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RESUMEN

Se sintetizaron diez muestras de composito hibrido de matriz celulésica
obtenida de la celulosa de rechazo del proceso de reciclado de papel
gue ha sido reforzada con ceniza de bagazo de cafia de azucar.
Ademas se han preparado dos muestras de composito hibrido de
materia prima pura como comparativo. Las muestras se aglutinaron por
adicion de resina acrilica y se moldearon de acuerdo a la norma
considerada. De entre las doce muestras obtenidas, algunas se
sometieron a caracterizacion de tipo microestructural por medio de las
técnicas de FT-IR, DRX, MEB, TGA, DSC, DMA y macroestructural por
medio de las pruebas de absorcion de agua, resistencia a la compresion
mecanica, resistencia a la corrosién del acero embebido en la muestra
y prueba de envejecimiento acelerado, aplicando la norma que se podia
ajustar al propdsito final del material. De acuerdo a los resultados
registrados el composito aglutinado de mejor desempefo para los
propositos de la industria de la construccién son, tanto el que contiene
s6lo composito hibrido, como el que contiene composito hibrido

adicionado con microesferas de silica.
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ABSTRACT

The wasted cellulose from the slurry of paper recycling process was
used as matrix reinforced with sugarcane bagasse ash to synthesize ten
samples of hybrid composite new materials. Another two samples more
were prepared with pure raw materials for comparison purpose. Every
sample was agglutinated by adding emulsion of acrylic resin and molded
according to the standard test chosen. Among the twelve samples
formed some were subjected to characterization of microstructural type
using techniques of FT-IR, XRD, SEM, TGA, DSC, DMA and of
macrostructural type by testing water absorption, compressive strength
resistance, corrosion resistance of the steel embedded in the sample
and accelerated aging test by applying the standard test closer to the
final purpose of the material. According to the registered results the best
performance was shown by the samples of hybrid composite only and
the sample containing also silica microspheres for suitable application in

the building industry.
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1. INTRODUCCION

El desarrollo industrial esta asociado con la generacion de grandes volumenes de
subproductos, residuos industriales y principalmente gases de efecto invernadero.
La produccién de cemento es un sector industrial que emite gran cantidad de CO:
(producir 1 tonelada de clinker genera aproximadamente 1 tonelada de CO2) y
consume gran cantidad de energia al llevar a cabo la fabricacion de clinker por
calentamiento de una mezcla de minerales de piedra caliza y laja de la corteza
terrestre a temperatura alta (mayor a 1200°C) [1].

Las tendencias recientes de la produccibn mundial de cemento Portland
demuestran que China domina la mayor parte del mercado seguido del continente
asiatico, excluida China, India y Japon, tal como se observa en la Figura 1.1, se
espera que la capacidad de produccion de cemento continte entre 1.5y 2.5 millones

de toneladas anuales [3].

Figura 1.1 Produccién de cemento Portland en el mundo [2].

11



UNPA-TUXTEPEC, 2017

En los dltimos afios se ha buscado emplear tecnologias limpias para producir
concreto y entre los objetivos principales por alcanzar estan: (a) la reduccion de las
emisiones de COg2, (b) la reduccién en el consumo de energia o combustible
derivado de fosiles en el proceso de fabricacién de cemento, (c) disminuir el uso de
sustancias de riesgo para la salud humana o que dafan el medio ambiente, en las
mezclas para obtener concreto, (d) ahorro en el uso de cemento por sustitucion con
residuos de cenizas volantes u otros residuos, (e) usar nuevos materiales en
sustitucién de cemento como polimeros inorganicos, alcalis de cemento activado,
cemento de magnesia, y cementos de sulfoaluminato, y (f) varias posibilidades de
reciclaje de cemento/concreto y el uso de agregados alternativos. Por otro lado, se
ha intentado contribuir en resolver los problemas acarreados por los métodos
ineficientes de construccion al aplicar politicas o regulaciones propias de cada
pais/institucién/industria buscando modificar la preferencia de la poblacion en usar

concreto fresco hoy dia [4].

El disefio de edificios verdes debe por tanto comenzar con la eleccion y el uso de
materiales sostenibles con caracteristicas similares o mejores que los materiales de
construccion tradicionales [5]. El término concreto verde se define como un concreto
gue utiliza material de desecho en al menos uno de sus componentes 0 Su proceso
de produccion no conduce a la destruccién del medio ambiente. También debe
contar con un alto rendimiento y la sostenibilidad de su ciclo de vida. El concreto
verde sigue los tres principios de la sostenibilidad: impacto ambiental, econémico y
social. Los factores clave que se utilizan para identificar si el concreto es verde son:
cantidad de cemento Portland que se sustituye en el material, proceso de

fabricacion y métodos, rendimiento e impactos de sostenibilidad [4,5].

En este sentido la innovacién cientifica y tecnoldgica busca continuamente ofrecer
a la sociedad nuevos materiales de construccion que eviten la generacion de dioxido
de carbono, sin consumir mucha energia en el proceso de produccién de los

materiales innovadores y competitivos.

Los materiales de construccion sostenibles son generados basicamente por medio

del reciclaje de los residuos adecuados. Las caracteristicas que presentan estos

12
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residuos permiten sustituir parcial y/o totalmente a las materias primas provenientes
de recursos no-renovables, de tal manera que se ha llamado a estos residuos,
materias primas secundarias. Esta estrategia de reutilizacion de residuos permitira
reducir y en el mejor de los casos eliminar la practica de verter los residuos de uso
humano en basureros municipales para salvaguardar los recursos naturales no
renovables preservando asi el medio ambiente, ahorrando energia y reduciendo
costos de produccion. Sin embargo, para estar seguro de la eficacia y el éxito de
este cambio es extremadamente importante que todos los requisitos exigidos por
las normas técnicas para los materiales tradicionales queden totalmente satisfechas

por los nuevos materiales [5].

En el campo de los concretos ecolégicos, el foco de la investigacion cae en el uso
eficiente del clinker de cemento Portland y otros agregados para reducir el contenido
de agua en el concreto [6]. La mayor ventaja del concreto moderno es la posibilidad
de incluir algunos subproductos industriales en la mezcla de concreto [5,7]
permitiendo obtener asi nuevos materiales hibridos con propiedades mecanicas
altamente satisfactorias y muy especificas. S6lo por mencionar algunos ejemplos
se puede decir que se ha puesto en marcha gran esfuerzo de investigacién para
desarrollar concreto con alto contenido de ceniza volante y también se ha usado
escoria granulada de alto horno sustituyendo parcialmente al cemento Portland y
como agregado [7].

Este proyecto ha elegido trabajar con 2 residuos agroindustriales producidos en
abundancia en la region de la cuenca del Papaloapan: ceniza de bagazo de cafa
de azucar (CBCA) del ingenio Adolfo Lépez Mateos del grupo PIASA ya que cada
zafra (periodo de cosecha de la cafia para fabricar aztcar) genera 75 000 toneladas
de ceniza, y rechazo de celulosa (CR) del proceso de reciclado de papel de la
empresa BIOPAPPEL planta Oaxaca, que genera 80 toneladas de lodo de rechazo

por dia.

13
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En la Figura 1.2 a) se puede observar la acumulacién de ceniza de bagazo de cafia
de azucar, CBCA, mientras que en la Figura 1.2 b) se aprecia la acumulacion de
lodo de rechazo de celulosa, CR, alrededor de las plantas y los arboles verdes.
Fotos ilustrativas tomadas por la Dra. Martha Poisot, la primera en afio 2016 y la
segunda en afo 2010, alrededor de las instalaciones de cada una de las empresas

citadas.

a) b)

Figura 1.2 Residuos de ceniza, a) y de celulosa, b).

A continuacion en tema 2 se presentan algunos antecedentes de trabajos
publicados acerca del uso de las fibras de celulosa y la ceniza como materias primas

de materiales aplicados en la industria de la construccion.

14
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2. ANTECEDENTES

Las fibras celulésicas como refuerzos de materiales compuestos de cemento
constituyen una opcién muy interesante para la industria de la construccion. El
principal reto al utilizar las fibras de origen vegetal como reforzante de matriz de
cemento es la degradacién que sufren debido al efecto de la solucién tampén de pH
mayor a 13 que es resultado de la reaccioén entre el agua intersticial que se aloja en
la red de poros del cemento con el hidroxido de calcio causando pérdida de
adherencia entre las fibras y la matriz y al paso del tiempo la mineralizacion de las
mismas mostrando su fragilidad [1, 2, 3].

Recientemente, en el congreso internacional de materiales compuestos celebrado
en Julio de 2015 en Copenague se dio a conocer el estudio del efecto de los
compositos de polimeros reforzados con fibras naturales en la rehabilitacion por
reforzamiento de las estructuras de concreto. Se prepararon 3 tipos de compositos
de fibras: lino unidireccional, basalto e, hibridos de fibra de lino y fibra de basalto;
se usoO resina epoxica y un endurecedor para formar los tubos, en cuyo interior se
aplicé una resina impermeable al agua. En dichos tubos se vaci6 el concreto y se
curo por 28 dias. Este grupo reporta las propiedades de traccion de los compositos
y el desempefio ante compresion mecanica del concreto confinado en esos tres
tipos de tubos de compositos; el composito hibrido demostré6 mayor capacidad de
traccion contra el composito de sélo lino y la efectividad de confinamiento de los
tubos de composito hibrido y de so6lo lino es mayor que la del tubo de solo basalto
[4].

Se conocen, béasicamente, dos estrategias para mejorar la durabilidad de
compositos de matriz cemento reforzado con fibras de celulosa, una de ellas
consiste en modificar la matriz para reducir o eliminar los compuestos alcalinos y la
segunda persigue modificar las fibras via quimica o fisica para alcanzar mayor
adhesion fibra-matriz e incrementar la estabilidad de los compositos finales. Sin
embargo, se debe tener presente que al seguir esta Ultima estrategia se debe

iImplementar sin complicaciones para poder proponer un proceso industrial viable

[5]

16



UNPA-TUXTEPEC, 2017

Este trabajo se ha centrado en sequir la estrategia de modificar las fibras de celulosa
para aumentar su compatibilidad con la matriz de cemento. Sin embargo, habiendo
encontrado en la literatura que se ha utilizado tanto fibras de celulosa como
particulas inorganicas, como silica, para reforzar al cemento se pensé en finalmente
dejar de usar el cemento como la matriz del composito y utilizar la fibra de celulosa
como la matriz que puede ser reforzada por la particulas de ceniza o dioxido de
silicio, en un intento por proponer un método de sintesis de un solo paso, de bajo
consumo de energia y de bajo impacto al ambiente. A continuacion se describen los
trabajos que han contribuido a entender las vias de sintesis de los compositos de
matriz cemento y de los compositos de matriz celuldsica, ambos reforzados ya sea
por fibras o por particulas de interés para este proyecto.

El grupo de Yang y colaboradores (2012), estudio la resistencia a la compresion, a
la traccion por flexion y la contraccion del concreto de cemento Portland adicionado
con polvo de nano silice con diametro de grano promedio de 100nm. Se afadi6 de
0.5 a 1.5% en peso de nano silice respecto al cemento. La resistencia a la
compresion y a la traccion fue maxima en 0.75% de silice agregada con 47.84 MPa
mientras que en 1.5% de silice disminuyd claramente hasta 47.77 MPa, sin
embargo, la flexibilidad aumento en este experimento. A los 28 dias de curado se
encontro que las muestras sufrieron contraccion hasta de 163% por lo tanto se debe
considerar con cuidado la adiciéon de nano particulas a la mezcla de cemento para
formar concreto a fin de evitar resultados contraproducentes [6].

Por su parte el grupo de Valencia y colaboradores (2012), realiz6 experimentos de
adiciéon de ceniza de bagazo de cafia de azucar (CBCA) y toba volcanica (TV) en
sustituciéon del cemento en concreto para medir la resistencia mecanica a la
compresion, absorcion de agua y pruebas electroquimicas para determinar la
corrosion sufrida por acero estructural embebido en las piezas de concreto
adicionado, sometidas a solucién acuosa potable, medio salino y a ambiente de CO:
por medio de camara ambiental. Se encontrd que al sustituir 20% de cemento por
TV la resistencia a la compresion aumento hasta en 80%; por el contrario al sustituir
cemento por CBCA en la misma proporcion de arriba sélo se logré igualar la

resistencia del concreto de referencia. Este comportamiento contrasta con la mayor
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permeabilidad capilar del concreto adicionado con TV que acarrea mayor
permeabilidad al ion cloruro; propiedades en las cuales presenta un mejor
comportamiento la CBCA. Estas caracteristicas permitieron explicar los resultados
obtenidos en los ensayos electroquimicos relacionados con la facilidad de corrosion
del acero embebido en este tipo de concretos adicionados. Asi, aunque la
resistencia a la corrosion en el medio de agua potable y de CO: es satisfactorio, no
lo es en solucion de NaCl al 3.5%. Considerando todos los resultados es notorio
gue las caracteristicas del material, no s6lo su composicion sino su morfologia y
tamafio de particula, son determinantes para un buen desempefio frente a
propiedades de durabilidad y se comprob6 que los datos de resistencia mecanica
no son parametro suficiente para determinar la durabilidad de un material bajo
exposicién a un ambiente agresivo como las costas de México o regiones de alta
humedad como la cuenca del Papaloapan [7].

El grupo de Abdullah y colaboradores (2011), llevaron a cabo un estudio para
producir panel de cemento adicionado con fibra de coco. Se afadi6 fibra de coco
para reemplazar agregados gruesos (arena) en este elemento de construccion.
Después de curar las muestras durante 28 dias, se encontré que la adicion de fibra
de coco aumento la resistencia a la compresion mecanica y la absorcién de agua y
ademas disminuyo la densidad del panel de cemento [8]. Mientras que el grupo de
Ferrandiz-Mas y colaboradores (2014), desarrollaron composiciones de morteros de
concreto aligerado por adicion de poliestireno expandido (EPS) y ceniza de lodo de
papel (PSA) con propiedades de aislamiento térmico y gran ligereza. Los morteros
fueron producidos de acuerdo a la norma EN-196-1 y aquellos que contienen hasta
20% de PSA y 60% de EPS presentaron resultados propicios para su aplicacién en
revestimientos, albafileria y yeso de morteros de acuerdo a las normas de la union
europea [9].

Por otro lado, se ha preferido usar precursores de silice para generarla in situ dentro
de la matriz elegida tratando de encontrar nuevos materiales que pudieran presentar
caracteristicas competitivas respecto a los materiales usados hoy dia en la industria
de la construccion. Sin embargo, estos métodos suelen ser costosos. A continuacion

se presentan algunos trabajos relevantes al propdésito de este proyecto.
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El grupo de Sequeira y colaboradores (2009), ha estudiado los compositos hibridos
de celulosa/silice (CSH), por medio de la preparacion de dos muestras de
composito, uno contenia fibra de celulosa blanqueada (BP) y el otro contenia lodo
de celulosa de tratamiento primario (PS) ambos provenientes de la madera de
Eucalyptus globulus. La silice se obtuvo por medio del método sol-gel, utilizando
tetraetoxisilano o trietoxioctilsilano como precursores. El envejecimiento de la silice
se llevé a cabo durante el prensado en caliente de placas CSH preformadas. La
incorporacion de la red de silice entre las fibras celulésicas aumento la estabilidad
dimensional significativamente durante el remojo en agua, aumento también la
hidrofobicidad, estabilidad térmica, resistencia mecanica y resistencia a la flexion
del material final, el mejor comportamiento se encontré en el caso de BP usada. El
grado de silice incorporada en la matriz celul6sica vari6 desde 29 hasta 54% en
peso, dependiendo del origen de la pulpa y los precursores de silice involucrados.
El origen de la fibra es un punto importante en la preparacion de CSH ya que la
superficie de la PS contaminada por lignina residual, grasas y cargas residuales del
papel obstaculizé la interaccion efectiva con la silice. El caso contrario ocurrié al
usar fiboras de BP ya que la interaccion con las particulas inorganicas no fue
obstaculizada. Los resultados de este trabajo revelan que los CSH pueden
potencialmente aplicarse en aislamiento térmico o como materiales de embalaje de
propiedades resistentes a la humedad y resistencia al fuego [10].

El grupo de Raabe y colaboradores (2014) evaluaron las condiciones de reaccion
para la deposicion de nanoparticulas de silica en la superficie de las fibras de
celulosa y su influencia sobre la adsorcion de humedad del material hibrido
organico-inorganico formado. La deposicion de nanoparticulas de silica se realizé
mediante proceso sol-gel usando tetraetil-ortosilicato (TEOS) como precursor. El
tiempo de modificacién y el contenido de TEOS directamente influyen en el diametro
de las nanoparticulas depositadas sobre la superficie de la fibra y su distribucion,
estabilidad térmica y resistencia a la absorcion de humedad. La interaccion quimica
de las nanoparticulas sobre las fibras de celulosa se comprob6 mediante las bandas

de vibracion en la regién del infrarrojo lejano permitiendo aumentar la capacidad
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térmica de las fibras y ademas redujo hasta en 50% la capacidad de adsorciéon de
humedad de las fibras modificadas por este método [11].

En cuanto a la modificacién de las fibras de celulosa mediante métodos de bajo
costo se encontrd el método de intercambio de solvente que sirve de fundamento a
la metodologia empleada para preparar el composito de este trabajo. A continuacion
se describen los resultados de las publicaciones referentes al uso de este método
para modificar la superficie de las fibras.

Debido a los grupos hidroxilo de la superficie de la celulosa, las nanoparticulas o las
fibras tienden a la agregacion, por lo tanto la introduccién de particulas de celulosa
se ha limitado comunmente con polimeros altamente polares, a menos que se
utilicen agentes surfactantes o de acoplamiento o se modifique los grupos
funcionales superficiales por medio de reacciones quimicas como la acetilacion o la
sustitucién de grupos hidroxilo por grupos sulfato. Sin embargo, se pueden utilizar
las fibras de celulosa sélo modificadas superficialmente al adaptar el método de
intercambio de solvente usado por el grupo de Weder [12].

El primer paso del método de ellos consistid en formar la dispersién acuosa de
nanoparticulas de celulosa y luego formar un gel por intercambio de solvente con
un solvente miscible en agua, como acetona, que da como resultado una red porosa
de las nanofibras que sirve de andamio a la solucién del polimero matriz donde se
embebe el gel como se observa en la Figura 2.1. El solvente de la solucion del
polimero elegido debe ser miscible con el solvente del gel pero debe evitar la re-
dispersiéon de las nanofibras del gel. El polimero usado fue cis-polibutadieno y el
tiempo de inmersién del gel en la solucién del polimero fue de 16 horas, luego se
seco la muestra y se compacto por moldeado a compresion. Los nanocompositos
asi obtenidos demostraron un cambio dramatico de las propiedades mecéanicas del
material final ya que el médulo de cizalla de los compositos se increment6 en dos
ordenes de magnitud respecto al desemperio del polimero puro.

De acuerdo a la publicacion de revisiones de Eichhorn y coautores el método de
intercambio de solvente permite compatibilizar las fibras de celulosa con cualquier

polimero de manera mucho mas efectiva que los métodos de impregnacion donde

20



UNPA-TUXTEPEC, 2017

la suspensién de celulosa es filtrada y luego inmersa en una solucién de polimero
[13].

Figura 2.1 Composito de polimero reforzado con fibras de celulosa por método de
intercambio de solvente; i) Dispersion de las fibras, ii) Intercambio de solvente, iii)

Fibra gelificada + solucion polimérica, iv) Secado, v) Composito compactado [12].

Otra publicacion de revision sobre los métodos empleados para modificar la
superficie de nanofibras de celulosa y lograr mayor compatibilidad con diversos tipos
de matrices para obtener valor agregado de los compositos finales se debe a Bras
y coautores. En esta publicacion se explica gran cantidad de ejemplos donde se ha
usado el intercambio de solvente como un paso para volver hidrofébica la superficie
de la celulosa preparandola para las reacciones de intercambio de grupos
funcionales de su superficie para obtener diversos tipos de bionanocompositos de
alta funcionalidad y desempefio [14].

A continuacién se enuncian los motivos que se han considerado para justificar la

realizacion de este proyecto y su relevancia dentro del &mbito académico y social.
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3. PROBLEMAS A RESOLVER

3.1 Justificacién

Se ha considerado dar valor agregado a los residuos industriales generados en la
region donde se encuentra ubicada la UNPA con la intencién de proponer la
aplicacion de la CBCA y la CR como materias primas de la fabricacién de un material
compuesto que podria ser aglutinado y moldeado para dar lugar a piezas de
construccion de vivienda, en un intento de ofrecer una alternativa de material de
construccion. Se han elegido los residuos ya mencionados como materias primas
secundarias debido a que la cantidad generada por las empresas citadas puede
garantizar el abasto de estas materias primas secundarias en un proceso de
produccion de un nuevo material.

Dentro de la justificacion cientifica de este proyecto se puede decir que se busca
estudiar el desempefio de los compositos hibridos de matriz celul6sica reforzados
con particulas inorganicas como la ceniza en su aplicacion como un material de
construccion que pudiera sustituir al cemento al generar tabiques de construccion
semejantes a los usados en esta region de la cuenca del Papaloapan obtenidos de
un material llamado tepezil.

El composito hibrido, llamado CAS, se comporta como un polvo, muy semejante en
apariencia al cemento. Sin embargo, difiere mucho con el cemento ya que no puede
ser aglutinado por medio de agua como sucede por medio de la reaccion de
hidratacion del cemento y por otro lado se busca en este trabajo usar la cantidad de
agua minima necesaria. En este caso se buscé aglutinar el CAS por medio de una
resina de emulsion acrilica que permitiera secado rapido a temperatura
relativamente baja y sin tiempo de curado. Tal resina permite ademas poder moldear
el CAS aglutinado dando lugar a los cubos de la norma de morteros y a los cilindros
de la norma de medicién de acero embebido en concreto.

La composicion de CAS se ha mantenido invariante para poder relacionar el efecto
de los agregados gruesos o finos al material aglutinado sobre el desempefio de los

materiales moldeados.
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Dentro de la justificacion del impacto social que este proyecto puede aportar esta la
importancia de encontrar la manera de usar los desechos de ceniza de esta region
para evitar su liberacién al aire pues esto genera problemas de salud entre la
poblacion como son alergias y dafio de vias respiratorias, agravado en nifios y
adultos mayores. Las enfermedades recurrentes generan pérdidas de hora de
trabajo/hombre que merman la economia en cualquier lugar.

Por otro lado, si se logra consolidar un nuevo proceso de produccion con los
desechos de la regién se podran generar nuevas fuentes de empleo estable que
van a traer riqueza a la region de la cuenca del Papaloapan para contribuir a la

estabilidad de la sociedad.

3.2 Hipotesis

Se espera que al seguir el método de intercambio de solvente como un paso simple
y de bajo costo para modificar la superficie de las fibras de celulosa, volviéndola
hidrofébica, se podra compatibilizar su interaccion con la CBCA para conformar un
composito hibrido de matriz celulésica que tras ser aglutinado con resina comercial
se pueda moldear y medir su desempefio como un material de construccién
alternativo al uso del cemento, del tepezil, de arena o de grava en las aplicaciones

pertinentes dentro del &mbito de la industria de la construccion.

25



UNPA-TUXTEPEC, 2017

3.3 OBJETIVOS

3.3.1 Objetivo general

Obtener compositos hibridos de matriz celul6sica reforzados con ceniza de bagazo
de cafia de azUcar y en algunos casos conteniendo algunos agregados gruesos o
finos. Tales compositos se deben aglutinar con resina comercial y moldear de
acuerdo a las normas de elementos de construccion para evaluar su desempefio

como posible elemento de construccion alternativo a los que se usan hoy dia.

3.3.2 Objetivos especificos

e Elaborar los compositos en sus diversas composiciones, aglutinarlos y

moldearlos.

e Caracterizar los compositos aglutinados y moldeados con pruebas de
resistencia mecanica, absorcion de agua, analisis mecanico-dinamico
(DMA).

e Evaluar el deterioro de los compositos por ensayo de envejecimiento
acelerado.

e Caracterizar la estructura de los compositos por DRX, TGA, DSC, FTIR y
SEM.

e Monitorear el grado de corrosion del acero estructural embebido en el
composito aglutinado y moldeado, sometido a solucidon salina 3.5% por

Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIE).
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4. METODOLOGIA

A continuacién se describen los pasos a seguir para preparar tanto el composito
como las composiciones de composito aglutinado y adicionado con algunas
particulas gruesas o finas que dan volumen al material final. Posteriormente, se
describen los pasos seguidos para moldear el composito aglutinado y adicionado
para las pruebas de inhibicion de acero estructural embebido en el composito
aglutinado siguiendo como modelo la misma prueba estandar que se aplica al caso
del concreto y es medida por espectroscopia de impedancia electroquimica. De
igual manera se describe como se molded el composito de acuerdo al elemento de
construccion que sirve de modelo estandar, mortero cubico de 5x5x5 cm. En
seguida, se mencionan las pruebas de caracterizacién a las que se sometieron las
diversas muestras de composito hibrido y de los compositos aglutinados. Se debe
mencionar que ademas de preparar las muestras a partir de materias primas
secundarias se obtuvieron muestras de compositos de materias primas puras con
fines comparativos. En la Tabla 4.1, se presenta la nomenclatura de las materias
primas usadas de los productos intermedios para obtener los compositos y de las

técnicas empleadas para su caracterizacion.

Tabla 4.1. Nomenclatura utilizada.

AG gel de ceniza
AS SiO2, aerosil 200 de 12 nm, marca EVONIK
BU Perlas de poliestireno expandido, densidad D10, marca COVINTEC

CAG celulosa acetogel

CAS composito hibrido celulosa-ceniza

CBCA | ceniza de bagazo de cafia de azUcar

CG gel de celulosa

CR celulosa de rechazo
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CS Fibras de celulosa pura color blanco, marca SIGMA C8002

Chip particulas de llanta de 2-3 mm, marca TIRECHIP

DMA analisis mecanico dinamico

DRX difracciéon de rayos X

DSC calorimetria diferencial de barrido

EIE espectroscopia de impedancia electroquimica

iM16K | microesferas de silica de 40micras, densidad de 0.49 g/cm?3, marca 3M

IR espectroscopia de infrarrojo
RB resina emulsion acrilica, 49% peso de solidos, BASF Joncryl Pro1522
RPL resistencia a la polarizacion lineal

SEM microscopia electronica de barrido

TGA analisis termogravimeétrico

4.1 Preparacién de materia prima secundaria

En esta seccion se explica por medio del Esquema 4.1 y el Esquema 4.2, el
tratamiento que se debe realizar sobre la CR y CBCA para obtener el composito
hibrido llamado CAS al seguir las acciones sefaladas en el Esquema 4.3.
Basicamente, se siguié el mismo procedimiento desarrollado en las tesis anteriores
a este trabajo en este grupo de investigacion [1, 2].

El proceso de lavado de las fiboras de CR es muy importante para preparar la
superficie de las fibras y posteriormente modificarlas a hidrofébicas de manera
superficial. El procedimiento se ha descrito detalladamente en la tesis de
licenciatura de esta autora. Las fibras hUmedas se lavaron con solucion de acido
clorhidrico 0.07 M para remover las tintas residuales en la pulpa y eliminar el
carbonato de calcio que es una de las cargas del papel, de acuerdo a la siguiente
reaccion:

CaCO3z + 2 HCI —» CaCl2 + CO2 1 + H20
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Se observé la generacion de burbujas en la solucion y al terminé de este proceso
se agreg0 agua para agitar y eliminar el exceso de acido, lo cual se repitié hasta
obtener pH 6. En seguida se removio el exceso de agua y se agregé acetona grado
técnico, agitando para homogenizar, hasta alcanzar a cubrir el sélido y observar un

exceso de 3 cm sobre la superficie del sélido ya mojado con acetona.

Esta mezcla reposo por 12 horas para obtener un gel de fibras de celulosa llamado
CAG.

Celulosa Lavar con Llevar a CFCIEI;D?-&‘ e
residual HCI diluido pH 6
acetona

Esquema 4.1. Proceso de lavado de la celulosa residual [1].

El siguiente paso consistié en preparar la CBCA para entrar en contacto con las
fibras de CAG. De acuerdo al Esquema 4.2, la ceniza se seco a 100°C, se tamizo
en malla 50 para controlar el tamafio de particula en 300 micras, luego se moj6 con
acetona, agitando y agregando acetona hasta cubrir el sélido y observar un
sobrenadante de 2 centimetros. Esta mezcla reposoé por 2 horas y se etiqueto como
AG.

Ceniza Secar a Tamizar (300 Ceniza

(CBCA) 100°C micras) +acetona AG

Esquema 4.2. Proceso de tratamiento de la ceniza [1].

Luego se siguio el Esquema 4.3 donde las fibras se agitan en una licuadora

industrial y se va afiadiendo AG, se realizaron 6 periodos de agitacién cada periodo
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de 5 minutos, hasta observar que se formo una pasta espesa rodeada por el liquido
sobrante de acetona. Se decanta el liquido sobrante y se seca a 80°C por 6 horas

hasta obtener un polvo gris oscuro etiquetado como CAS.

Agitacion Secar a

CAG AG continua 80°C

CAS

Esquema 4.3. Elaboracion del composito hibrido [1].

4.2 Compositos hibridos adicionados, aglutinados y moldeados en cilindros.

La composicion de los compositos fue seleccionada en 75% de ceniza en peso
respecto al peso de la celulosa y se mantuvo constante en todas las muestras de
este trabajo. A continuacion se presentan los datos de las composiciones de las
muestras de composito CAS adicionadas con particulas de llanta y etiquetada como
Chip y las mezcladas con microesferas de silica, las cuales se etiquetaron como
IM16K. Estas adiciones sirven para dar volumen y algun tipo de resistencia al
material final. En la Tabla 4.2 se indican los componentes empleados en cada
composito adicionado y aglutinado obtenido; sefialando el porcentaje en peso, la
cantidad de cada uno de los componentes y la nomenclatura asignada a cada

muestra obtenida.
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Tabla 4.2. Compositos adicionados, aglutinados y moldeados en cilindros.

Muestras CAS Chip iM16k RB
% g % g % g % g
C1 100 90 100 100
CT1 50 45 50 45 100 50
CAMO025 95 85.5 5 4.5 100 100
CT305 50 45 45 40.5 5 4.5 100 50

El polvo de CAS fue aglutinado por medio de la resina acrilica comercial, con una
relacion de 800 g de resina por 1 Kg de CAS. Cuando se moja el polvo de CAS con
la resina se agregan las particulas de volumen como Chip e iIM16K mezclando
constantemente para evitar la formacion de grumos y la mejor dispersion de estos
agregados en el composito. Se aplicaron las cantidades sefialadas en la Tabla 4.2.
Luego la pasta formada se vacio en los moldes de forma cilindrica y se aplico
presion para compactar la muestra dentro del molde, esta presion vario y el efecto
se observa en la resistencia que soportd la muestra en forma de cubo o la muestra
en forma de cilindro. A veces se aplicé 1 tonelada de presion a los cubos y a los
cilindros sélo se les presiond6 manualmente para compactar la muestra. Se
desmoldaron, después de 5 minutos aunque se aplicé aceite de silicon usado para
desmoldar, el material empez6 a secar y pegarse a las paredes del molde. Las
muestras se secaron a 60 °C, por 8 horas. Debe considerarse ademas el efecto del
acabado de la superficie interna de los moldes de hierro que se usaron para obtener
los cilindros, como se aprecia en la Figura 4.1. Tales moldes no presentan
superficie suave y por tal motivo se prefirio usar moldes de aluminio para conformar

las muestras de cubos como se vera mas adelante.
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Figura 4.1. Compositos moldeados cilindricos con y sin acero de refuerzo.

Se obtuvieron 3 especimenes por cada muestra para las siguientes pruebas: 1)
Medir potencial de corrosion y 2) Medir su resistencia mecanica y caracterizarlo
tanto al inicio que fue a los 28 dias como al final del tratamiento de 120 dias. Para
facilitar el manejo de las muestras se re etiquetaron como sigue: C1=C1, C2=CT1,
C3=CAMO025 y C4=CT305.

4.2.1 Muestras cilindricas con varilla de acero embebido.

Las muestras de compositos adicionados, aglutinados y moldeados en cilindros con
refuerzo y sin refuerzo de acero estructural se prepararon de acuerdo a la norma
ASTM C470/C470M. Las muestras son de 5.08 cm de diametro x 10.1 cm de altura
y se utiliz6 como material de refuerzo una varilla central de acero corrugado de bajo

contenido de carbono y diametro de 6.35 milimetros. La superficie de la varilla se
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limpi6 de éxidos por lijado y fue recubierta con pintura anticorrosiva comercial para

delimitar la zona de exposicion como muestra la Figura 4.2.

Figura 4.2. Acero de refuerzo embebido en muestra cilindrica [3].

Las muestras con acero de refuerzo se sumergieron en solucién salina al 3.5 % vy
se analizaron por Espectroscopia de Impedancia Electroquimica cada 10 dias
siguiendo la disposicion de los electrodos que se observa en la Figura 4.3. Se utilizd
un electrodo de referencia Ag/AgCl marca ORIGALYS ELECTROCHEM en un
equipo potenciostato/galvanostato marca AUTOLAB 302N. Los datos se colectaron
durante 4 meses de acuerdo a la norma ASTM G59 de evaluacion de corrosion de

acero de refuerzo embebido en concreto [3].
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Figura 4.3. Medicion electroquimica de las muestras cilindricas.

Las cuatro muestras asi obtenidas se caracterizaron por las pruebas sefialadas en

la Tabla 4.3. En seguida se mencionan dichas pruebas.

Tabla 4.3. Compositos cilindricos y pruebas aplicadas.

Pruebas C1 CT1 CAMO025 CT305
absorcion agua % X X X X
resistencia mecénica X X X X
IR X X X X
DRX X X X X
SEM X X X X

4.2.2 Absorcion de agua

El procedimiento que se sigui6 para realizar esta prueba corresponde a la norma de
absorcion de agua por concreto de cemento Portland con agregados finos, ASTM
C128. Las muestras se secaron a 60°C por 24 horas hasta obtener su peso
constante, el cual se registré tras haberse enfriado la muestra completamente,

entonces se pesO cada muestra y se registr6 como peso inicial (Wo) o peso del
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material seco, se sumergid en agua durante 24 horas. Luego se retiraron las
muestras del liquido, se secaron por la parte exterior para pesarse nuevamente y
obtener el peso final (Wf) o peso del material humedo. La Figura 4.4 ilustra como

se realiz6 esta prueba.

Figura 4.4. Medicion de porcentaje de absorcion de agua en muestras cilindricas.

La formula empleada para calcular el porcentaje de agua absorbida es la siguiente:

., Wf—-Wo
% de absorcion = “Wo X100

4.2.3 Resistencia ala compresiéon mecanica

La prueba de resistencia a la compresion se llevo a cabo conforme a la norma ASTM
C31, que se refiere a la preparacion de moldes de concreto de forma cilindrica,
aunque las muestras cilindricas de composito no contienen agregados gruesos
como lo declara esta norma se prefirié usarla como punto de partida. Se utilizé una
maquina universal de ensayos, (sistema de tornillo, capacidad maxima 20 toneladas
nominales y para medir la prueba de resistencia a la compresién mecénica de las
muestras de composito cilindrico se prefirié seguir la norma ASTM C39 aunque no
es estrictamente una muestra de concreto ni muestra las medidas sefialadas por la

norma, pero se considera como el primer intento para medir el desempefio del
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material. La muestra se rectificé levemente en las caras sobre las cuales se aplicaria
la fuerza, con una lija fina adherida a una superficie plana para tener una aplicacion
uniforme de la fuerza. En las muestras cilindricas se aplico6 azufre fundido para
obtener un nivel plano en las caras circulares mientras que en las muestras cubicas
no se requirié aplicar esta nivelacion pero si se requirié poner calzas rectificadas
para dar la altura para la prueba en la maquina y a la muestra se le colocé un
cabezal rectificado en la parte superior, con una hendidura superior concava para
tener una aplicacion uniforme de la fuerza, siguiendo la norma ASTM C109 de
muestras de mortero en forma de cubo. En ambos casos, la prueba se llevé acabo
al aplicar la fuerza a una velocidad nominal uniforme de acuerdo a la norma, y se
registro la fuerza ultima a la que el material fall6. Las muestras se midieron en el
laboratorio de Control de Calidad de Materiales en la ciudad de Tuxtepec, por los

colaboradores de ese grupo de trabajo dirigido por el Ing. Jorge Castro Viazcan.

4.2.4 Espectroscopia infrarrojo

Para medir el espectro de infrarrojo de las muestras de composito, la muestra fue
molida para hacerla polvo y por medo del espectrofotémetro de infrarrojo, Spectrum
100 Perkin-Elmer en configuracion de reflectancia total atenuada o ATR, ver Figura
4.5, se midieron a 16 barridos en el intervalo de 4000 a 700 1/cm. Los datos

recolectados fueron normalizados para su comparacion.

Figura 4.5. Procedimiento para la medicion de IR.
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4.2.5 Difraccién de Rayos X

Igualmente las muestras en polvo se midieron por difraccién de rayos X por medio
del difractbmetro de rayos X, D8 ADVANCE BRUKER de la Universidad del
Papaloapan, ver Figura 4.6 a). El equipo contiene catodo de Cu Ka con longitud de
onda de 1.54056 A y filtro de Niquel, en geometria Bragg-Brentano y configuracion
theta-theta. Las mediciones realizadas fueron de 5 a 40 grados en 26 con un
incremento de 0.1 y velocidad de barrido de 9 segundos, a 30 mAy 40 kV. Los datos
recolectados fueron normalizados para su comparacion y los picos maximos de

difraccidn fueron asignados por comparacion con la bibliografia consultada.

a) b)

Figura 4.6. a) DRX D8 Advance y b) Microscopio electrénico de Barrido.

4.2.6 Microscopia electrénica de barrido

Se utilizé el microscopio electrénico de barrido JEOL JSM-7600F del centro de
investigacibn en micro y nanotecnologia, MICRONA, de la Universidad
Veracruzana, (ver Figura 4.6 b). Las muestras se analizaron en polvo dispersado
en acetona por ultrasonido.

A continuacion se describe la metodologia seguida para producir los compositos

que fueron vaciados en los moldes de cubo de 5x5x5cm para estudiar su
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desempefio como material de construccién semejante a los morteros, comiunmente

preparados con cemento Portland.

4.3 Compositos hibridos, adicionados, aglutinados y moldeados en cubos.

La composicion de los compositos fue seleccionada en 75% de ceniza en peso
respecto al peso de la celulosa y se mantuvo constante en todas las muestras de
este trabajo. En la Tabla 4.4 se presentan los datos de las composiciones en el
composito CAS adicionadas con perlas de poliestireno expandido etiquetado como
BU y adicionados con microesferas de silica, etiquetadas iM16K. Estas adiciones

sirven para dar volumen y resistencia al material.

Tabla 4.4 Compositos adicionados, aglutinados y moldeados en cubos.

Muestras CAS IM16K BU RB
% g % g % g % g
CAP 100 60 100 90
CAP1 99 59.4 1 0.6 100 90
CAP2 98 58.8 2 1.2 100 90
CAP3 97 58.2 3 1.8 100 100
CAPBU1 98 58.8 1 0.6 1 0.6 100 100
CAPBU2 97 58.2 1 0.6 2 1.2 100 100

Se consulté la norma ASTM C109 que se aplica para preparar muestras de cubos
de mortero de cemento Portland para seguir las dimensiones sefialadas en dicha
norma. Tal como se observa en la Figura 4.7 se siguieron las mismas acciones que
para preparar las muestras de composito moldeado cilindrico, la diferencia principal
en estos compositos moldeados cubicos es que se aplico presién en la muestra

vaciada en los moldes generalmente fue de 1 tonelada de presion y debido a que
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no se controlé6 de manera estricta el tiempo y la manera de vaciar la muestra al
molde se observd variacion en la resistencia mecanica de estas muestras. La

Figura 4.8 permite observar dichos morteros ya desmoldados y secos.

CAS con resina

Conformado
Molde de 5x5x5cm

Figura 4.7. Compositos moldeados cubicos.
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Figura 4.8. Compositos moldeados en forma de cubos.

Con fines comparativos se preparé un composito de materias primas puras: alfa-
celulosa de marca Sigma y silica fumada llamada aerosil 200 de 12 nm de marca
EVONIK. La relacion porcentual de celulosa y silica es la misma que en las muestras
anteriores 1:0.75 y debido a la pureza de esos reactivos se puede observar en la
Figura 4.9 que la muestra obtenida es de color blanco y su superficie es lisa y

uniforme.

Figura 4.9. Composito puro sin resina (CP175) y aglutinado y moldeado (CP175R).

Es muy importante resaltar lo que se observa en la Tabla 4.5, ya que la cantidad de
resina adicionada, 30 gramos, para aglutinar los 10 gramos de composito puro,
llamado CP175, es aproximadamente el doble de la cantidad empleada para
aglutinar los compositos cubicos de la Tabla 4.4. A esta muestra cubica también se

le midié absorcion de agua y su espectro de IR y su patron de difraccion.
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Tabla 4.5. Composito puro aglutinado y moldeado en cubo.

Muestra Composito puro RB
9) )

CP175 10
CP175-R 10 30

4.3.1 Analisis termogravimétrico

Para este ensayo se utilizo el equipo TGA 4000 Perkin-Elmer de CIDESI-Querétaro

en muestras polvo. Se midié en aire a velocidad de calentamiento de 10 °C /minuto

4.3.2 Andlisis mecéanico dinamico

Para esta prueba se utilizé el equipo Dynamic Mechanical Analycer DMA 8000
Perkin-Elmer de CIDESI-Querétaro, ver Figura 4.10. Se midi6 en aire a una

velocidad de calentamiento de 10 °C /minuto.

Figura 4.10. Medicion en DMA de composito de materia prima secundaria.
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El equipo se utilizé en configuracion de tres puntos, ver Figura 4.11. Las muestras
tienen las siguientes caracteristicas: largo de 50 milimetros, ancho de 10 milimetros
y grosor de 5 milimetros. Su textura fue de preferencia lisa en todas las zonas. La
temperatura se programé a 200 °C por la composicién del material. La muestra se
midié con Vernier, marca Caliper (de acero inoxidable, longitud maxima de 15 cm,
precision 0.002 mm), en sus tres dimensiones, tres veces en cada una, para

determinar las dimensiones promedio.

Figura 4.11. Proceso de medicion en DMA de muestras de composito puro.

4.3.3 Calorimetria diferencial de barrido

Se utilizé el equipo DSC 8500 Perkin-Elmer de CIDESI-Querétaro. Se midio en aire
a una velocidad de calentamiento de 10 °C /minuto.

Otras herramientas Prensa selladora y Microbalanza.

En estos experimentos se usaron capsulas de aluminio de la siguiente manera: se
taro el peso de la capsula, se agrego la cantidad de muestra, entre 9y 11 mg y se
registré el peso neto de la muestra. La muestra contenida en el crisol o capsula de
aluminio se sella utilizando la prensa selladora cuidando que la muestra quede en
contacto con la base de la capsula con objeto de favorecer la trasmision de calor
durante el ensayo. Se debe preparar de la misma manera otra capsula sin muestra

gue servira como referencia.
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4.3.4 Envejecimiento acelerado

Esta prueba se midi6 en camara ambiental de intemperismo acelerado ATLAS
UVCON, ver Figura 4.12, que se encuentra en el centro de investigacion en
corrosion, CICORR, de la Universidad Auténoma de Campeche en la Ciudad de
Campeche. Las muestras se cortaron en secciones cuadradas de 5x5 centimetros
de lado y 0.5 milimetros de grosor y se colocaron en la camara, ver Figura 4.13. El
experimentd consistio en ciclos de 4 horas de rociado de agua y exposicion a luz
ultravioleta. Las muestras fueron retiradas a 300, 600 y 1000 horas de ensayo y en
cada periodo de tiempo se registraron fotografias de las muestras para su
comparacion respecto al tiempo. Se registrd el peso de cada una de las muestras,
luego se colocaron en la camara usando una maya para sostener cada uno de ellas
para evitar el roce de las muestras con el metal de las columnas en la que iria
colocada cada serie, es decir, en cada columna se colocaron 3 muestras, ejemplo
la, 1by 1c, 2a, 2by 2c, y asi secuencialmente. Finalmente, se encendio la camara
UV a temperatura de 26°C, con un intervalo de 27-60°C. Las mediciones fueron
realizadas por el grupo de investigacion del Dr. Tezozomoc Pérez Loépez en
CICORR.

Figura 4.12. Camara ambiental de envejecimiento acelerado.
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a) b)

Figura 4.13. Colocacion de muestras en camara de envejecimiento, a) Muestras

cuadradas y b) Muestra sujetada con clip.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacion se presentan los resultados de las diversas composiciones de
compositos adicionados, aglutinados y moldeados, al someterlos a las técnicas de
caracterizacion de: espectroscopia infrarrojo (IR), difraccion de rayos X (DRX),
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIE), microscopia electronica de
barrido (SEM), absorcion de agua, resistencia a la compresion mecanica, analisis
termogravimétrico (TGA), andlisis mecanico dinamico (DMA) y envejecimiento
acelerado. Los resultados se presentan de acuerdo al tratamiento que se siguio para
obtener los compositos y sus composiciones moldeadas. Primero se revisan los
resultados de la materia prima secundaria, luego los resultados de las
composiciones de compositos moldeados cilindricos y finalmente, los resultados de
las composiciones de los compositos moldeados cubicos.

Se debe aclarar que los resultados de IR y DRX se normalizaron y se determinaron
por comparacion con los datos reportados en la literatura citada, es decir, no se ha
usado un programa para asignar las bandas de vibracion ni los picos de difraccion,
se ha preferido la comparacién con los datos de otros grupos de trabajo que han
reportado sus datos también por comparacién con el acervo del tema, tampoco se
han deconvolucionado las bandas ni los picos de los datos registrados ni se han
aplicado programas de estadistica con esos datos debido a que estas técnicas
requieren de muestra polvo y por tanto el dato que se registra es de tipo estadistico.
Por otro lado, respecto a las pruebas de desempefio como material de construccion
de estos nuevos materiales se prefiri6 comparar sélo con los datos sefialados en
las normas seleccionadas, sin someter los materiales de construccion usados hoy
dia a esas mismas pruebas y ensayos, considerando que los valores establecidos
por las normas sirven como indicador del acercamiento a obtener un material de
construccion alternativo al emplear estos nuevos materiales. Sin embargo, sélo la
certificacion de resistencia a las normas permitiria sefialar de manera definitiva la

aplicaciéon de estos nuevos materiales en la industria de la construccion.
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5.1. Materias primas secundarias

Primeramente se presentan los resultados del estudio de las fibras de celulosa y
luego de la ceniza. En la Figura 5.1 se encuentran los espectros de IR de celulosa
residual, antes de ser lavada y tras su lavado con solucién acida. Se observa una
banda intensa y amplia ubicada en 1420 1/cm, caracteristica del estiramiento
asimétrico del CO y una banda de la misma intensidad pero angosta, en 875 1/cm
asignada a la deformacién angular fuera del plano del grupo CO3s, ambas bandas se
deben a las vibraciones caracteristicas del carbonato de calcio en fase calcita,
contenido en la celulosa de rechazo, tal como lo han publicado diversos grupos que
han estudiado los polimorfos de carbonato de calcio. La Tabla 5.1 condensa los
datos de los espectros de ambas celulosas [1,2].

En la misma Figura 5.1 se observa la ausencia de dicha banda en la muestra de
celulosa lavada. Ademas de la ausencia de dicha banda, son notorias las bandas
de vibracién entre 3400 y 3500 1/cm, muy amplias, que se deben al estiramiento de
-OH y que aumento su intensidad después del lavado, pero también se encuentra a
3342 1/cm la vibracion de O-H...... O debida a enlaces de hidrégeno intramolecular
en las posiciones C2 y C3. A 2923 y 2852 1/cm se observan bandas de baja
intensidad asignadas a vibraciones, simétricas y asimétricas de estiramiento de
grupos -CHz- [3,4].

La banda en 1634 1/cm es indicativa de la absorcién de agua y es notoria en la
celulosa lavada debido a la fuerte interaccion entre la celulosa y el agua [5].

Las bandas de baja intensidad que aparecen entre 1500-1300 1l/cm se han
reportado como asignadas a vibracion de los hidrégenos intermoleculares del anillo
de la celulosa, sin embargo, se pueden destacar las bandas a: 1439 1/cm asociada,
principalmente, a vibraciones de deformacion angular en el plano de H-C-H y O-C-
H, mientras que la banda a 1315 1/cm es asociada a vibraciones de deformacion
angular de C-O-H y H-C-C y las bandas en 1335 y 1370 1/cm asociadas a
vibraciones de deformacion angular de C-O-H y H-C-C. Estas bandas fueron
detectadas mediante el estudio de envejecimiento de papel en alta concentracion

de humedad y alta acidez, cambios en estas bandas fueron asociados a
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alteraciones de la estructura polimérica de la celulosa por la hidrolisis acida sufrida,
forzando asi el rearreglo de los enlaces de hidrégeno cambiando de forma cristalina
a forma amorfa debido a cambios de los patrones de vibracién de los grupos CCH,
COH, OCH y HCH [6,7].

Por otro lado, las bandas entre 1200 y 900 1/cm también juegan un papel muy
importante respecto a las vibraciones de la red polimérica o del conglomerado
amorfo [8]. Se ha reportado que las bandas de vibracion debidas a alcohol primario
se encuentran alrededor de 1000 1/cm, corresponden a modos normales de
vibraciones de estiramiento del grupo C-O de estos alcoholes [9,10].

La intensidad de la banda a 900 1/cm es muy sensible a la cantidad de celulosa
cristalina contra la celulosa amorfa presente en el biopolimero, es decir, el
ensanchamiento de esta banda refleja mayor cantidad de estructura desordenada.
Se espera dicho desorden debido a los diferentes arreglos causados por cambios
en los angulos alrededor de las uniones B-glucosidicas y en el arreglo de los enlaces
de hidrégeno. Esta banda es asignada a los modos de deformacion de los grupos
COC, CCO, CCH y vibraciones de estiramiento que afectan a los atomos C5 y C6
fuertemente. La aparicion de un hombro a mayor frecuencia asociado a la banda de
900 1/cm puede indicar la presencia de dos tipos de enlace C-O-C no equivalentes
[11].

Se debe aclarar que las bandas angostas y de baja intensidad que aparecen en
3619 y 3692 1/cm se han asignado a las vibraciones de grupos OH libres que
absorben luz IR de 3854 a 3650 1/cm, regularmente [8].

Tabla 5.1. Maximos de IR de la figura 6.1 y bandas asignadas.

NUmero de onda  Vibracion

1l/cm

875 Deformacion angular fuera del plano, COs

900 Enlace C-O-C no equivalentes.

912y 935 Balanceo anti simétrico C-H, especifica de $-glucosidos
1315 Vibraciones de deformacién angular de C-O-H y H-C-C
1335-1370 Vibraciones de deformacion angular de C-O-H y H-C-C
1420 Estiramiento asimétrico, CO

1439 vibraciones de deformacion angular en el plano de H-C-H y

O-C-H
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1300 -1500 Vibracion de los hidrégenos intermoleculares del anillo de la
celulosa

1634 Bandas de absorcion de agua

2923 vibraciones, simétricas y asimétricas de estiramiento de
grupos -CHaz-

3342 vibracion de O-H.....O debida a enlaces de hidrégeno
intramolecular en las posiciones C2 y C3

3619 vibraciones de grupos OH libres

3692 vibraciones de grupos OH libres

3400 y 3500 Estiramiento de OH

©
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=
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[
©
= 1 ' 1 ' 1 ' 1 ' 1 ' 1
3500 3000 2500 2000 1500 1000

numero de onda, 1/cm
Figura 5.1. Espectro IR de celulosa, linea continua es celulosa lavada y linea

discontinua es celulosa residual.

En la Tabla 5.1 se sefialan las bandas de vibracion detectadas en los espectros de
la celulosa residual y celulosa lavada. En suma, se puede decir que la celulosa
residual contenia carbonato de calcio y tras su lavado se removi6 ese carbonato de
su superficie. La celulosa lavada se comporta como fibras cortas con gran desorden
en sus cadenas, lo cual parece una ventaja para hacerlas reaccionar con el
reforzante inorganico pues muestra mayor superficie de contacto.
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En lo que respecta al estudio por difraccion de rayos X de ambas celulosas,
podemos analizar los patrones de difraccidon contenidos en la Figura 5.2. En la
celulosa residual se encuentra el pico mas intenso en 29.4 grados, debido a la
presencia del carbonato de calcio, fase calcita de registro 00005-0586, que
corresponde al plano (104), mientras que en la celulosa lavada ese pico es mucho
menos intenso debido a que se ha removido parcialmente el contaminante. Sin
embargo, en los difractogramas de los compositos este pico es ausente pues se
continu6 lavando la celulosa hasta obtener la fibra libre de carbonato, lo cual se

confirmd por espectroscopia de IR, y esta fue usada para elaborar el composito [12].
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Figura 5.2. DRX de celulosa, linea continua es celulosa lavada y linea discontinua

es celulosa residual.

En el patron de difraccion de la celulosa lavada se observan picos que no
corresponden solo a una fase de celulosa, mas bien se pueden explicar c6mo una

mezcla de varios tipos de celulosas: el maximo en 12.4 grados podria asignarse a
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celulosa I, de registro 000561717, al cual se debe sumar el pico a 19.9, luego se
observa una continuidad de picos con maximos en 20.4, 21.2, 22.3, 22.7 y 23 grados
los cuales se pueden relacionar con celulosa amorfa, de registro 000601501. Sin
embargo, el pico a 22.7 grados también se puede relacionar con el pico maximo de
la fase 1B, de registro 000561718, aunque los picos en 14.7 y 16.8 grados de esta
fase no estan en el difractograma, pero pueden estar traslados con los picos de
celulosa amorfa. Respecto al pico a 24.9 grados, se puede asociar a la misma fase
de celulosa IB, puesto que este pico es constante en todas las muestras de esta
tesis y de las tesis desarrolladas en este grupo de trabajo. En la publicacion del
grupo de Poletto se indica que se puede asociar la banda de vibracion en IR en
3275 1/cm a la fase I de celulosa microcristalina [13].

Enseguida se va a presentar la caracterizacion de la ceniza de bagazo de cafia de
azucar, de aqui en adelante se le designa como CBCA, por IR y DRX.

La Figura 5.3 muestra el espectro de IR de la CBCA cuando se ha secado, pues el

ingenio de azucar la dona con alguna humedad, que puede ser variable.

transmitancia, u.a

3500 3000 2500 2000 1500 1000
numero de onda 1/cm

Figura 5.3. Espectro de FTIR de ceniza de bagazo de cafia de azlcar, seca.
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Se ha reportado que las CBCA de los ingenios de azucar difieren mucho en su
composicion debido a factores muy diversos como el suelo del cultivo, la
temperatura de la caldera, la cantidad de aire que entra en la combustion del
bagazo. Por ejemplo, la publicaciéon del analisis comparativo de las cenizas de un
ingenio de Brasil y uno de Cuba, permite comparar con los resultados de IR y DRX
de la CBCA del ingenio de Tuxtepec, Oaxaca. Se encontr0 que la banda de
vibracion del diéxido de silicio, en 1028 1/cm corresponde a vibracion anti simétrica
Si-O-Si que va acompafiada de la banda a 794 1/cm correspondiente a vibracion
simétrica del mismo Si-O-Si, mientras que las bandas mucho mas débiles, en 1735,
1590 y 1365 1/cm son restos de la parte organica del bagazo como la celulosa,
ligninas y hemicelulosas, pero eso no interfiere en el producto que se busca, mas
bien puede servir como interfase entre la matriz organica y el reforzante inorganico

del composito hibrido [14].

intensidad, u.a

10 15 20 25 30 35 40
2 theta, grados

Figura 5.4. DRX de ceniza de bagazo de cafia de azucar.
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En la Figura 5.4 se encuentra el patron de difraccion de la CBCA. Al consultar los
registros de JCPDS se encontrd6 que son los picos y las intensidades
correspondientes a fase baja cuarzo del diéxido de silicio, de nimero 5-490. El pico
a 20.95 grados corresponde al plano (100) mientras que el pico a 26.7 grados
corresponde al plano (101) y los picos de mucho menor intensidad en 36.65 y 39.6
grados corresponden a los planos (110) y (102) respectivamente.

A continuacion se van a presentar los resultados de la caracterizacion de los

compositos aglutinados con la resina acrilica comercial.

5.2. Compositos hibridos aglutinados

En la Figura 5.5 se encuentra el espectro de IR del composito hibrido aglutinado
con resina acrilica comercial, etiguetada RB, comparado con los espectros de la
celulosa lavada y ceniza seca que se han analizado arriba. Se pueden observar en
el espectro del composito aglutinado, principalmente, 4 regiones donde
encontramos las bandas de vibracion: alrededor de 3000, en 1735, entre 1450- 1350
y entre 1250- 1000 1/cm.

Es notoria la ausencia de la banda amplia entre 3000-3500 1/cm correspondiente a
las vibraciones de enlace —OH. Pero se observan varios maximos de baja intensidad
en 2945, 2872 y 2850 1/cm que permiten asociarlos con las bandas de la celulosa
lavada asignadas a vibraciones, simétricas y asimétricas de estiramiento de grupos
-CH2-. Se sabe ademas que las bandas cercanas a 2900 1/cm se han asignado a
las vibraciones de enlaces CH2 y CH3 alifatico, que conforman las resinas acrilicas
[15].

La banda de vibracién que sobresale esta en 1735 1/cm puede ser asignada al doble
enlace carbono-oxigeno de la resina acrilica comercial empleada en el composito.
Esta banda aparece en celulosa lavada pero de muy baja intensidad y en ceniza no
aparece. Luego aparecen bandas de baja intensidad en 1436 y 1368 1/cm
relacionadas con la flexion simétrica de CHz que se correlacionan con la banda de

2900 1/cm. La banda de intensidad media que aparece en 1230 1/cm se debe a la
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vibracion del enlace C-O. Mientras que la banda en 1092 1/cm se relaciona con el

estiramiento asimétrico axial de -O-CH2- [16].

transmitancia, u.a.

3500 3000 2500 2000 1500 1000
numero de onda, 1/cm
Figura 5.5. Espectro IR del composito hibrido aglutinado con resina acrilica (linea

continua) comparado con celulosa lavada (linea punteada), ceniza seca (linea

discontinua).

La banda de alta intensidad y maximo en 1010 1/cm se puede relacionar con las
vibraciones de C-O, también con las de Si-O-Si ya que se observa el traslape de
varias bandas y con las de celulosa lavada que se determinaron en 1082, 1030 y
1005 1/cm. Ademas, se pueden relacionar las bandas en 941 y 914 1/cm con las
gue se encontraron en celulosa lavada en esa region.

Se debe notar la ausencia de la banda en 1640 1/cm que se asigna a la absorcién
de agua por la celulosa [17].

En suma se puede decir que el composito hibrido aglutinado con resina RB
conserva las caracteristicas de las materias primas de partida pero sin las bandas

de vibracion de grupos —OH, lo cual era deseado para estabilizar la interaccion de
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las micro-fibras con el reforzante inorganico sin interferencia de moléculas de agua
para procurar interaccion efectiva entre esos materiales.

Por su parte, el patron de difraccion mostrado en la Figura 5.6 muestra picos de
difraccién en 12.5, 20.9, 24.9, 26.7, 35.9, 38.4 y 39.5. Dichos picos se relacionan
claramente con los maximos de difraccién de la celulosa lavada y de la ceniza pero
inmersos entre la respuesta amorfa de la resina comercial que se observa como
una colina. El pico de mayor intensidad se debe a baja cuarzo contenido en la
ceniza.

Estos resultados permiten pensar que las materias primas empleadas han sido
aglomeradas eficientemente por la resina RB y podemos decir que se ha formado

un nuevo material composito hibrido.
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Figura 5.6. DRX del composito hibrido aglutinado con resina acrilica (linea continua)

comparado con celulosa lavada (linea punteada), ceniza seca (linea discontinua).
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A continuacion se analizan los resultados de las pruebas de absorcién de agua,
resistencia a la compresion mecanica, espectroscopia IR, DRX, micrografias de
SEM y resistencia a la corrosion del acero embebido en las muestras cilindricas del

composito adicionado y aglutinado.

A manera de facilitar el analisis de estas muestras se re-introduce la tabla de

formulacién de cada muestra cilindrica;

Muestras CAS Chip IM16k RB

% g % g % g % G
Ci1 100 90 100 100
CT1 50 45 50 45 100 50
CAMO025 95 85.5 5 4.5 100 100
CT305 50 45 45 40.5 5 4.5 100 50

5.3. Muestras cilindricas

5.3.1 Absorcion de agua.

A los 28 dias de edad de las muestras se les midié la capacidad de absorcion de

agua se calculo por medio de la expresion matematica:

. Wf—Wo

% agua absorbida = ————— X 100
Wo

La muestra que manifiesta menor porcentaje de agua absorbida es C1 de acuerdo
a los datos registrados en la Tabla 5.2, donde destaca la maxima absorcion de agua
en el mortero CT1. Aunque las muestras se ven agrietadas superficialmente, ver
Figura 5.7, no se debe asociar esto con una separacion de los componentes del
material ya que al utilizar la misma formulacion en un molde de aluminio se

desmoldo una pieza con superficie mucho mas fina, lo cual se hizo en los cubos.
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Tabla 5.2. Porcentaje de agua absorbida por muestras cilindricas de 28 dias edad.

Muestras Peso inicial (Wo) Peso final (Wf) % absorcion
C1 179.2 ¢ 183.1¢g 2.0

CT1 1289 ¢ 1476 g 14.58
CAMO025 172 g 183.4 g 6.62

CT305 155.2 g 162.7 g 4.83

Figura 5.7. Muestras cilindricas reforzadas con varilla.

El molde utilizado para vaciar las mezclas esta hecho de tubos de herreria que
muestran superficie interna irregular e influyen en la generacion de tal irregularidad
superficial en las piezas obtenidas y esto debe influir en la respuesta de la pieza
sometida a esfuerzos mecanicos. Esta rugosidad superficial tiene influencia directa
en la absorcién de agua a través de los poros, pero como el composito es
hidrofébico y la resina aglutinante también, el agua que pueda ingresar al interior de
la pieza sera minima y no tendra adhesién al material.

La muestra C1 contiene la mayor cantidad de resina, lo que asegura el
recubrimiento de las particulas. La resina es hidrofobica, por lo que, la absorcién de

agua es minima, con un valor maximo del 2% en peso.

57



UNPA-TUXTEPEC, 2017

La adicién de cargas y su naturaleza influyen en la eficiencia del recubrimiento del
composito por la resina y su absorcion de agua. Esto se demuestra en la pieza
CAMO025, que aungue tiene la misma cantidad de resina que la pieza C1, presenta
una absorcion del 6%. La adicion de microesferas de silica como incrementador de
volumen, provoca burbujas de aire durante el procesado del material con la resina.
Al incrementar la cantidad de microesferas en la formulacion, aumenta la cantidad
de aire en el medio y la porosidad del material final.

La diferencia entre CT1 y CT305 es la cantidad de microesferas afadidas. Sin
embargo, la muestra CT1 presenta la mayor cantidad de absorcién de agua debido
a la alta irregularidad superficial que presenta. Estos cilindros tienen ademas
particulas de llanta en su formulacion, las cuales no son compatibles con la resina
gue se usa como aglomerante. En suma, el proceso de elaboracion del composito,
es decir, el mezclado de los componentes (controlando el tamafio de particula), el
tipo de molde y su llenado son cruciales para tener una pieza homogenea y con
menor cantidad de poros en la superficie.

Pese a lo anterior, todas las piezas pasan la prueba de absorcion de agua, de
acuerdo a lo que establecen las normas mexicanas para piezas de uso estructural,
de acuerdo a Flores, entre 12 - 25 %, NMX-C-037-ONNCCE-2013 [18].

5.3.2 Resistencia a la compresién mecanica

Las muestras cilindricas de la misma edad fueron preparadas con el fin de conseguir
una distribucion uniforme de la carga al aplicar la prueba de resistencia compresion
mecanica. Los cilindros se cabecearon con azufre fundido como lo estipula la norma
ASTM C 617, una hora antes de la prueba, ver Figura 5.8. Los cilindros se centraron
en la maguina de ensayo universal y fueron comprimidos hasta observar la ruptura
de su geometria. Se calculo la resistencia del material siguiendo las instrucciones
gue indica la norma para concreto. Se dividié la maxima carga soportada por la
probeta, hasta alcanzar la fractura, entre el area promedio de la seccidon y los

resultados se muestran graficamente en la Figura 5.9.
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En la muestra de menor resistencia registrada se observd el fenbmeno de
“abarrilamiento” o deformacion en forma de barril antes de fracturarse, este
comportamiento de la muestra CT1 es consistente con la mayor absorcién de agua,
ambos comportamientos son reflejo de la importancia de mejorar la finesa de la

superficie de los morteros.

Figura 5.8. Muestras cilindricas de 28 dias de edad preparadas segun ASTM C 617.

La pieza CT1 presenta la resistencia de compresion mas baja, es la muestra con el
mayor tamafio de particula que presenta menor resistencia. Esto coincide con la
densidad del material, a mayor densidad mayor resistencia a la compresion.
Podemos deducir que el mezclado y tamafio de particula tiene una influencia directa

en la resistencia a la compresion.
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Figura 5.9. Resistencia mecanica de muestras cilindricas de 28 dias de edad.

De acuerdo a la norma NMX-C-404-ONNCCE-2005, la resistencia maxima a la

compresion es de 60 a 100 kgf/cm? para las siguientes piezas:

Resistencia de diseno a compresion

£

Tipo de pieza

kg/cm*
Bloque de concreto 60
Tabicén 100
Tabique macizo de arcilla artesanal 60
Tabique extruido o prensado 100
(hueco vertical)
Tabique extruido multiperforado 100

Sin embargo, podemos destacar que 3 de estas muestras resisten por encima de

los 100 kg/cm? otorgandole potencialidad como material de construccion alternativo.

5.3.3 Espectroscopia IR

En la Figura 5.10 se encuentran los espectros IR de los muestras cilindricas del
composito hibrido. De nuevo se observan 3 regiones del espectro con bandas de
vibracion que sobresalen. Entre 2920- 3030 1/cm asignadas a los enlaces CHz y
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CHgs alifatico. Seguido de una banda muy intensa con méaximo en 1730 1/cm que se
desplaza a 1738 1l/cm en los compositos con agregados y estos son los que
presentan hombros a nimero de onda menor, dicha posicion se asocia al doble
enlace carbono-oxigeno de la resina acrilica comercial empleada. Luego aparecen
varias bandas con maximos en 1453, 1368, 1218 1/cm y una banda muy intensa en
1010 1/cm, aunque también puede aparecer acompafada de un hombro a 1030 y

luego una banda a 912 1/cm.
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Figura 5.10. Espectro IR de muestras cilindricas.

La ausencia de vibraciones de grupos OH libres que absorben luz IR alrededor de
3650 1/cm indica la asociacion de enlaces con la resina acrilica. Es notorio que la
banda en 1156 1/cm del C1 ya no aparece en los compositos adicionados la cual
es asociada a enlaces C-O-C. Las bandas de baja intensidad en 1453 y 1368 1/cm

estan relacionadas con la flexion simétrica de CH2 que se correlacionan con la
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banda de 2900 1/cm. La banda de alta intensidad y maximo en 1010 1/cm se puede
relacionar con las vibraciones de Si-O-Si.

Se debe notar que en la regién de 1050- 1000 1/cm la intensidad de las bandas de
C1ly CAMO025 son muy semejantes y el mismo comportamiento tienen las muestras
CT1l y CT305. Las dos primeras muestras no contienen particulado de llanta
mientras que las dos ultimas si lo contienen afectando la intensidad de las bandas
entre 1700-1750 1/cm. A mayor contenido de agregado de llanta mayor intensidad
muestra la banda de C=0 de resina debido a la suma de la resina comercial con el
polimero de llanta, que contiene principalmente, polisopreno y estireno-butadieno.
En estas composiciones se agrego el particulado de llanta junto con la resina
comercial propiciando alguna disolucién parcial del particulado de llanta por lo tanto

se requiri6 mayor cantidad de resina.

5.3.4 Difraccion de Rayos X

En la Figura 5.11, se encuentran los difractogramas de las muestras cilindricas.
Entre las 4 muestras medidas se observa diferente el DRX de CAMO025, en la zona
amorfa de la celulosa, entre 15 y 20 grados, se ve menos amorfa debido a que esta
muestra contiene soélo el agregado de microesferas mientras que CT1 muestra
aumento de intensidad en esta zona debido al agregado de particulado de llanta. El
pico mas intenso en todas las muestras se debe a la silica presente en la ceniza,
aungue se debe notar que el pico se ha desplazado a mayor angulo pues en ceniza
seca se lo encontré en 26.7 y en estos compositos esta en 26.9, 26.8, 27 y 27.1
1/cm en el orden: C1, CT1, CAM025 y CT305.
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Figura 5.11. DRX de muestras cilindricas.

En la Figura 5.12, se aprecia la amplificacion de 20.5-27.5 grados, los maximos de
las muestras se estan desplazando a mayores angulos respecto a C1. Se busca
hacer notar la similitud en el comportamiento de C1 y CAM025, que son muestras
sin agregado de llanta particulada, sélo CT1 se desplaza a menores angulos como
consecuencia de agregar particulado de llanta y CT305 se desplaza claramente a
mayor angulo respecto a C1, esta ultima muestra contiene no sélo particulado de
llanta sino también microesferas. Se puede decir que a mayor contenido de
polimeros: de resina y de llanta, la muestra se vuelve mas amorfa mientras que a
mayor contenido de particulas inorganicas, ceniza y microesferas, la muestra se

vuelve menos amorfa.
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Figura 5.12. DRX de muestras cilindricas, amplificacion.

Sin embargo, estos resultados se pueden estudiar con cuidado en otra tesis,
utilizando otras técnicas sensibles a las mezclas de fases amorfas y cristalinas como
tomografia de rayos X, dispersion de rayos X y analisis por microscopia de fuerza

atomica, por citar algunas técnicas especializadas.

5.3.5 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Las micrografias presentadas en las Figuras 5.13 y 5.14 son de la misma muestra
CT305 registradas a diferentes amplificaciones. En la imagen de 900X se aprecian
regiones poco homogéneas e incluso se observan fragmentos de microesferas de

silica.
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Figura 5.13. Micrografia de CT305 a 900X.

En laimagen de 8000X se pueden observar algunas regiones como velas derretidas
gue indican las regiones de particulado de llanta que fue disuelto por el solvente de
la resina comercial usada por lo tanto no se debe considerar al particulado de llanta
como un reforzante de la matriz sino como un agregado de resina aglutinante
obtenido in-situ. Gracias a estas imagenes se decidi6 abandonar el uso de
particulado de llanta como agregado grueso de la formulacion de las muestras
cilindricas. En las muestras cubicas se usaron perlas de unicel en lugar de

particulado de llanta.
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Figura 5.14. Micrografia de CT305 a 8000X.

5.3.6 Espectroscopia de impedancia electroguimica

Estas muestras contienen varilla de acero como reforzante estructural, ver Figura
5.7, con la finalidad de estudiarlos electroguimicamente. Por medio de estos
resultados se ha podido apreciar el efecto que las condiciones ambientales ejercen
sobre la intensidad de corrosion de la varilla embebida en el composito. Durante los
cuatro meses de medicién se registrd velocidad de corrosion baja de las muestras,

ver Figura 5.15.
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Figura 5.15. Velocidad de corrosion de muestras expuestas a solucion salina.

La corrosion minima registrada y no nula en el material se debe a la cantidad de
poros que no se pudo controlar en el moldeo de los morteros. En general, el
comportamiento a la corrosion de las muestras de compositos inmersas en NacCl
(3.5%) demuestra que todos se ubican en la regiébn de menor probabilidad de
corrosion y con tendencia a presentar velocidad de corrosion moderada de acuerdo
a lanorma ASTM C876 [19].

Los valores de intensidad de corriente de corrosion son menores a 0.005 pA/cm? en
CT1 y C1 alrededor de 40 dias, pero en CAM025 y CT305 los valores menores a
0.010 pA/cm? se presentan alrededor de los 50 dias. A 120 dias CT1 y CAM025
presentan la menor corrosion, indicando asi que el efecto de adicionar las
microesferas al composito C1 ayuda a inhibir la corrosion de la varilla embebida,
mientras que el comportamiento de CT1 se puede relacionar con el contenido mayor
de resinas en su formulacion.

Sin embargo, se debe hace notar que aunque estos datos son muy bajos a 4 meses

de monitoreo, no hay seguridad que sigan mostrando las mismas caracteristicas
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conforme pasen los afios, es decir, se debe continuar registrando su
comportamiento en escala de afios para poder concluir plenamente sobre su

resistencia a la corrosion de la varilla embebida.

A continuacion se analizan los resultados de las pruebas de absorcién de agua,
resistencia a la compresion mecanica, espectroscopia IR, DRX, TGA, DMA, DSC y
a camara ambiental de intemperismo acelerado. Con el afan de facilitar el andlisis
de las muestras cubicas se re-introduce la tabla de la composicion de cada una de

las muestras:

Muestras CAS IM16K BU RB
% g % g % g % G

CAP 100 60 100 90
CAP1 99 59.4 1 0.6 100 90
CAP2 98 58.8 2 1.2 100 90
CAP3 97 58.2 3 1.8 100 100
CAPBU1 98 58.8 1 0.6 1 0.6 100 100
CAPBU2 97 58.2 1 0.6 2 1.2 100 100
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5.4. Muestras cubicas.

La apariencia de estas muestras cubicas se aprecia en la Figura 5.16. Estas se

secaron a 60°C durante dos dias para registrar peso constante.

Figura 5.16. Muestras cubicas de composito adicionado y aglutinado.

5.4.1 Absorcion de agua.

Dichos cubos, a 28 dias de edad, fueron sometidos a la misma norma de absorcion
de agua que se aplicdé a las muestras cilindricas. Los resultados vaciados en la
Tabla 5.3 permiten notar similitud en capacidad de agua absorbida por CAP1 y
CAP2, la cual aument6 en CAP3 y en CAP, esto indica que la adicién de
microesferas de silica en 1y 2 % en peso respecto al composito es benéfico ante
esta prueba pero al aumentar a 3% el efecto es negativo e incluso absorbié mas
gue la muestra CAP. Respecto a la adicion de perlas de unicel, se puede ver que
afecto de manera negativa pues tales muestras absorben agua al maximo de entre
las 6 composiciones evaluadas. En general, se puede decir que el volumen de tales
esferas ha generado porosidad al interior del material y la resina no alcanzé a
recubrir completamente al composito. Se debe comparar también la formulacion de
Cl y CAP ya que la primera involucr6 100 g de RB por 90 de composito,
aproximadamente 111% de resina, mientras que en CAP se emple6 90 g de RB por
60 g de composito, aproximadamente 150% de resina, deberia observarse mayor
resistencia de CAP a absorber agua, pero se debe aclarar que no se siguié el mismo

método de moldeado de ambas muestras, el C1 sélo fue vaciado y empujado a
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mano hasta llenar el molde mientras que el CAP fue vaciado y sometido a
compresion de 1 tonelada, lo cual provoco escurrimiento de la resina como un
liquido cualquiera y no se determind cuanta resina quedo en el cubo final. Ahora se
sabe que debemos esperar al menos 1 hora para vaciar al molde y aplicar la

compresion, tal como lo han reportado otros grupos de trabajo [20]

Tabla 5.3 Porcentaje de absorcién de agua en muestras cubicas.

Muestras Peso inicial (g) Peso final (g) % absorcion
CAP 53.128 59.931 12.804
CAP1 57.427 64.082 11.588
CAP2 51.878 57.609 11.047
CAP3 46.274 52.936 14.396
CAPBU1 46.452 55.796 20.115
CAPBU2 52.405 61.561 17.471

5.4.2 Resistencia a la compresién mecanica.

En general, estos 6 cubos mostraron baja resistencia a la compresion en
comparacion del desempefio de los cilindros, hasta 127 kg/cm?, ver Figuras 5.9 y
5.17. Este resultado puede tener relacion con el efecto de escurrimiento de la RB
durante la compresién mecanica y se debe considerar el efecto que la presion de 1
tonelada ejerce sobre un cubo de 5x5x5 cm, la presion fue muy alta y se pudo causar
fracturas internas en las muestras. Las muestras con perlas de unicel (BU)
presentan peor desempefio a medida que su contenido de unicel aumenta, digamos
que comparando contra CAP, la CAPBU1 muestra la mitad de resistencia y la
CAPBU2 muestra la tercer parte de resistencia mecanica; lo cual es l6gico pues a
mayor concentracion de perlas de unicel se generé mayor porosidad en la mezcla

de la formulacion.
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Figura 5.17. Resistencia mecanica de muestras cubicas de 28 dias de edad.

5.4.3 Espectroscopia IR

La Figura 5.18 muestra los IR de los compositos aglutinados con resina RB: C1,
CAP y CP175R. Claramente, se ve que la relacion de intensidad de la banda
alrededor de 1730 1l/cm y la banda en aproximadamente 1010 1/cm difiere
ampliamente entre estos 3 casos: la banda de 1730 1/cm es % de la intensidad de
la banda de 1010 1/cm en C1, que es muestra cilindrica; en cambio los cubos CAP
y CP175R muestran s6lo 1/3 de la intensidad de la banda en 1010 1/cm indicando
gue el moldeado de las muestras ha ejercido un efecto de reduccion de la cantidad
de resina en los cubos respecto a la cantidad de resina en cilindros. Aunque esto
es solo una interpretacion de los datos pues se debera cuantificar por analisis
guimico la composicion atbmica de cada muestra, se podria cuantificar por EDX en
SEM, en el futuro.

Por otro lado, es notorio que CP175R muestra bandas mucho mas angostas, sélo
1 banda en 1017 1/cm, a diferencia de los otros dos compositos que tienen dos
maximos muy cercanos a 1010 1/cm, y s6lo 1 banda en 800 1/cm relacionada a

vibraciones de Si-O-Si que también es puro en este composito.
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Figura 5.18. Espectro IR de compositos aglutinados con resina RB.

Por su parte, la Figura 5.19 muestra el intervalo de 1800 a 720 1/cm de los
espectros IR de los cubos que sdélo contienen microesferas como agregado contra
el IR del composito sin agregados. Como se ve son muy semejantes en lo general,
sélo el CAP3 muestra algunas diferencias en la intensidad de la banda alrededor de
1250 1/cm y en 800 1/cm. Esta Ultima va relacionada con la vibracién simétrica de
Si-O-Si, aunque pareceria extrafio que a mayor contenido de microesferas la banda
del inorganico disminuyera su intensidad pudiera relacionarse con ligero aumento
de laintensidad de la banda en 1030 1/cm correspondiente a vibracién anti simétrica
de Si-O-Si. Estos resultados pueden indicar que el inorganico esta incorporandose
en la matriz organica en alguna orientacion preferencial que le provoca disminuir las

vibraciones simétricas de la red de silica.
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Figura 5.19. Espectros IR de muestras cubicas con microesferas.
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Figura 5.20. Espectros IR de muestras cubicas con perlas de unicel.
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Por otro lado, la Figura 5.20 muestra los IR de los cubos con agregado de perlas
de unicel y se ve que son muy semejantes entre ellos. Sin embargo, se debe notar
que la banda alrededor de 1730 1/cm de CAPBU2 es més intensa que en CAPBU1
probablemente debido a la interaccién de las perlas de unicel con las resina RB,
aun con esta asociacion de polimeros se ve que la relacion de intensidades entre la
banda de 1730 y la de 1030 1/cm es apenas la mitad una de la otra cuando en C1
la primera es % de intensidad de la segunda. De nuevo, el procedimiento de
moldeado juega un papel muy importante en las caracteristicas y el desempefio de

los compositos cubicos.

5.4.4 Difraccion de Rayos X

Intensidad u.a

2 theta, grados

Figura 5.21. DRX de muestras cubicas con microesferas.
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EnlaFigura5.21, se observan los DRX de los cubos con agregado de microesferas
y del cubo sin agregados. En general, los picos de las muestras se estan
desplazando a dngulos mayores conforme aumenta el contenido de microesferas y
los picos se ven mas angostos, entre 16-20 grados se observan menos amorfas las
muestras de acuerdo al contenido de microesferas. De tal manera, que de nuevo se
encontré que a mayor contenido de microesferas disminuye la region amorfa del
material y la distancia entre los planos de la red de celulosa y de la red de silica ha
disminuido lo cual puede indicar que efectivamente ocurre una interaccion efectiva
con la resina RB y ya no hay enlaces de hidrégeno intermoleculares. Finalmente,
se podria decir que se ha formulado un nuevo material composito con las ventajas

de cada una de sus materias primas.

CAPBU2

CAPBU1

intensidad, u.a.

. T T T T T B T —
12 - 14 16 18 20 - 22 24 - 26
2 theta, grados

Figura 5.22. DRX de muestras cubicas con perlas de unicel.
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Por otro lado, en la Figura 5.22, se observa el efecto contrario a lo observado en
los cubos con microesferas. En los cubos con perlas de unicel, a mayor
concentracion de unicel el maximo de cada pico se desplazé a angulo menor
indicando que los planos de celulosa y de silica han incrementado su distancia, lo
cual podria sefalar que no se ha logrado incorporar las perlas de unicel en la nueva
red del composito, mas bien parecen incompatibles ya que entre 20 y 21 esta
apareciendo un pico que a mayor concentracion de unicel se perfila con mayor

intensidad.

5.4.5 Andlisis Termogravimétrico

La Figura 5.23 contiene los termogramas de las 6 muestras cubicas y de las 2
muestras de compositos puros. Se puede observar claramente que las 6 muestras
de cubos de composito aglutinado y adicionado muestran comportamiento muy
semejante en la cantidad de masa pérdida y la temperatura en que ocurren los
eventos térmicos. En cambio, los termogramas de los compositos puros contrastan
con los anteriores y entre ellos mismos. El composito puro, CP175, comienza su
descomposicion desde 300 °C y a los 600 °C ha perdido el 55 % de masa. Su
descomposicion es muy clara ya que soélo ocurre en un paso indicando que la
conductividad térmica al interior del material es muy efectiva, es decir, la matriz
organica pura y el reforzante inorganico puro muestran contacto estrecho entre las
particulas en este composito. Aungue no podemos asegurar que tipo de interaccion
ocurre entre dichas particulas.

Respecto al composito puro y aglutinado, CP175R, su descomposicion comenzé a
245 °C y a la temperatura final perdié 82% en peso, sin embargo; se observan 2
eventos térmicos continuos, el primero termina en 350 °C y puede ser asociado a la
descomposicion de la resina ya que todos los otros compositos lo presentan y
contienen también la resina. Se puede apreciar que el composito CAP no muestra
estos 2 eventos térmicos y que las otras composiciones si los presentan, aunque el
primer evento se desplaza terminando a temperatura mayor respecto al CP175R,

posiblemente indica que se requiere de mayor cantidad de calor para alcanzar a
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descomponer la resina debido al efecto que los agregados ejercen en la
discontinuidad de la composicion del material final.

Los materiales compuestos con matrices amorfas o semicristalinas trabajando por
encima de su temperatura de transicion vitrea, se comportan como materiales
viscoelasticos y en ellos la contribucion del término viscoso no puede ser

despreciado [21].

Figura 5.23. Analisis termogravimétrico de las 8 muestras cubicas.

A continuacidon se muestran los datos de los eventos térmicos de cada muestra. A

cada una se le calculo el porcentaje de agua que contenia (% de agua).
Delta Y: porcentaje de peso de muestra que se pierde en ese evento.

Onset: punto donde empieza a descomponerse el compuesto.

PI: punto de inflexion de la curva.
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CAP
% de agua [0.85%
DeltaY 14.66%
Onset 188.74°C
1|PI 188.65 °C
DeltaY 43.66%
Onset 406.87°C
2 |PI 416.75°C
DeltaY 11.45%
Onset 442.59°C
3 [PI 445.72°C
CAP1

% de agua |0.47%

DeltaY 14.01%

Onset 344.62°C

1(PI 350.42°C

DeltaY 46.66%

Onset 395.27°C

2 |PI 396.37°C

DeltaY 8.06%

Onset 459.67°C

3 [PI 463.05°C
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CAPBU1

% de agua |0.54%

DeltaY 14.17%
Onset 329.43°C
1|PI 330.61°C

DeltaY 45.19%
Onset 394.18°C
2 |PI 394.73°C

DeltaY 6.18%
Onset 460.81°C
3 |PI 460.30°C

CAPBU2

% de agua [1.03%

DeltaY 14.02%
Onset 348.61°C
1 (Pl 365.50°C

DeltaY 48.82%
Onset 403.62°C
2 (PI 409.28°C

DeltaY 6.00%
Onset 455.32°C
3 (Pl 456.06°C
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CP175
% de agua [2.03%
Delta Y 47.18%
Onset 327.01°C
1Pl 343.29°C
CP175R
% de agua |0.77%
DeltaY 4.78%
Onset 237.93°C
1|PI 245.12°C
DeltaY 11.95%
Onset 273.88°C
2 [PI 275.54°C
DeltaY 58.00%
Onset 389.86°C
3 [PI 412.64°C
DeltaY 7.93%
Onset 500.86°C
4 |PI 502.89°C
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5.4.6 Andlisis Dindmico Mecéanico

La representacion grafica de la evolucion del factor de pérdida con la temperatura
puede observarse en las Figuras 5.24 y 5.25. Atendiendo a los maximos de cada
curva, se observa que la temperatura de transicion vitrea (Tg) cambia ligeramente
en la mayoria de las muestras y dependen de la composicion de las mismas. La Tg
mas alta corresponde a la muestra CP175R, cuyos componentes son celulosa pura,
silica y resina como aglutinante. La Tg en esta muestra depende de la resina y del
tamanfo de las particulas de celulosa. Es decir, las cadenas de celulosa se orientan,
sus grupos OH interaccionan con los grupos acrilicos de la resina. Estos puentes
de hidrégeno incrementan la temperatura de transicion vitrea.

Mientras que la Tg mas baja corresponde a los compositos CAP2 y CAP3, que
contienen la mayor cantidad de microesferas como refuerzo. Las microesferas de
silica separan las fibras de celulosa e interfieren en la interaccidén entre los grupos
acrilato y los OH de la celulosa, de tal manera que facilitan el aumento del volumen
reduciendo la interaccion de los enlaces de hidrégeno internos en la cadena del
polimero y aumentando el espacio entre las moléculas [22].

El valor maximo del factor de pérdida para el CP175R es de 0.62, mientras que el
dato mas bajo es CAPBU1 con 0.51 como se puede apreciar en la Tabla 5.4. La
tangente del factor de pérdida esta relacionada con el amortiguamiento térmico del
material, es decir, es el punto medio de la transicién entre los estados vitreo y
gomoso. En consecuencia, los compositos de mejor desempefio como aislantes
térmicos son CP175R y CAP debido a que mantienen sus propiedades y su
estabilidad dimensional a la temperatura de flexion bajo carga, conforme el valor
disminuye hay un aumento en el movimiento segmental dentro del material y posible

ablandamiento fisico [23].
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Tabla 5.4. Tg y tan 6 de muestras cubicas por método del maximo de factor de

pérdida.

Muestras
CAP
CAP1
CAP2
CAP3
CAPBU1
CAPBU2
CP175R

Figura 5.24. Factor de pérdida y determinacién de la Tg

Tg °C
56
56
51
51
56
56
60

tan o
0.56
0.53
0.54
0.52
0.51
0.54
0.62
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El valor maximo del factor de pérdida para el CP175R es de 0.62, mientras que el
dato mas bajo es CAPBU1 con 0.51. La tangente del factor de pérdida esta
relacionada con el amortiguamiento térmico del material, puede servir como un
parametro para sefialar el comportamiento del material desde el estado vitreo hasta
el estado gomoso. Es decir, que los compositos de mejor desempefio como
aislantes térmicos son CP175R y CAP debido a que pudieron resistir un poco mas
gue el resto de los materiales, aunque se deberia medir la transmitancia térmica por
el método del plato caliente para determinar la capacidad aislante térmica del
material y poder comparar con la capacidad aislante de los materiales de

construccion convencionales.

Figura 5.25. Factor de pérdida y Tg, por maximo del factor de pérdida.
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5.4.7 Calorimetria Diferencial de Barrido

En la Figura 5.26 se muestra el termograma por DSC de las muestras cubicas. Las
primeras 6 muestras (CAP, CAP1, CAP2, CAP3, CAPBU1 y CAPBU2) presentaron
transicion de fase entre 350 y 375 °C mientras que los cubos de composito puro,
CP175 y CP175R, presentaron transicion de fase a temperatura muy disimil a las
muestras anteriores y entre ellos mismos.

Se puede destacar que las 8 muestras se pueden agrupar en 3 grupos, a) el menor
flujo de calor lo presentan CAP y CP175R, que tienen el mayor porcentaje de resina
en su composicion, b) flujo de calor intermedio, CAP1 y CAPBUL, y c¢) el maximo
flujo de calor lo presentan CAPBU2, CAP2 y CAP3. Las muestras que tienen mayor
contenido de microesferas de silica, incrementan su estabilidad térmica y demandan

mayor flujo de calor para llevar a cabo sus procesos de transicion.

Figura 5.26. Flujo de calor de muestras cubicas medido por DSC.
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Respecto a las muestras que tienen componentes puros, ver Figura 5.27, se
aprecia en la curva de CP175 un maximo endotérmico a 343 °C, tal como se registro
en el TGA, asociado a la descomposicion de la matriz organica del composito
hibrido lo cual demuestra que efectivamente se ha formado un composito entre la
matriz celuldsica y el reforzante inorganico ya que se sabe que la celulosa pura
comienza a degradarse por encima de los 200 °C. En cambio, la curva de CP175R,
presenta un maximo endotérmico a 237 °C, tal como se observd en TGA, asociado
a la descomposicién de la resina RB dando lugar al colapso de la adhesion de los
componentes del composito que continua respecto a la temperatura. Se puede decir
gue la mayor cristalinidad y ordenamiento de la CP175 demanda el flujo de calor del
pico endotérmico para descomponer la muestra que a 400 °C ya esta calcinada
como se observo experimentalmente.

Es importante continuar el estudio detallado de estos materiales para entender su
comportamiento cuando se afiaden otros agregados o cargas finas o gruesas que

pudieran obstaculizar la transmision de calor al interior del material.

Figura 5.27. Flujo de calor de muestras cubicas de composito puro, por DSC.
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5.4.8 Camara de Intemperismo Acelerado

Durante el periodo de exposicién de las muestras se realizaron observaciones a
300, 600 y 1000 horas. Se aprecio que algunas muestras dejaron de ser planas para
dar lugar a cierta curvatura como si se enconcharan y algunas otras muestras
mostraron la aparicion de pequefias manchas blancas, aunque esas muestras son
las que contienen perlas de unicel.

Algunas muestras presentaron curvatura en la superficie, lo que indica que hubo
contraccién del material y las muestras que contienen perlas de unicel exhibieron
pequefias manchas blancas.

Las Tablas 5.5, 5.6 y 5.7 sefalan las variaciones aparentes en las muestras, ver
Figuras 5.28, 5.29 y 5.30. A 150 horas de exposicion se lavé la camara UV y se
cambio6 de lugar las lamparas para evitar enfocar sélo un punto de las muestras;
esta actividad se repite cada 400 horas y la cAmara se calibré a 50000 horas. Se
colocaron las muestras de nuevo en la camara y se reestablecié la temperatura de
operacion en 60° C para continuar.

Se observa un posible efecto de la luz ultravioleta que se presume puede degradar
la resina en la superficie de las muestras en general. A medida que se acumulan
horas de exposicidn la coloracion de las muestras tiende a ser verdosa y volverse
curveada en las muestras que contienen microesferas. Pero en las muestras que
contienen perlas de unicel no s6lo exponen mas las perlas de unicel sino que estas
se tornan amarillas en la cantidad maxima de horas expuestas, sin embargo no se
ha determinado que tipo de degradacion puede sufrir las perlas de unicel pero estos
resultados permiten descartar usar estos agregados en las composiciones futuras.
En contraste las muestras de composito puro permanecen sin cambios significativos
hasta las 1000 horas cuando el composito sin RB se ve opaco. Es decir, la pureza
de los reactivos influye de manera muy importante en la resistencia al dafio por
radiacion UV en el composito puro ya que las cadenas ordenadas del biopolimero,
al abrirse, reciben las particulas del reforzante inorganico y la resina RB aglomera
ese composito preservandolo del tal dafio.
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Figura 5.28. Muestras a 300 horas de exposicion en camara de intemperismo.

Figura 5.29. Muestras a 600 horas de exposicion en la cAmara de intemperismo.

Figura 5.30. Muestras a 1000 horas de exposicion en camara de intemperismo.

Tabla 5.5. Observaciones a 300 horas de exposicion en camara de intemperismo.

Muestra

CAP

CAP1

CAP2

CAP3

CAPBU1
CAPBUZ2
CP175/CP175R

Caracteristicas

Presentaron deformaciones y tornaron a curvearse
Deformaciones, ya no estaban planos.

b y c presentaron coloracion verdosa

3a presentaba una notoria deformacion, un poco curvo.
Se presentaron puntos blancos en la superficie

Se encontraba con un poco de porosidad.

Contindan en las mismas condiciones.
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Tabla 5.6 Observaciones a 600 horas de exposicion en camara de intemperismo.

Muestra Caracteristicas

CAP a y b tenian tono verdoso, el ¢ presentaba una parte oxidada.
CAP1 Las tres se encontraban en las mismas condiciones

CAP2 Solo a y b tenian por los costados la materia verde.

CAP3 b y ¢ continuaban igual, s6lo a adelgazé su grosor.

CAPBU1 b solamente presenté el tono verdoso.

CAPBU2 Escaso tono verdoso en ay b, costados.

CP175/CP175R Contintian igual que en 300 horas

Tabla 5.7 Observaciones a 1000 horas de exposicién en cAmara de intemperismo.

Muestra Caracteristicas

CAP Se han deformado un poco més y se han expandido.
CAP1 a), b) y ¢) siguen en las mismas condiciones.

CAP2 La presion del clip, hundio la parte en donde fue colocado.
CAP3 a) y b) son las que se han deformado.

CAPBU1 Persisten en las mismas condiciones.

CAPBU2 c) presenta mas manchas amarillentas.

CP175/CP175R CP175 se torno opaca.

Las perlas de unicel son poliestireno expandido, material flexible de bajo peso
molecular y baja resistencia térmica. El poliestireno tiene burbujas de aire en su
interior, por lo que, el material se ablanda fisicamente y el aire contenido se libera,
ademas, debido a su baja densidad, pequefas particulas migran hacia la superficie
del material. Esto indica también que las perlas son un relleno no compatible con el
composito y no queda integrado, lo cual era de esperarse pero se prefirid usarlo
como agregado ya que se usa como agregado del concreto y siendo este composito
aglomerado un material que busca sustituir al concreto era importante comprobar el
efecto de este agregado.

El poliestireno tiene baja resistencia a la luz UV, degradando lentamente,

adquiriendo una tonalidad amarilla y con el tiempo, las cadenas poliméricas se
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degradaran, observando tonos mas oscuros.

Las resinas acrilicas presentan alta resistencia a condiciones ambientales y a luz
UV, por lo que, se utilizan cominmente como sustitutos del vidrio en invernaderos.
Estas resinas no forman bio-pelicula facilmente. Por lo que, la coloracién verdosa
indica la formacién de bacterias que se adhieren a la superficie de la celulosa. La
composicion de la bio-pelicula mayoritariamente es agua, ademas de un complejo
de exopolisacéaridos secretados por las propias células, que crecen en la superficie
de la celulosa que no esta cubierta de resina [24].

Es muy importante recordar que estos cubos fueron moldeados a compresion y que
la resina se escurrié de la muestra por efecto de la presidon aplicada, es decir, no
guedod contenida la cantidad de RB nominal, en cambio la CP175R contiene
nominalmente mayor concentracion de RB, 150% respecto al composito, y fue
moldeada a presion pero sin escurrir la RB, por tanto la RB es una resina de gran
calidad pero se debe tener cuidado en el procedimiento de moldeado y en el tipo de
agregados gue se adicionan a la formulacion para evitar incompatibilidad que facilite

la segregacion de fases en las piezas moldeadas.
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6. CONCLUSIONES

En conclusion se puede decir que las muestras preparadas de materias primas
puras o de desecho vaciadas en moldes cilindricos y cubicos se comportan como
compositos ya que estos nuevos materiales presentan caracteristicas diferentes a

las de sus componentes individuales.

e CAP destaca con mas de 100 kgf/cm? en la prueba de resistencia mecanica por

compresion asociado a la mayor densidad presentada en estas muestras.

e Otro resultado que apoya la eleccién de CAP como el material mas competitivo
obtenido es la prueba de absorcion de agua ya que demostré absorber sélo el 2%

de su peso lo cual lo acerca mucho al desempefio del concreto.

e En cuanto a la capacidad de resistencia a la conductividad térmica que podemos
relacionar con la capacidad de aislamiento térmico se puede decir que CAP y

CP175R demostraron mejor desempefio.
e Respecto al envejecimiento acelerado se puede concluir que se debe optimizar el
procedimiento de moldeado evitando escurrimiento de la resina pues las piezas con

mayor resina contenida se degradaron menos por luz UV.

e El material de mejor desempefio contra corrosién de la varilla de acero es el

CAMO025. Sin embargo, se necesitan mediciones a largo plazo para afirmarlo.

En suma, se puede decir que los materiales con mejor desempeio de acuerdo a las

exigencias de la industria de la construccion son CAP y CAMO025.
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7. ANEXO

7.1. Fundamento sobre el estudio electroquimico que se empled en este

trabajo.

En este trabajo se realizaron pruebas de Espectroscopia de Impedancia
Electroquimica (EIE) que consisten en la aplicacion de sefial de potencial y el
registro de su respuesta en corriente, o bien la aplicacion de sefiales de corriente y
el registro de la repuesta en potencial, cada una de ellas aporta informacion acerca
de las condiciones de la interfase acero-composito celulosa-ceniza y con ello del
grado de corrosion que se presente en la armadura de acuerdo al flujo de electrones

como se observa en la Figura 7.1.

Figura 7.1. Proceso de corrosion en la interfase acero-composito [11].
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7.2. Componentes de la celda electroguimica que se monté en este trabajo.

Figura 7.2. Celda electroquimica en este trabajo

Como puede apreciarse en la Figura 7.2, en una celda electroquimica son

indispensables los siguientes elementos:
Electrodo de trabajo: electrodo que esta siendo investigado.

Contraelectrodo (Electrodo auxiliar): permite el paso de corriente a través de la

interfase que se investiga.

Electrodo de referencia: proporciona una referencia fija de potencial frente al

potencial del electrodo de trabajo.
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Fuente de potencial (potenciostato): aplica potenciales determinados al electrodo
de trabajo: se deja pasar una cierta corriente a través del contraelectrodo para fijar
la diferencia de potencial trabajo-referencia [2].

Una vez que el potenciostato haya procesado las mediciones de potencial-tiempo y
corriente-tiempo, y teniendo una serie de valores de impedancia correspondientes
a cada frecuencia estudiada, se procede a usar un circuito eléctrico equivalente para

ajustar los datos.
7.3. Andlisis de resultados de EIE.
Dos tipos de analisis pueden considerarse:

e Gréfico

e Ajuste de datos obtenidos mediante circuitos eléctricos equivalentes.
7.4. Circuitos eléctricos equivalentes para sistemas en corrosion.

Un circuito equivalente es una combinacion de elementos pasivos
(resistencias, capacitancias, inductores y otras formas de impedancias distribuidas)
gue dan la misma respuesta, a toda frecuencia, de una celda de corrosién. Cuando
el analisis de los datos de EIE se realiza mediante un ajuste de datos
experimentales a un circuito eléctrico equivalente, se obtienen valores de diferentes
parametros eléctricos. Estos valores son utilizados para obtener informacién, tanto
de velocidad de corrosion como de mecanismo de corrosion. Existe una condicion
esencial para la seleccion de un circuito equivalente: tanto los componentes del
circuito, como el circuito eléctrico en si mismo deben tener explicacion fisica. Esto
es de particular importancia ya que usualmente pueden existir varios circuitos

equivalentes que describan con la misma exactitud los datos experimentales [3].
7.5. Andlisis mediante circuitos eléctricos equivalentes.

En el uso de circuitos eléctricos equivalentes para el analisis de datos de EIE
es necesario considerar que, como se menciond con anterioridad, suele existir un

gran numero configuraciones de circuitos que pueden reproducir, con la misma

97



UNPA-TUXTEPEC, 2017

precision, la respuesta que se obtiene experimentalmente de una celda

electroquimica [3].
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Figura 7.3. Ejemplos de circuitos eléctricos equivalentes para datos de EIE [3].

Los circuitos (1) y (2) de la Figura 7.3 son configuraciones que han sido propuestas
para describir los espectros de impedancia que se obtienen en metales con
recubrimientos en la superficie, en los cuales un par de elementos RC es asociado
al proceso de corrosion y otro al recubrimiento, en este caso para este material se

uso el circuito (2).

En sistemas reales los datos de EIE, representados en un diagrama de Nyquist,

suelen mostrar una depresion por debajo del eje real. Este comportamiento no se
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ha podido explicar totalmente y suele ser asociado a fendmenos tales como: disefio
de celda no adecuado, rugosidad superficial, porosidad superficial o reacciones que
suceden en varios pasos. A fin de ajustar espectros de EIE con depresion a un
circuito eléctrico equivalente, suelen utilizarse “elementos de fase continua” (CPE,
por sus siglas en inglés) [3]. La Figura 7.4 muestra los datos de un espectro de EIE,
en representacion de Nyquist, obtenidos experimentalmente. En esta misma figura

se muestras el ajuste de los datos a un circuito eléctrico equivalente serie paralelo.

Figura 7.4. Circuito eléctrico equivalente de datos de EIE [3].

La densidad de corriente de corrosion (icor) S€ puede calcular como sigue [4]:

Icorr = 0.026/Rp

Icorr en (pA/cmz)
0.026 = Constante.
Rp = Resistencia a la polarizacion.
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El objetivo de esta prueba es determinar la velocidad a la cual la estructura pierde
seccién, como consecuencia de la corrosion. La Tabla 7.1 muestra los criterios de

evaluacion de la velocidad de corrosion [5]:

Tabla 7.1.- Criterio de la densidad de corriente de corrosion del acero.

lcorr €N HA/CM?2, Condicién del acero de refuerzo.
Mayor de 1 Corrosion Alta
De0.5al Corrosion Moderada
De0.1a0.5 Corrosién Baja
Menor de 0.1 Corrosion Despreciable
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