9 4,1

Por otra parte, al ajustar las curvas de retencién al modelo de van Genuchten (Ec. 6) se
estiman los pardmetros P (vinculado con el valor de entrada de aire a partir del que se
empieza a desaturar el suelo, se;) y la succién en el punto de inflexidn, s; (Ec. 10), para
la que se produce la mayor pérdida volumétrica de agua. Puede considerarse que la
succion y el didmetro de poro durante el proceso de extraccion de agua en una
trayectoria de desecacidon tienen una relacidon andloga a la que la ecuacién de
Washburn establece entre presion de inyeccidon y didmetro (Romero 1999):
s — 4yw cos 0y, [16]

D
donde Yy y B, son la tensién superficial de la superficie agua-vapor y el angulo de
contacto entre suelo y agua, respectivamente. Por tanto podria establecerse esta
relacién entre presién de inyeccién de mercurio (Pyg, Ec. 4) y succién (s, Ec. 16):

__ Ywcos6y,
YHg COSOhg

Pyg [17]

Considerando un valor de 1 para cos 6,, de 0,0727 N/m para VY, Yy los valores indicados
para estos parametros en el apartado 2.4 para la intrusiéon de mercurio, se llega a la
siguiente relacion, que permite pasar de la presion de intrusion de mercurio Pyg
empleada en la técnica MIP a la succidn s con la que se extrae el agua en el poro en las
curvas de retencion:

s = 0,1985 Py, [18]

Esta aproximacion es valida siempre que el volumen y el diametro equivalente de los
poros se mantengan constantes ante cualquier variacion de la presion y que los poros
tengan forma cilindrica en ambos procesos, tanto en la intrusién de Hg como en la
extraccién de agua durante la desecacién.

Los valores de S asociados a los diametros modales presentados en la Tabla Xlll y Tabla
XIV son el resultado de sustituir los valores D; en la Ec. 16. De este modo se pueden
correlacionar los valores de la succién asociados a los diametros modales.
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En la Tabla XV y Tabla XVI se muestran los valores medios de los parametros P, s; Y Sea
gue son resultado del ajuste de las curvas de retencion segin el modelo de van
Genuchten (tomados de la Tabla VIII y Tabla XI) para las muestras SG125_T3 inicial y
SG125_T9 inicial (mayor humedad). Con el fin de mostrar que existe relacidon entre
estos valores y los valores de S asociados a los didametros modales de los histogramas
de frecuencia relativa mostrados en la Tabla Xlll y Tabla XIV y obtenidos mediante la
técnica MIP, se han seleccionado aquellas succiones § asociadas a los didmetros
modales 5]-, cuyos valores estan dentro de los intervalos de P, s; y Sea.

Se observa que la succion s; para la que tiene lugar la maxima transferencia de agua,
coincide con un maximo local o didmetro modal del histograma de frecuencia relativa
en ambas muestras (Frj/Frma=1). Los valores s asociados a los didmetros modales que
se encuentran dentro de los intervalos de s, y que ademas tienen frecuencias Frj/Frmax
mas elevadas (Frj/Frma20,1), son aquellos valores mas préoximos a los limites
superiores del intervalo de s., es decir, a succiones mas cercanas a la zona de
desaturacion donde hay mayor disminucién de agua. Esto ocurre para las dos
muestras.

No se ha podido establecer ninguna relacidn con los valores s de SG125_T3 inicial {34,
27} y los de SG125_T9 inicial (mayor humedad) {37, 27, 22} obtenidos por MIP (Tabla
Xlll'y Tabla XIV) y los obtenidos a partir de la curva de retencion.

Tabla XV: Comparativa entre los parametros del ajuste de la curva de retencion y las succiones
asociadas a los didmetros modales del histograma de frecuencia relativa de la muestra SG125_T3
inicial

Curva de retencién |MIP
Parametro|(MPa) [D(nm) |s(MPa) Frif Fromax
P 19+1 16 ) *)
S 16+1 18 16 1
Sea 814 36 {12; 6; 4} {1,0,4; 0,2}

(°) no hay valores coincidentes

Tabla XVI: Comparativa entre los parametros del ajuste de la curva de retencion y las succiones
asociadas a los didmetros modales del histograma de frecuencia relativa de la muestra SG125_T9
inicial

Curva de retencion |MIP
Parametro | (MPa) D (nm) |s(MPa) Fri/ Frmax
P 13+1 23 13 1,0
5 1141 26 10 0,6
Sea 5+4 56 {8; 6; 4} {0,4;0,3; 0,1}

Los diferentes modelos que representan la curva de retenciéon como grado de
saturacion frente a la succién indican que el volumen relativo de poros llenos de agua,
definido como S,/Sis se puede interpretar como una funcion distribucion de los poros
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respecto a la variable succion. En el caso particular del modelo de van Genuchten, la
funcién distribucién viene dada por (siempre que se trate de succiones capilares):

A

S. S Sis—S 1
_r=l+( ls lr) - [19]
Sis Sis Sis S\1=1

1+(3)

La expresion anterior es valida siempre que se cumpla la ley de Washburn, es decir,
que se trate de succiones capilares.

A esta funcion distribucién le corresponde una funcion densidad f(s). El producto
f(s)-ds es el volumen relativo de agua que reduce cuando se varia la succién desde s a
s+ds.

Para el rango sea, < s <s, Fredlund & Xing (1994) sefialan esta funcién como:

S\1-2
f(S) — (Sl;;ir)li_ﬂ- (P) — [20]
(-6r7)

donde s; es la succion que le corresponde al valor de grado de saturacion residual §;..
Por tanto, el volumen de agua que se reduce cuando la succidn llega a s, esta dado por:

o () = [ f(s)ds [21]

Otra funcion distribucidn asociada a la variable diametro D es el producto g(D)-dD, que
es el volumen relativo de los poros de agua con didmetro comprendido entre D y
D+dD, siendo g(D) la funcidn densidad (Fredlund & Xing 1994). Se puede expresar el
contenido volumétrico de agua como:

5o (D) = [ g(D)dD [22]

Donde D; es el didmetro minimo del poro lleno de agua. Se establece como didmetro
minimo ya que es el valor mas pequefio en el que se cumple la ley de Washburn. Esta
ultima integral se identifica como la probabilidad de encontrar poros llenos de agua
con diametro dentro del intervalo [D,, D].

Por tanto, f(s) es la funciéon densidad en el espacio de succiones y g(D) es la funcién
densidad en el espacio de diametros. La primera representa la probabilidad de
encontrar un poro con agua a una succion s y la segunda, con un diametro D.

A partir de la Ec. 16, se deducen los didmetros asociados a las succiones se; Y S;, que
serian D¢y y D,, respectivamente. Para el didmetro D, se supone que se alcanza la zona
de saturacion y se cumple que el grado de saturacidon S, se aproxima al grado de
saturacion maximo ;.

Al igualar las Ecuaciones 21 y 22, se obtiene la Ec. 23, y de ella la Ec. 24 (Kosugi et al.
2002):
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(slss—lssm — fssera f(s)ds = f,fr “g(D)dD [23]
g(D) i—f = f(s) 1241

De la ecuaciones 20 y 24 se deduce la funcidn densidad respecto a la variable D segun
el modelo de van Genuchten, dada por:

1

Dp\1-21
_ (Sls_slr) A (_)
g(D)_ D-Ss E DLAH [25]
(140

donde Dy es el diametro asociado a P. La expresion es vdlida en el intervalo D, < D <
Dea.

Por una parte, el maximo de la funcion f(s) (Ec. 20) estd asociado a s; que es la succién
en la que tiene lugar la mayor disminucién de agua (Ec. 10). Mediante la Ec. 16 se
calcula el diametro D; asociado a esta succidn y que tedricamente es aquél en el que el
grado de interconexién entre los canales que forman la red de poros es muy elevado,
lo que permite una mayor transferencia de agua. Por otra parte, la funcién densidad
de distribucién de tamafio g(D) (Ec. 25) alcanza su maximo en Dqy (Ec. 29), que a su vez
tiene asociada la succidn sq (Ec. 30).

Dy = 4yw cPos O (22):—;)1_’1 [26]
5o =P (%)H [27]

Estos valores se muestran en la Tabla XVI para las dos muestras analizadas. Se han
incluido también los valores de succién deducidos de la Figura 28 (Tabla Xlll y Tabla
XIV) que se encuentran dentro del intervalo de so. Son precisamente los valores de s
asociados a los didametros modales que no se podian relacionar con los intervalos de
succiones P, s; y Sea de la Tabla XV y Tabla XVI. Esto implicaria que en realidad estan
relacionados con el valor maximo sg.

Tabla XVII: Comparativa entre los parametros del ajuste de la curva de retencion y los didametros
modales del histograma de frecuencia relativa

Curva de retencién |MIP
Muestra So (MPa) |Dg(nm) |s(MPa) Fri/Frmax
SG125_T3 31+4 8,4 {34; 27} {0,6; 0,8}
SG125_T9 mayor humedad |21+4 13,8 22 0,6

En la Figura 30 y Figura 31 se representa la funcidon densidad MIP de las muestras
SG125 T3 inicial y SG125_T9 inicial (mayor humedad) frente a la funcion densidad g(D)
del ajuste segun el modelo de van Genuchten a las curvas de retencion de dichos
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testigos (Tabla VI, Tabla XlI). Los puntos de la funcién densidad MIP se asocian a
barras horizontales cuya longitud marca el ancho del intervalo [Dj;1, Dj].

El limite maximo de la escala horizontal de estas Figuras se ha establecido teniendo en
cuenta que el didmetro mdaximo en el que la funcion g(D) esta definida es De, (Ec. 25),
diametro correspondiente a la succion se,. Considerando los intervalos de esta succién
mostrados en la Tabla XV y Tabla XVI, se han estimado mediante la Ec. 16 los intervalos
equivalentes de didmetros De,, que son, en nm, [24, 72] y [29, 210] para SG125 T3y
SG125_T9 (mayor humedad), respectivamente. Para didmetros mayores al limite
maximo de estos intervalos el calculo de g(D) no seria vélido, ya que la funcion esta
definida en el intervalo D, £ D < De,. Consecuentemente se ha limitado Ia
representacion de g(D) a didametros inferiores a dicho limite.

Las alturas de ambas funciones no son comparables, ya que ambas evalian fendmenos
distintos. La altura de funcién densidad MIP se identifica con el volumen introducido
de mercurio a distintos escalones de presidén, mientras que la altura de g(D) sefiala la
variacion de volumen de agua dada por S,/S;s en cada cambio de succidn. Sin embargo,
los didmetros donde ambas funciones presentan grandes variaciones, como los
diametros modales, si deberian ser comparables, puesto que se considera que el
volumen y el didmetro equivalente de los poros se mantienen constantes ante
cualquier variacion de la presion tanto en la intrusion de mercurio como en la
extraccion de agua durante la desecacion. Por consiguiente, los perfiles de ambas
curvas tendrian que ser semejantes.

Para la muestra SG125 T9 (Figura 31) la forma de ambas funciones densidad es
similar, pero el maximo de g(D) esta desplazado hacia los didmetros menores. Para
diametros mayores a un valor en torno a 70 nm los perfiles de ambas funciones son
semejantes. En cambio, para la muestra SG125_ T3 (Figura 30) la funcién g(D) se acopla
al perfil a didmetros pequenos, pero no asi para tamanos grandes.

0,045 0,045

0,040 —+—Funcion densidad MIP| | 0,040
g(D) Van Genuchten

0,035 0035

0,030 0,030
0,025 0,025
0,020 0,020
0,015 0,015
0,010 0,010
0,005 0,005

0,000 F——r—r— = () 000

25 50 75 100
Diametro medio (nm)

Funcion densidad MIP (nm1)

(r-wu) (@)6 pepisusp uguNy

o

Figura 30: Representacion de la funcion densidad MIP de SG125_T3 inicial y la funcion densidad g(D)
del ajuste seguin el modelo de van Genutchen
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Figura 31: Representacion de la funcién densidad MIP de SG125_T9 inicial (mayor humedad) y la
funcién densidad g(D) del ajuste segun el modelo de van Genutchen

Se han calculado los maximos locales del histograma de la funcién densidad MIP
(Figura 29) para ambos testigos y los resultados se muestran en la Tabla XVIII.

Tabla XVIII: Modos del histograma de densidad de tamafios resultados de aplicar MIP

Muestra Fri/Frmax | Dj (nm) 5 (MPa) |so(MPa) |D, (nm)
1,0 10,1<10,7<11,2 |27
$G125_T3 31 8.4
0,8 17,1<18,0<19,0 |16
0,7 91<9,6<10,1 |30
5G125_T3 mayor 0,7 11,2<11,9<12,5 |25 21 13,8
humedad
1,0 17,1<18,0<19,0 |16

Se observa que para la muestra SG125_T3 la succion 27 MPa es préxima a sg (31 MPa)
y el valor de 16 MPa es igual a s; (Tabla XV). Para la muestra SG125_T9 no hay ningun
valor de s que se aproxime a la succion donde tiene lugar la mayor reduccién de
contenido de agua s; (11 MPa, Tabla XVI).

Por otra parte, se ha determinado la media de los valores de 5]- para la muestra
SG125_T9 (9,6; 11,9; 18,0 nm) sin tener en cuenta los alturas de cada pico (Frj/Frmax).
La media es de 13,2 nm, proxima al valor tedrico de Dy, 13,8 nm. Simms & Yanful
(2001) y Zhou et al. (2010) indican que la funcidon densidad es multimodal y el pico
mas sobresaliente suele ser resultado de la superposicion de otros. Las alturas de los
picos asociados a los valores de 5]- 9,6 nm y 11,9 nm son mads pequefias que la altura
asociada a 18,0 nm (Figura 31). Esta discrepancia podria explicarse por la existencia de
numerosos poros atrapados con una entrada de tamafio menor a su didmetro interno,

ATC: Curvas de retencion SG125 36



Octubre 2018 Ciemat

el efecto llamado “cuello de botella” (ink-bottle pores). Estos poros sdlo se llenan de
mercurio para presiones suficientemente grandes como para acceder a didmetros de
poro del tamafio del canal de menor didametro con el que el poro se comunica con el
exterior (cuello de botella). Por tanto, sobrepasada esta presién el volumen de
mercurio introducido en la muestra es elevado y en el registro de volimenes de
mercurio por didmetro habrd mayor contribucidn en la zona de los poros con
diametros pequefios aunque en realidad se trata de poros mayores. El exceso de
volumen de intrusion deberia realmente situarse en la zona de poros con didmetros
mas grandes, aunque aparezca en la zona de didmetros pequefios. Los resultados
indican que el volumen introducido asociado a 5]- con valor de 18 nm es elevado en la
muestra SG125_T9 (mayor humedad) y podria ser consecuencia de este efecto.

5 Resumeny conclusiones

Se ha realizado la caracterizacién basica de una serie de testigos obtenidos en la Fase 3
de perforacion realizada en el ATC de Villar de Cafias, provenientes de los sondeos
SG120, SG121, SG122 y SG127. Dicha caracterizacion ha consistido en la determinacion
de la densidad seca, humedad, densidad de particulas sdlidas, cuantificacidon
aproximada del contenido de yeso y medida de la succidon con psicrometros. Estos
resultados se muestran en la Tabla I.

Ademas, y como objetivo fundamental de este trabajo, se ha determinado la curva de
retencion en muestras tomadas de los testigos SG125 T3 y SG125 T9,
correspondientes a los litotipos LBSmic y YB-A (pasada lutitica), respectivamente. El
testigo T9 presentaba una gran variabilidad, y se han distinguido dos tipos de muestras
procedentes de él: unas de mayor humedad y menor densidad seca (18%, 1,63 g/cms),
y otras de menor humedad y mayor densidad seca (13%, 1,78 g/cm’). Se ha
determinado también la distribucidon de tamafios de poros de estas muestras mediante
porosimetria por intrusiéon de mercurio (MIP), y los resultados obtenidos se han
correlacionado con las curvas de retencion.

Para la determinacidon de las curvas de retencion se ha utilizado la técnica de
transferencia de vapor, utilizando diferentes disoluciones para aplicar succiones
totales en desecadores de vacio. Se han seguido trayectorias de secado a partir de las
condiciones iniciales de las muestras, que estaban prdoximas a saturacion. Durante el
secado las muestras han sufrido cierta retraccion que ha supuesto un aumento de
densidad seca que se ha cuantificado. El valor de succion inicial de los testigos
obtenido mediante medida con psicrémetro encaja bien en las curvas de retencién
determinadas en los desecadores.

La distribucién del tamafio de poros se determind para una muestra representativa de
las condiciones iniciales del testigo SG125_ T3 y otra representativa de las condiciones
iniciales de las muestras de mayor humedad del testigo SG125_T9. Ademas, se analizd
la distribucién porosimétrica de tres muestras al final del proceso de determinacién de
la curva de retencion, es decir, de tres muestras sometidas a succiones
progresivamente mayores (por tanto secadas). En todas ellas el tamafio de poros
predominante correspondio al rango de los mesoporos (poros de tamafos entre 50y 7
nm), con modas iniciales alrededor de 20 nm que aumentaron ligeramente como
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consecuencia del secado (a valores de 20-27 nm). Las muestras presentaron también
un pequefio porcentaje de macroporos (inferior al 30%) de tamarfios entre 20 y 120
um. El proceso de secado conllevé una disminucién de porosidad (como consecuencia
del aumento de densidad comentado en el parrafo anterior), fundamentalmente de
los mesoporos, aumentando también el porcentaje de poros no intruido.

El objetivo de la determinacién de curvas de retencion es analizar la capacidad de
retencion de agua del material. Las curvas de retencion obtenidas se han ajustado a la
ecuacién de van Genuchten, que es la mas comidnmente utilizada, y también a otras
ecuaciones que se ajustaban mejor a los datos experimentales. En el caso de las
muestras del testigo SG125_T3 el mejor ajuste correspondié al modelo de Durner y en
el caso de las muestras de mayor humedad del testigo SG125_T9 al modelo de
Fredlung & Xing. Estos ajustes identifican los rangos de succion para los que capacidad
de retencion de agua varia significativamente y que corresponden probablemente a
zonas de la curva en que los procesos de retencién de agua son diferentes. Asi por
ejemplo, la zona de saturacidn de la curva de retencién es aquella en la que el grado
de saturacion del material (S;) es similar al grado de saturacion maximo (Ss) y
corresponde por tanto al rango de succiones para el que tiene lugar la maxima
retencidon y se extiende hasta la succion de entrada de aire, se,, que corresponde al
valor de succion a partir del que el aire comienza a entrar en los macroporos. La curva
de retencién del testigo SG125_T3 presenta el mayor valor de s.,, 8 MPa, mientras que
la curva de retencion de las muestras de menor humedad del testigo SG125_T9 tiene
asociado el menor se,, 3,5 MPa. Esto indicaria que las muestras del testigo SG125_T3
permanecerian con un grado de saturacion mayor en un rango mas amplio de
succiones que las del testigo SG125_T9, lo que concuerda bien con las caracteristicas
de mayor plasticidad del litotipo LBSmic respecto al YB-A. Los grados de saturacion
maximos resultantes de los ajustes son del 90% para el testigo SG125 T3 y en torno a
80% para las muestras del testigo SG125_T9.

Las curvas presentan también un punto de inflexion que es la succidon a la que se
produce la mayor pérdida de volumen de agua. En el caso de la curva de retencion del
testigo SG125_ T3 la mayor pérdida tiene lugar a 16 MPa de succién. En cambio, en las
dos curvas de retencidn asociadas al testigo SG125 T9 la disminucidn se sitla
alrededor de 10 MPa. La rapidez con la que se reduce el contenido de agua alrededor
del punto (s;, Si) es de 3 %/MPa en las dos curvas asociadas al testigo SG125 _T9 y
ligeramente menor para el SG125_T3 (2%).

Aunque las succiones aplicadas en este trabajo han sido succiones totales, se ha
realizado un analisis de las curvas considerando que el proceso de retencidn de agua
ha sido puramente capilar, lo que ha permitido calcular los didmetros de poros llenos
de agua asociados a cada succion y también realizar una comparativa entre las curvas
de retencidn y las curvas porosimétricas obtenidas por MIP. El interés de este analisis
comparativo radica en que la determinacion de las curvas de retencidn de estos
materiales requiere varios meses de ensayo, mientras que el andlisis MIP de una
muestra se realiza en un solo dia, por lo que se considera de gran utilidad poder
deducir la curva de retencidn a partir de la curva porosimétrica. Esta comparativa ha
permitido establecer una buena relacidon entre ambos tipos de curvas en cuanto a los
diametros de poros predominantes en los materiales.
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Con anterioridad al trabajo aqui presentado se determinaron las curvas de retencién
de testigos del sondeo de la fase 2 SG10C (Villar & Campos 2016). La Tabla XIX muestra
un resumen de las caracteristicas de los testigos del ATC de las fases 2 y 3 utilizados
para determinar la curva de retencidon. Las muestras del sondeo SG10C pertenecian a
la formacion Lutitas Superiores de Balanzas, en concreto a los litotipos LBSlut
(SG10C_T16), LBSmac (SG10C_T6 y SG10C_T19) y LBSmic (SG10C_T11), aunque la
atribucién de esta ultima no es clara. La Tabla muestra también el pardmetro P del
ajuste de van Genuchten, que esta positivamente correlacionado con el contenido de
yeso (R2=0,86). Las curvas de retencion obtenidas en este trabajo y para las muestras
del sondeo SG10C (Villar & Campos 2016) se representan en la Figura 32.

La succidn inicial de las muestras del testigo SG10C era mayor, lo que puede deberse a
la mayor descompresion experimentada al ser extraidas, dada su mayor humedad y
plasticidad. Durante el proceso de secado experimentado por las muestras para
determinar la curva de retencién, las procedentes del sondeo SG125 se
resquebrajaban facilmente, por lo que su mala consistencia no permitié alcanzar
succiones tan elevadas como en el caso de las muestras del sondeo SG10C.

Por otra parte, la curva de retencion del testigo SG125 T3, perteneciente al litotipo
LBSmic se alinea con las de menor capacidad de retencion de las del testigo SG10C, y la
curva del testigo SG125 _T9, perteneciente al litotipo YB-A de la formacion Yesos de
Balanzas, es la que muestra menor capacidad de retencion. Sin embargo, la curva para
las muestras del testigo SG125_T9 de mayor humedad es la de mayor capacidad de
retencidon de todos los testigos ensayados, aunque para succiones mayores de 30 MPa
converge con la curva del testigo SG10C-T11. La elevada capacidad de retencion del
testigo SG10C-T11 se atribuyod a que, a pesar de su elevado contenido de yeso respecto
al resto de testigos del sondeo SG10C, el mineral de la arcilla predominante en él es la
esmectita. Esta podria ser también la razén de la mayor capacidad de retencién de las
muestras del testigo SG125_T9 de mayor humedad, ya que debe de tratarse de una
pasada lutitica dentro de la formacidn Yesos del Balanzas en la que el mineral
predominante probablemente sea la esmectita.

Tabla XIX: Caracteristicas de los testigos utilizados para determinacion de la curva de retencion
pertenecientes a la Fase 2 (SG10C, Villar & Campos 2016) y Fase 3 (SG125, este trabajo)

ez b

Testigo Litotipo :V%) ?gd/cms) ';:A) Yeso® (%) ?gs Jem?) (Sltx::;on P (MPa)
SG10C_T6 |LBSmac | 18,9 | 1,69 98 |45 2,50 |0 11,5£0,8
SG10C_T11 |[LBSmic? 14,6 |1,79 |72 |51 2,80 [135 14,4%1,4
SG10C_T16 [LBSlut |15,7 |1,84 |94 |37 2,62 |415 8,0£0,4
SG10C_T19 [LBSmac | 16,1 |1,80 |84 |38 2,74 | 860 8,8+0,5
SG125_T3 |LBSmic |14,0 (1,90 |97 |62 2,45 |65 18,6 +0,6
SG125_T9 |YB-A 14,8 | 1,40 96 |61 2,54 |35 12’5i0’7c

12,620,5

% estimado mediante secado en estufa a 60 y 100°C; ® medida con psicrémetro; “ mayor humedad
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Figura 32: Curvas de retencion obtenidas en testigos de los sondeo SG10C (Villar & Campos 2016) y
SG125 (este trabajo)
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