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Figura 31. Imagenes SEM de la muestra “gris”. A) General. Se observa una matriz de
composicidn carbondtica (calcita) con cristales de cuarzo (Qm) tamafio limo inmersos
en esta matriz. B) Dominios de composicion carbonatica (cal) con presencia de
microfdsiles fragmentados (mf). Cuadro en verde con laminas que corresponderian a
minerales de arcilla (illita). C) Detalle donde se observan minerales de las arcillas (illita)
de habito laminar (cuadro en verde). D) Detalle con microfdsiles carbonaticos (mf)
formando parte de la matriz y cristales de arcillas (cuadro verde).

Figura 32. Imagenes SEM de la muestra “negra”. A) General con matriz de composicion
carbonatica (calcita). B) Detalle de microfésiles carbonaticos (mf) preservados y
fragmentados formando parte de la matriz.
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6.4.3 Porosimetria por intrusion de mercurio

Se aplicd la técnica de porosimetria por intrusion de mercurio a las muestras “gris” y
“negra”, obteniéndose curvas de distribucién de tamafio de poro (volumen acumulado
de poros vs diametro), figura 33. Observamos que mientras que la muestra “negra” es
porosa, la muestra “gris” no presenta porosidad (la porosidad obtenida se haya muy
proxima a los limites de deteccion del equipo ~7,5 nm).
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Figura 33. Distribucidn de tamano de poro de las muestras “negra” y “gris”.
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Figura 34. Curvas de distribucién de tamafio de poro y derivada del volumen de poro
especifico respecto del tamafio de poro, respectivamente, para la muestra “negra”.

En la figura 34 correspondiente a la muestra “negra” se puede observar que
practicamente el desarrollo de poros abiertos se encuentra entre un didametro de
poros de 50 y 300 nm y su volumen de poros total penetrado es de 50 mm? Hg/g,
encontrdndose que el didmetro de poro mas frecuente se localiza en 200 nm.

Los resultados de porosimetrias por intrusion de mercurio (figuras 33 y 34) a las
mismas presiones mostraron tamanos de poros muy distintos en el desarrollo total de
poros abiertos, esta conducta se puede asociar al tamafo de granulometria de las
materias rocas estudiadas. Se observa que la roca “gris” es mucho menos porosa que
la “negra”, esto se discutird posteriormente comparando este método con el de
Arquimedes.

6.4.4 Picnometria

Mediante la técnica de picnometria se obtuvieron los siguientes valores de densidades
para las muestras “gris” y “negra”, respectivamente (tabla 8). Para ambas muestras los
ensayos se realizaron por triplicado.

Tabla 8. Densidades obtenidas mediante picnometria para las muestras “gris” y

“negra”.
Muestra Densidad (g/cm?)
Gris 2,65
Negra 2,71
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Observamos que la densidad de la muestra “gris” es considerablemente mayor a la de
la muestra “negra”. Estos resultados seran posteriormente con los obtenidos mediante
el método de Arquimedes.

6.4.5 Método de Arquimedes para la medicion de la densidad y la
porosidad abierta

Tabla 9. Densidad y porosidad aparente de la muestra “gris” obtenidas mediante el
método de Arquimedes.

Densidad del bulk (g/cm®) | Porosidad aparente del bulk (% / volumen)
Promedio 2,5 2,1%
Desviacion
estandar 0,1 0,2%

Tabla 10. Densidad y porosidad aparente de la muestra “negra” obtenidas mediante el
método de Arquimedes.

Densidad del bulk (g/cm®) | Porosidad aparente del bulk (% / volumen)
Promedio 2,13 20,1%
Desviacion
estandar 0,03 0,5%

Tabla 11. Comparacion de densidades y porosidades por distintos métodos.

Porosidad (%) Densidad (g/cm’)
, Intrusion d . , . .
Arquimedes " ru5|on_ € Tedrica Arquimedes Picnometria
mercurio
Muestra 2,1 3,79 2,74 2,5 2,65
gris
Pesviacion 0,2 . . 0.2 0,02
estandar
Muestra 20,1 11,3 2,49 2,13 2,71
negra
Desviacion 0,5 - - 0,03 0,02
estandar

Las densidades de las rocas se encuentran en un rango esperado para las mismas,
entre 2,0y 2,6 g/cm3 (Hunt, J. M. 1961). La densidad tedrica de la muestra gris se
encuentra un poco por encima del rango establecido.

Las rocas presentan una microestructura de dimensidn micrdnica, submicrénica o
nanoscopica (ver imdagenes obtenidas por SEM, figura 31 y figura 32). Teniendo en
cuenta este hecho, es de esperar que sea dificil de evaluar una fraccion importante de
la porosidad. Especificamente, en la porosimetria por intrusién de mercurio el limite
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de deteccion es de 7,4 nm (Volzone 2014). En el caso del método de Arquimedes, no
se ha encontrado bibliografia sobre el limite de deteccion, pero es menester poner en
duda si el solvente utilizado (en este caso agua) es capaz de ingresar en los poros
(abiertos) mas pequefios de la roca mediante el pretratamiento antes mencionado. Los
aspectos mencionados de las rocas y los métodos, ponen en manifiesto que los
parametros texturales de las rocas shale son dificiles de abordar mediante las técnicas
elegidas.

A pesar de este hecho, las técnicas realizadas pueden ser utilizadas de manera
comparativa para materiales que presenten similares caracteristicas mineraldgicas y
microestructurales.

6.5 Ensayos Mecanicos

6.5.1 Resistencia a la rotura por compresion

En las figuras 35 y 36 se muestran los resultados obtenidos de los ensayos de
compresion mecanica realizados a las muestras “gris” y “negra” respectivamente.

200 Muestra Gris 7
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2 100} | ]
o
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Figura 35. Ensayos de resistencia a la ruptura por compresién mecanica de la muestra
llgrisll
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Figura 36. Ensayos de resistencia a la ruptura por compresién mecanica de la muestra
“negra”.

Tabla 12. Resultados de ensayos de resistencia a la compresion.

Gris negra
0 max E 0 max E
Muestra resistencia Modulo de resistencia Modulo de
maxima Young maxima Young
Promedio
(N/mmz) 146 846 10,6 880
Desviacion
estandar 47,4 425,0 2,3 230
(N/mm?)
Desviacion 0 o 0 o
relativa (%) 32% 50% 22% 26%

Observamos que los valores de resistencia maxima a la compresion (omay) difieren de
una roca a la otra, siendo el correspondiente a la muestra “gris” considerablemente
superior. Por otra parte, el valor del mdédulo de Young es similar para ambas muestras
(=0,860 GPa), siendo levemente superior el correspondiente a la muestra “negra”.
Comparando dichos valores con los informados por Niandou, H., Shao, J. F., Henry, J.
P., & Fourmaintraux, D. (1997) y Josh y colaboradores (Josh y col 2012), observamos
que las rocas estudiadas presentan valores de rigidez (mddulo de elasticidad)
comparativamente bajo. De este resultado se podria inferir que las rocas estudiadas
puedan ser mas dificiles de fracturar que las rocas estudiadas por los autores
mencionados. Por otro lado, la meteorizacion, ya observada en el COT, de los
afloramientos puede que haya influido en el comportamiento mecanico de las rocas,
generando micro fisuras y otros cambios de naturaleza quimica.

6.5.2 Dureza Vickers

En el ensayo de dureza se utilizaron dos muestras de roca “gris”, ambas ocluidas en
resina epodxida para facilitar su pulido figura 37. A una de ellas se le realizd el ensayo
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paralelo a las capas de la roca figura 38, y a la otra perpendicular a las mismas figura
39. Los resultados se muestran en la tabla 13.

Figura 37. Dos muestras de roca “gris” ocluidas en resina epoxida.

Direccion
de
identacion

Figura 38. Esquema de ensayo Vickers realizando una identacién paralela a las capas
de laroca.
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Direccion
de
identacidon

Figura 39. Esquema de ensayo Vickers realizando una identacion perpendicular a las
capas de la roca.
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Tabla 13. Dureza de la muestra “gris” aplicando una carga de 0.3 Kg por 15 seg. en
direccion paralela a las capas de la roca.

Hv
Muestra “gris” (paralela) kg/mm?
Promedio 75,04
Desviacidon estandar 5,2

Tabla 14. Dureza de la muestra “gris” aplicando una carga de 0.3 Kg por 15 seg. en
direccién perpendicular a las capas de la roca.

S . Hv
Muestra "gris" (perpendicular) kg/mm?
Promedio 80,46

Desviacién estandar 6,6

Analizando las fotos obtenidas mediante microscopia SEM (figura 31), observamos que
no se encuentran aglomerados con tamafos mayores a 10 um. En los ensayos de
dureza Vickers realizados la huella de la impronta tiene un tamaiio alrededor de los
100 pm, por lo que se considera que el ensayo es representativo de las muestras.
Comparando los valores obtenidos de dureza para ambas muestras observamos que
son similares (Hv~80). Sus desviaciones estandar se solapan en un pequefio rango de
valores, por lo cual no se puede asegurar que sean distintas. Por lo tanto, no se podria
afirmar que la dureza de las rocas estudiadas cambia significativamente dependiendo
de la direccidn de las capas de la roca en relacidn con la direccion de la identacion. Un
estudio con mejor estadistica permitiria resolver esta cuestién.

Con el objetivo de expresar los resultados obtenidos en una escala mas general, se
detalla a continuacioén la dureza Vickers en la escala Mohs (tabla 15).

Tabla 15. Comparacion de escala de dureza Vickers vs Mohs.

Mineral Dureza Dureza
(Mohs) (Vickers)
nombre kg/mm?
Grafito 1-2 VHN,=7 — 11
Estafio 1% VHN,,=7 -9
Bismuto 2-2Y> VHN,,= 16 — 18
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