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Resumen

Con la ayuda de la microscopia electronica, se logra apreciar el trabajo desarrollado por el silicato de sodio como agente mineralizador de las fibras organicas
en compuestos polifasicos con matriz de cemento Pértland Tipo I. El objetivo de este trabajo fue el estudio de la accion del agente en la durabilidad del
material, debido a la incompatibilidad quimica entre el hidréxido de calcio Ca(OH), y el refuerzo a base de fibras procedentes de la caoba (Swietenia
Macrophylla), en compuestos con caracteristicas semejantes pero de tres diferentes edades y en compuestos de la misma edad pero elaborados con dos
diferentes fracciones volumétricas del ingrediente organico. Los ensayos se realizaron en tres diferentes zonas: matriz, refuerzo y transicion, empleando
un Microscopio Electronico de Barrido (MEB) mientras que la composicién quimica se hizo con un Analizador de Rayos “X” (EDS); a través del primer
equipo se observé el contraste entre las diversas fases del compuesto por la diferencia entre los nimeros atémicos; con el segundo, se analizé la composicién
quimica de las zonas de interés. Los resultados mostraron las bondades del agente en la durabilidad del material y, los beneficios del uso de la microscopia
electrénica para visualizar el comportamiento microestructural.
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Abstract

Na,SiO, behavior as a mineralizer agent on organic fibers composites with Type | Portland Cement matrix is possible to observe it through a Scanning
Electron Microscope (SEM). The purpose of this research was to study the role of this agent on this material’s durability due to the chemical incompatibility
between calcium hydroxide Ca(OH), and the fiber reinforcement from the mahogany (Swietenia Macrophylla), from composites of three different ages and
two different fiber volumetric fraction as well. The tests were made in three different zones: matrix, reinforcement and transition zone, using a SEM, whereas
the chemical composition was scanned out with an Energy Disperse X-Ray Spectrometer (EDS); through the first equipment the contrast between the different
phases was observed; with the second one, the chemical composition of the regions of interest was analyzed. The results showed usefulness of the agent
in improving the material durability, as well as the benefits of the use of SEM to visualize the microstructural behavior.

Keywords: Scanning electron microscope, mineralizer agent, organic fibers

1. Introduccién

La durabilidad es uno de los indicadores mas de cemento Pértland, desarrollados en las distintas

importantes en el desarrollo de nuevos materiales para
la edificacion; su comportamiento a través del tiempo,
permite ser uno de los factores determinantes en la
viabilidad del producto. Trabajos anteriores sobre el
comportamiento de fibras de origen organico en matriz
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latitudes, han mostrado resultados tanto favorables como
desfavorables, las causas han sido diferentes y van desde
el acomodo y tamafio de las fibras, hasta el sistema de
tratamiento para la obtencion de un compuesto durable;
las experiencias comentadas a continuacion muestran la
gama de posibilidades para el aprovechamiento de
materiales organicos en compuestos polifasicos.
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Investigadores como Agopyan (1991) y Savastano
(2000) recomiendan que para el estudio de la durabilidad
de compuestos de origen organico, es conveniente tomar
en consideracion dos factores determinantes: el ataque
alcalino a las fibras y la incompatibilidad fisica entre
fibras y matrices; para inhibir la accion del primero,
Savastano recomienda varias acciones, entre ellas la
carbonatacion acelerada de la matriz y la utilizacién de
agentes bloqueadores a la descomposicién de las fibras
como silicatos y sulfatos de sodio y magnesio; por su
parte Gram (1988), uno de los pioneros en este campo,
en sus estudios sobre durabilidad de fibras orgénicas,
concluyo que la primera causa de la pérdida de sus
propiedades, era debido a la descomposicion quimica
de la lignina y de la hemicelulosa presentes en la matriz
intercelular debido a la accion del agua bastante alcalina
de la matriz. Akers y Studinka (1989) al estudiar el efecto
del grado de polimerizacion de la celulosa y su influencia
en la resistencia de las fibras y de los compuestos en
donde participa, encontraron que fibras sometidas a
ataques alcalinos a altas temperaturas tuvieron un
decrecimiento considerable en el grado de polimerizacion
contrastando con una tendencia de aumento en las
resistencias a flexion y a la tensién y en el médulo de
elasticidad conforme el tiempo, los autores encontraron
que este efecto puede estar influenciado por otros factores
como la carbonatacion de la matriz, que para el caso de
compuestos reforzados con fibras puede ser benéfico,
dependiendo del tipo de cemento.

MacVicar (1999), sugiere por su parte, que la
durabilidad de los compuestos se relaciona directamente
con el tipo de fibras y de matriz, con la porosidad del
sistema y con las condiciones ambientales donde trabajara
el elemento. Otros autores como Oliveira(1992)
consiguieron mejoras en los compuestos a base de fibras
de malva, después de haber lavado previamente las fibras
con detergente coman.

Coultts y Kightly (1984) en estudios a base de
analisis de microscopia electronica de barrido (MEB)
practicados a compuestos de cemento y fibras de pulpa
de madera, encontraron que el hinchamiento de las fibras
producto de la elevada absorcion de agua, reducia la
adherencia a la matriz, por lo que para contrarrestar esta
accion recomendaron la aplicacién de presion, en estado
fresco, con el objeto de que el agua contenida en los
poros de la fibra, regresara a la matriz con lo que se
obtendria una interfase mas densa.

Torelli (1982) estudid el ataque bioldgico a las
fibras debido a la presencia de hongos, lo que puede

traducirse que en compuestos con matrices de cemento
tedricamente no es preocupante, debido a que las matrices
de cemento Pértland presentan un pH alcalino que inhibe
Su accion.

La mayoria de estas investigaciones coinciden
en cuanto a las causas que originan la pérdida de
durabilidad en compuestos de origen organico y, en la
necesidad de seguir investigando con el propésito de
encontrar soluciones para contrarrestarla; se coincide
también, en que es la zona de transicién entre la matriz
y el refuerzo la que define el desempefio mecénico del
compuesto debido a su porosidad y riqueza en hidroxido
de calcio.

El estudio de la durabilidad bajo el esquema
de la incompatibilidad quimica en un compuesto a base
de refuerzo de fibras procedentes de la caoba (Swietenia
Macrophylla) y matriz de cemento Portland Tipo | es el
objetivo planteado en este documento, cuyos resultados
serviran para definir el disefio de elementos constructivos
dirigidos a la edificacion de vivienda.

2. Metodologia de analisis

Para este estudio, se partié del anélisis de los
mecanismos de hidratacion de los compuestos del
cemento que proporcionaron las bases para la exploracién
del comportamiento de la interfase cemento-agregado.
Las reacciones de hidratacién fundamentales de los
compuestos del cemento se muestran a continuacion:

Al,O3 . 3Ca0 + 12(H,0) + Ca(OH), - Al,O3 . 4Ca0
.13 H,0

Al,O3 . 3Ca0O + 3(CaSOy .
3Ca0.Al,03. 3CaS0, . 31H,0

2H,0) + 25H,0 ----

2(3Ca0. SiOy) + 6H,0 ----3Ca0.25i0,. 3H,0 +
3Ca(OH),

2(2Ca0.Si0y) + 4H,0 - 3Ca0.25i0,. 3H,0 + Ca(OH),

4CaO. Fe203.AI203 + H,O ---- 3C30.A|203. 5H,0 +
CaO.FeZO3. 6H20

Los silicatos de calcio que constituyen alrededor
del 73 % por peso del cemento Pértland son los causantes
de las resistencias inicial (C3S) y final (C,S); al reaccionar
con el agua dan origen al gel de tobermorita (principal
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compuesto aglomerante de la pasta) y liberan hidréxido
de calcio (portlandita). Farran (1956), uno de los pioneros
en los estudios sobre interfases de materiales compuestos
con matriz de cemento, observé que los cristales de
hidréxido de calcio crecen principalmente en la interfase
cemento-agregado, llamada también zona de transicion,
en donde debido a la gran porosidad se produce una
importante concentracion de portlandita y acumulacién
de agua lo que propicia una elevada alcalinidad que
provoca una sensible aceleracion en la velocidad de
degradacion. Otro aspecto importante también, es que
las fibras organicas no constituyen un obstaculo para el
crecimiento de los cristales de portlandita por lo que
durante el proceso, éstos tienden a pulverizarlas y dejar
sin efecto las propiedades que pudieran aportan en la
durabilidad del compuesto (Lau, 2002); para contrarrestar
esta degradacion, el uso del silicato de sodio (NaySiOy)
como agente bloqueador, como lo recomienda Savastano
(2000), representa una de las soluciones como se aprecia
en la siguiente expresion:

Ca(OH), + NaySiOg ------ CaSiO, + 2Na (OH) (1)

El silicato de calcio forma una pelicula alrededor
de la fibra que provoca su mineralizacion o petrificacion,
como se demuestra en este trabajo, en donde se utilizo,
2% en peso, en mezclas que fueron analizadas a traves
de microscopia electrénica

Con la microscopia electronica de barrido, se
observo el comportamiento de la fibra, recubierta con el
silicato de sodio, en compuestos de tres diferentes edades
y, se observo ademas, la zona de transicion entre el
refuerzo y la matriz, asi como también la zona ocupada
por la matriz de cada uno de los especimenes. Los ensayos
se realizaron empleando un microscopio electronico de
barrido (MEB) Mca. Philips Modelo XL 20 (1995) como
el que se muestra en la Figura 1, y la composicion quimica
se hizo a través de un analizador de Rayos “X” (EDS)
Marca Oxford, Modelo Link Pentafet; el primer equipo
permitio observar el contraste entre las diversas fases del
compuesto por la diferencia entre los nimeros atdbmicos,
lo que significa que entre méas denso es el material, la
imagen es mas clara, el segundo analiza la composicién
quimica de la zona de interés. Los cuerpos de prueba
fueron impregnados con vapor de oro para lograr las
interacciones elasticas e inelasticas producidas por la
incidencia de electrones sobre las muestras.
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Figura 1. Microscopio electronico de barrido

Los analisis fueron dirigidos a la zona de
transicidn - por sus caracteristicas diferentes al resto de
la matriz y en donde la porosidad y la presencia de
portlandita definen el comportamiento del producto-, a
la zona ocupada por el refuerzo, para analizar la accion
del silicato de sodio en el proceso de petrificacion de la
fibra y, a la zona de la matriz para observar posibles
agrietamientos.

Se trabajo sobre dos tipos de compuestos: V3
y V6, caracterizados por poseer la misma relacion
agua/fibra, equivalente a 0.5, pero con fraccién
volumétrica, con respecto a la fibra, de 2% y 1%
respectivamente, mismos que estuvieron expuestos a la
intemperie durante diferentes periodos de tiempo; del
primero se seleccion6 una muestra de tres afios de edad;
y del segundo, las muestras seleccionadas fueron de
uno, dos y tres afios de edad; el objetivo fue conocer el
comportamiento del compuesto a través del tiempo y el
comportamiento de dos compuestos con edades
semejantes pero con diferente fraccién volumétrica de
fibra.

3.1 Muestra V6 de 1 afio de exposicion

La Tabla 1 muestra la composicion quimica,
obtenida por espectroscopia de Rayos X (EDS) para cada
una de las regiones de interés en muestras tipo V6,
expuestas a condiciones naturales en exteriores durante
12 meses. Las condiciones naturales estuvieron marcadas
por temperaturas promedio de 27°C, Humedad Relativa
de 79% vy precipitacion media de 1500 mm.
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Tabla 1. Anélisis quimico puntual de rayos X por energia
dispersa (EDS) en muestra tipo V6 de 12 meses de exposicion
en condiciones naturales

ZONA DE
ELEMENTOS FIBRA TRANSICION MATRIZ
C 4114 27.49 20.15
o) 4555 52.,39 48.88
Na 0.83 0.69 0.64
Si 0.41 3.53 3.58
s
K 0.23 0.31 0.49
Ca 11.53 15.80 23.86
Al 0.33 1.46 0.77
Mg 0.37
Fe 0.38 0.92 0.54

La Figura 2, es unaimagen de esta muestra, en
donde se aprecia la zona de transicion (1) de color claro
en el perimetro de la fibra, que de acuerdo a la Tabla 1,
registra un porcentaje de carbono cercano a la media
entre lo que registra la fibra y la matriz, debido a que el
area analizada comprende una combinacion de las dos
zonas; la fibra identificada por el circulo (2) permanece
en muy buenas condiciones después de este tiempo,
producto de la capa de silicato de sodio que la envuelve;
en la zona (3) correspondiente a la matriz se aprecian
algunos cristales de portlandita sefialados por las flechas,
inmersos en una superficie densa, sin fisuras, que reflejan
un material en muy buenas condiciones. La alta relacion
Cal/Si en todas las zonas, significa que la “superficie
verdadera” de la muestra, esta constituida por varias
capas atémicas que dependen de la energia del haz de
electrones, de la densidad y de la inclinacion de la
muestra, como se explica en la Figura 3; de la misma
forma, el bajo porcentaje de Si de la zona de la fibra se
debe a la interrelacion con las capas inmediatas de matriz
y zona de transicion; sin embargo, los porcentajes de
carbono y oxigeno de la zona de la fibra indican, como
se corrobora en la foto, la presencia de una fibra viva.

Figura 2. Muestra tipo V6 de 12 meses de exposicion

0.1

5.e-002

a) Vo = 5KeV

b) Vo = 25 KeV

Figura 3. Energia del haz de electrones primarios, en donde la
energia del haz de electrones incidentes o primarios, define la
“profundidad de campo” del analisis quimico

3.2 Muestra V6 de 2 afios de exposicion

La Tabla 2 corresponde a la composicion
guimica, para cada una de las zonas de interés, en muestras
V6 expuestas a condiciones naturales durante 24 meses.

Tabla 2. Analisis quimico puntual de rayos X por energia dispersa
(EDS) en muestra V6 de 24 meses de exposicion en condiciones

naturales
ZONA DE
ELEMENTOS FIBRA TRANSICION MATRIZ

¢ 44.51 18.67 14.13
[¢] 45.32 52.85 49.72
Na 0.47 0.25 0.31
Si 0.98 3.68 3.99
S

K 0.24 0.41 0.73
Ca 6.82 19.99 28.70
Al 0.16 0.69 0.93
Mg 0.20 0.23
Fe 0.75 0.46



En la Figura 4 se aprecian las mismas zonas de
micrografia de la figura 2, con una mayor presencia de
la matriz (3) con gran incidencia de cristales de portlandita,
indicados por las flechas, alrededor de una fibra (2) en
buen estado como lo define la presencia de carbono del
analisis quimico de la Tabla 2; la zona de transicion (1)
es densa, se aprecia una mayor presencia de silicio,
producto de la influencia del silicato de calcio que cubre
la fibra.

SEM MAG: 1.09 kx DET: SE Detector

HV. 200KV
VAC: Hivac

WD: 23.0000 mm 50 um
Device: TS5130SB

Vega ©Tescan
Digital Microscopy Imaging

Figura 4. Muestra del vértice 6 de 24 meses de exposicion

3.3 Muestra V6 de 3 afios de exposicion

La tabla 3 esta referida al andlisis quimico
puntual de rayos X por energia dispersa de una muestra
V6 expuesta a condiciones naturales durante 36 meses.

Tabla 3. Analisis quimico puntual de rayos X por energia dispersa
(EDS) en muestra V6 de 36 meses de exposicion en condiciones

Durabilidad de compuestos cemento portland / caoba

en la zona de transicion (1). Los elementos encontrados
en la fibra muestran la presencia de un porcentaje elevado
de carbono y un contenido de silicio méas elevado que
en las muestras de edades tempranas; la relaciéon Ca/Si
(3.61) de la matriz indica ausencia de alta concentracion
de cal libre cerca de la fibra.

SEM MAG: 1.15 kx
HY: 200 kv
VAC: Hivac

DET: SE Detector
WD: 23.0000 mm
Device: TS5130SB

50um

Vega ©Tescan
Digital Microscopy Imaging

Figura 5. Muestra V6 de 36 meses de exposicion

3.4 Muestra V3 de 3 afios de exposicion

En esta muestra la Unica variacion con respecto
a la inmediata anterior es la fraccion volumétrica de la
fibra, aspecto que pudiera incidir en el comportamiento
del compuesto; sin embargo, la Figura 6 muestra una
fibra (2) con buen amarre en la zona de transicion (1),
misma que se aprecia densa y heterogénea como las
anteriores. De la misma forma, la matriz presenta una
relacion Ca/Si de 4.9 lo que indica en esta también,
ausencia de alta concentracion de cal libre cerca de la
fibra.

Tabla 4. Analisis quimico puntual de rayos X por energia dispersa
(EDS) en muestra V3 de 36 meses de exposicion a condiciones

naturales
ZONA DE
ELEMENTOS FIBRA TRANSICION MATRIZ

C 41.72 12.36 13.11
O 47.15 50.24 51.23
Na 0.40 0.45 0.43
Si 1.04 4.09 6.95
S

K 0.13 0.25 0.37
Ca 8.74 25.79 25.08
Al 0.28 0.72 0.84
Mg 0.35 0.35
Fe 0.75 0.91

La foto de la Figura 5, expone en primer plano
una seccion de la fibra (2) en excelentes condiciones,
inmersa en una matriz densa (3); la fibra después de 36
meses muestra una estructura sélida, con buen amarre

naturales
ZONA DE
ELEMENTOS FIBRA TRANSICION MATRIZ
C 48.13 22.43 8.74
O 43.38 47.41 32.43
Na 0.24 0.29 0.36
Si 1.08 3.85 7.38
S
K 0.16 0.14 0.24
Ca 5.79 20.10 36.24
Al 0.13 0.50 0.78
Mg 0.03 0.07 0.24
Fe 0.56 1.58
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Figura 6. Muestra V3 de 36 meses de exposicién

4. Conclusiones

El uso de silicato de sodio, como solucion para la
mineralizacién de fibras organicas, queda demostrado a
través de los resultados mostrados en el apartado anterior.

La utilizacién de la microscopia electronica para
el estudio de durabilidad de compuestos de origen organico
es una herramienta necesaria que ayuda a visualizar la
interaccion entre las tres zonas que componen el conjunto,
como se aprecia en la Tabla 5, donde se muestra un
comparativo entre los elementos quimicos, en cada una de
ellas, de los dos tipos de muestras expuestas a condiciones
naturales durante 36 meses. En ella se puede observar que
el contenido de carbono de la fibra es proporcional a la
fraccion volumétrica, sucediendo lo mismo con el Siy el
Ca; en ambas muestras, la fibra esté petrificada y fuertemente
adherida a la matriz. La relacién Ca/Si de 3.60 de laV6 'y
de 4.9 de la V3, muestran una matriz sana; los contenidos
de Mg y Fe tanto en la zona de transicién como en la
matriz, indican la posible existencia de brucita Mg(OH)s,.

Tabla 5. Comparativo de contenidos de elementos en cada una
de las zonas entre dos compuestos de 36 meses de exposicion
con diferente fraccion volumétrica

ELEMENTOS FIBRA ZONA DE TRANSICION MATRIZ
V6 V3 V6 V3 V6 V3

C 41.72 48.13 12.36 22.43 13.11 | 8.74
[©) 4715 | 43.38 50.24 47.41 51.23 | 32.43
Na 0.40 0.24 0.45 0.29 0.43 0.36
Si 1.04 1.08 4.09 3.85 6.95 7.38
S

K 0.13 0.16 0.25 0.14 0.37 0.24
Ca 8.74 5.79 25.79 20.10 25.08 | 36.24
Al 0.28 0.13 0.72 0.50 0.84 0.78
Mg 0.03 0.35 0.07 0.35 0.24
Fe 0.75 0.56 0.91 1.58

Las Figuras 7,8y 9, corresponden a una muestra
de la serie de espectros de rayos X por energia dispersa
(EDS) de la fibra, de la zona de transicion y de la matriz
respectivamente de los compuestos V6 de 36 meses de
exposicion; en todas ellas se aprecia la magnitud de los
elementos que las componen.

fibra serie 1 2-1

Figura 7. Espectro de rayos X (EDS) de la fibra de compuestos
de 36 meses de exposicion

Figura 8. Espectro de rayos X (EDS) de la zona de transicion de
compuestos de 36 meses de exposicion

Figura 9. Espectro de rayos X (EDS) de la regién de la matriz de
compuestos de 36 meses de exposicion

Los resultados expresados en las Tablas 1 a 5,
coinciden con las recomendaciones de Agopyan (1991)
y Savastano (2000) en cuanto a la utilizacion de agentes
bloqueadores a la descomposicion de las fibras y, con
Coutts y Kightly (1984) en cuanto a la aplicacion de
presion, en estado fresco; sin embargo, aunque el tiempo
de aplicacién y la presion misma, aspectos no tratados
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en este articulo, fueron diferentes a los recomendados
por estos autores, dejan en claro que estas tres variables
son el punto de partida para la obtencion de un compuesto
durable. Volimenes mayores del agente bloqueador fueron
utilizados en las mezclas V6 y los resultados obtenidos
a través de una de las pruebas aceleradas de laboratorio:
coeficiente de ablandamiento, no reflejé diferencia con
los volumenes aqui expresados.

La Figura 10 muestra la relacion Ca/Si de las
tres diferentes zonas de los cuatro compuestos
seleccionados; en todos ellos, esta relacion en la zona
de la matriz presenta valores bajos, principalmente en
los compuestos de 36 meses de exposicion en donde el
promedio llega a 4.26, lo que indica ausencia de alta
concentracion de cal libre cerca de la fibra; lo mismo
sucede con la zona de transicion, en donde a pesar de
que los valores de esta relacion son superiores con respecto
a los de la anterior, solo alcanzan un valor promedio de
5.76 en los compuestos expuestos durante este mismo
tiempo; sin embargo, la alta relacion Ca/Si que se aprecia
en la zona de la fibra de los compuestos V6 de 12 meses
de exposicion, puede deberse, entre otras cosas, a que
el haz de electrones no alcanza a penetrar las distintas
capas atdmicas que constituyen la superficie verdadera
de la muestra.

RELACIONES Ca/Si

Relacion Ca/Si
&

V6 12 MESES V624 MESES V636 MESES V336 MESES

OFIBRA B ZONA DE TRANSICION OMATRIZ

Figura 10. Relaciones Ca/Si de cada una de las zonas de 4
diferentes compuestos
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