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RESUMEN

En la actualidad se ha puesto de manifiesto la necesidad de producir materiales
con propiedades mejoradas, incluidas altas resistencias en tiempos cortos,
disminucién de peso, tamafios y espesores, ademas de la durabilidad ante
ambientes agresivos.

A pesar de que el concreto convencional (elaborado con cemento Portland) es un
material con gran versatilidad en cuanto a su funcionalidad y economia, presenta
algunas limitaciones tales como: alta porosidad y baja resistencia a esfuerzos de
flexion, tensién y a reactivos quimicos altamente corrosivos. Algunas de estas
limitaciones se han subsanado mediante la incorporacién de fibras. Se han podido
mejorar la resistencia a la traccidén, compresion, durabilidad, resistencia a la fatiga,
resistencia al impacto y a la abrasion, la contraccion, la expansion, la estabilidad
térmica, y resistencia al fuego. Sin embargo, muy pocas investigaciones ha
abordado el efecto de fibras en concreto polimérico.

El concreto polimérico (CP) es un material relativamente nuevo con excelente
resistencia mecénica y durabilidad, que se elabora con agregados minerales y un
polimero que normalmente es una resina termoestable. Actualmente el CP se
emplea en el area de la construccion para la elaboracién de pisos industriales,
mesones para bafios y cocinas, saunas, tanques para almacenamiento de agua,
entre otras; en el area de la electricidad se utiliza como aislador en la transmision
de alta tension o bien en soportes para el aislamiento de bujes.

En el presente trabajo se estudian los efectos de la incorporacion de fibras y de la
radiacion gamma en las propiedades mecanicas del concreto polimérico, en
particular las resistencias a la compresién y a la flexion, la deformacion mecanica
y los modulos de elasticidad. Los concretos son elaborados con resina de poliéster
insaturada, arena silice y fibras de Luffa como agregados.
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ABSTRACT

At present it has highlighted the need to produce materials with improved
properties which overcome the limitations. In particular, are required highest
strengths developing in a short time, reductions on size, thickness and weight.
Furthermore, the durability is required to prevent premature aging caused by
degradation against aggressive environments. The polymer concrete (PC) is a
relatively new material with excellent mechanical strength and durability. This
consists of mineral aggregates and a polymer thermosetting resin. PC is currently
used in the construction; developing industrial floors, countertops for bathrooms
and kitchens, saunas, water storage tanks and prefabricated construction field,
among others. PC has a great versatility in terms of functionality and economy, but
some little limitations on mechanical properties are present. For to improve such
problems, a wide range of engineering materials have been incorporated; including
ceramics and polymer fibers. The improved properties include tensile, compressive
and flexural strength; as well as fatigue and impact resistance.

In recent years different types of fibers had been added to concrete with better
results in compressive strength, flexural toughness and durability. In this research,
we study the mechanical properties of polymer concrete, including compressive
and flexural strength, as well as static and dynamic elastic modulus; taking two
kind of PC specimens: a) non-irradiated, and b) gamma irradiated at doses varying
from 50 to 100 kGy. The polymer concrete consist of a unsaturated polyester resin
as matrix and silica sand particles as aggregates, as well as controlled luffa fibers
concentrations. Moreover, the gamma radiation effects were evaluated and
analyzed on luffa fibers by using by SEM, IR and XRD. The results show for non-
irradiated PCs the compressive strength increase when gamma irradiation dose
increase. Conversely irradiated PCs diminish the compressive strength according
to the increment of luffa fiber concentrations. Finally, the static elastic modulus
diminishes when increasing the luffa fiber concentrations and the dynamic elastic
modulus is improved when the gamma dose is increased.
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Objetivo

Obtener y caracterizar concretos poliméricos con valores superiores en
propiedades mecéanicas, que las de los concretos hidraulicos, mediante el
reforzamiento con fibras de luffa y la aplicacion de radiacién gamma.

Metas

e Elaborar probetas de concreto polimérico empleando resina poliéster, arena
silice (SiO2) y fibras de luffa; variando la concentracion de fibras.

e Irradiar fibras de luffa y probetas de concreto polimérico mediante radiacion
gamma (50 y 100 kGy).

e Evaluar la resistencia a la compresion y a la flexibn de los concretos
poliméricos elaborados.

e Evaluar la deformacion de concretos poliméricos sin irradiar e irradiados
con radiacion gamma, mediante la medicién de los médulos de elasticidad
estatico y dinamico.

e Estudiar la influencia que provocan las diferentes concentraciones de fibras
de luffa y la dosis de 50 y 100 kGy en las propiedades de deformacion
mecanica del concreto polimérico.

e Caracterizar las fibras de luffa antes y después de ser irradiadas, mediante
las técnicas de Microscopia Electrénica de Barrido (SEM), Espectroscopias
Infrarroja (IR), y de Difraccién de Rayos X (XRD).
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CAPITULO 1.
ANTECEDENTES
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1.1 INTRODUCCION

De los materiales de construccién existentes, el concreto hidraulico también
llamado concreto convencional o concreto a base de cemento Pértland (CCP), es
el material mas utilizado para estructuras en el mundo. Algunas de las razones
son su simplicidad en la preparaciéon, la disponibilidad y bajo costo de sus
componentes, y sobre todo, las propiedades finales de las estructuras.

No obstante, presenta algunas desventajas como el grado de porosidad, que se
trata de evitar con la extraccion de aire al momento de su elaboracion. Los poros
se convierten en los puntos de entrada de agua liquida, vapor de agua, gases y
sustancias quimicas que pueden ser perjudiciales para el concreto. Otras
desventajas que afectan directamente su rendimiento y limitan sus aplicaciones
son la débil adherencia a ciertos materiales, la baja resistencia a medios agresivos
y al agua salada, asi como su resistencia al calor y pobre aislamiento eléctrico.

Debido a la demanda cada vez mas frecuente en la tecnologia del concreto, los
expertos estan respondiendo positivamente al proponer nuevas formulaciones que
incorporan otros materiales, con el caso de materiales poliméricos. Se ha logrado
mejoramiento cuando son sometidos a esfuerzos mecanicos, obteniéndose altas
resistencias a la compresion, tensién y flexiobn en comparacion con concretos
hidraulicos sin polimeros.

Los concretos que utilizan polimeros se clasifican en: 1) Concreto modificado con
polimeros (CMP), que consiste en utilizar el polimero junto con el cemento; II)
Concreto impregnado con polimeros (CIP), en el cual se introduce un monémero o
polimero en la red de poros del concreto —ya endurecido— y posteriormente se
polimeriza in situ; y el Concreto polimérico (CP), en el cual el aglutinante es un
polimero que sustituye a la pasta de cemento [1, 2].

1.2 CONCRETO POLIMERICO

El concreto polimérico (CP) es un material compuesto, que consiste de una matriz
de resina termoestable y de agregados minerales, mas un catalizador que inicia el
curado de la resina, a diferencia de los concretos hidraulicos que utilizan cemento
tipo Portland y agua, como cementante. En el concreto polimérico la resina
constituye la fase continua y determina el comportamiento del composito. Son de
uso comun las resinas de poliéster insaturado y peréxidos como agentes de
curado; estos ultimos han mostrado altas velocidades de reaccion y ser eficientes
para el entrecruzamiento de la resina. El concreto polimérico tienen ventajas en
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comparacion con el concreto hidraulico, tales como: endurecimiento rapido, alta
resistencia mecanica, resistencia a ataques quimicos, entre otras.

El comportamiento mecanico del concreto polimérico depende de las propiedades
de la resina y los agregados, asi como de las concentraciones de ambos [3, 4].
Las resinas de poliéster son las mas utilizadas debido a sus bajos costos y su alta
resistencia a la corrosion [3]. Los agregados minerales pueden ser silicatos, piedra
de cuarzo, grava, piedra caliza, granito, arcilla, cenizas, arena silice, entre otros.
Los rellenos (fillers), especialmente las cenizas, pueden mejorar las propiedades
del concreto polimérico [2 ].

Las caracteristicas de los concretos poliméricos son:

e Ligereza: 1/10 a 1/3 del peso del concreto hidraulico.

e Alta resistencia: Resistencia a la compresion, flexion y traccion desde tres
hasta cinco veces mayor que la del concreto hidraulico.

e Menores costos de instalacion - facil de manejar, no son necesarios equipos
especiales.

e Estable bajo condiciones de congelacion / descongelacion.

e Baja absorcion de agua: menor del 1% segun la norma ASTM D-570.

e Resistente a la corrosion: Resistente a ataques quimicos, al ambiente y
otras formas de deterioro.

e Rentable: Supera a los materiales convencionales por mas tiempo de vida
atil.

¢ No conductor: No requieren de conexion a tierra.

Debido a la rapidez de endurecimiento de los concretos poliméricos se pueden
lograr altas resistencias en poco tiempo. Dado que el CP es mas ligero que el
concreto hidraulico los elementos prefabricados son favorecidos al tener menores
tamanos y espesores. Esta ligereza los hace competitivos, compensando el mayor
precio con menores costos de transporte y de colocacién. No obstante, es
importante tener en cuenta las posibles deformaciones residuales durante su
endurecimiento, asi como el tiempo de polimerizacion, que permita su colocacién
sobre todo en grandes cantidades [5].

La elaboracion de concreto polimérico sigue los procedimientos estandar en
cuanto a equipos de mezclado y compactacion. En la Tabla 1.1 se muestran las
propiedades del concreto polimeérico y su comparacion con el concreto hidraulico.
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Tabla 1.1 Propiedades del concreto polimérico e hidraulico [6].

Propiedad Concreto Concreto
P Hidraulico Polimérico
Peso volumétrico (Kg/m?3) 2200 — 2400 1500 — 2400
Resistencia a | .,
esis e2n0|a a la compresion 100 — 600 600 — 1800
(Kg/cm?)
Resi ia a la flexié
eS|ste2nC|a a la flexion 643 140 — 280
(Kg/cm?)
Resi 2 4 la tensié
eS|ste2nC|a a la tensién 6.1—428 103 — 172
(Kg/cm?)
Modulo de elasticidad
(x10°Kg/cm?) 0.05-0.3 0.4 -0.45
1A 0,
Absorcion de agua (% en 4-10 03-1
peso)
Relacion de Poisson 0.10-0.20 0.35
Coeficiente de dilatacién (x10- 1.5a 2.5 veces el del
oo 7-14 o
/°C) concreto hidraulico

Los valores de la resistencia a la compresion de concretos poliméricos han
alcanzado 150 MPa. La variacion de estos valores depende del tipo de resina
utilizada (por ejemplo poliéster y epoxi) y del tipo de agregados utilizados en la
elaboracién (arena silice, carbonato de calcio, marmol etc.) asi como las
concentraciones utilizados. Otra variable que afecta los valores de la resistencia a
la compresién es el porcentaje y tipo de fibra de refuerzo, esto debido a la
compatibilidad matriz-fibra.

La resistencia a la flexion también se ve afectada por las variables anteriormente
mencionadas. Se han alcanzado valores de 45 y 50 MPa para concretos
elaborados con resina epoxi y poliéster respectivamente. Estos valores dependen
de la concentracion y propiedades de los componentes utilizados (agregados
minerales, fibras y resinas).

1.3 CONCRETO REFORZADO CON FIBRAS

Desde la antigtiedad, las fibras se han utilizado para reforzar materiales fragiles.
La paja se utiliz6 para reforzar ladrillos cocidos al sol, y el pelo de caballo para
reforzar mortero de albanileria y yeso. En la actualidad el uso de fibras naturales
como el sisal, coco, bagazo de cafna, platano, palma, etc., se limitan a la
produccion de telas, cuerdas, esteras, etc. [7].
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Las fibras naturales disponibles en determinadas areas geograficas se pueden
utilizar eficazmente como refuerzo del concreto. Existe una amplia gama de
materiales de ingenieria (incluyendo ceramica, plasticos, cemento, yeso,
concretos, etc.) que incorporan fibras para mejorar las propiedades. Las
propiedades mejoradas incluyen resistencia a la traccion, control de la
compresion, durabilidad, resistencia a la fatiga, resistencia al impacto y a la
abrasion, la contraccion, la expansion, la estabilidad térmica, y resistencia al
fuego.

Algunas de las propiedades que se mejoran al adicionar fibras a los concretos
hidraulicos son la resistencia a la traccion, a la compresion, médulo de elasticidad,
durabilidad, fatiga, resistencia al impacto y a la abrasion, estabilidad térmica y la
resistencia al fuego. Ademas, del mejoramiento en la tenacidad, principalmente
después del agrietamiento. Se obtiene un mejor control y distribucion de grietas,
con reducciones en el ancho de la fisura [7]. Los beneficios que las fibras
proporcionan en resistencia a la tensién y tenacidad, hacen que el concreto se
utilice en losas de aeropuertos y carreteras, en la reparacion de piezas con
problemas de cavitacion, en depdsitos, muelles y rompeolas.

Las fibras se utilizan con éxito para hacer laminas delgadas de cemento, que son
colocadas en paredes y techos. Cabe mencionar que los productos hechos con
cemento Padrtland y fibras naturales, tales como la fibra de coco, sisal, bagazo de
cafia, bambu, yute, madera y fibras vegetales, han sido probados con éxito y
utilizados en los edificios en al menos 40 paises diferentes [10-12]. No obstante,
una limitante es la durabilidad. Estudios recientes indican que la adicién de fibras
naturales a concretos hidraulicos disminuye ligeramente la resistencia a la
compresion, pero la resistencia a la traccion, a la flexion y la tenacidad son
sustancialmente incrementados [7].

Existe muy poca informacion sobre concretos poliméricos que incorporen fibras
(naturales o sintéticas). Algunos estudios reportan el uso de fibras de vidrio,
carbono, boro, asi como de fibras naturales como coco o bagazo de cafia [7, 8].
Se ha reportado que las fibras de vidrio cortas o las fibras de carbono mejoran las
propiedades de fractura.

Para concretos poliméricos que utilizan resina poliéster, el uso de pequefas
concentraciones de fibras asegura una mezcla con una distribucion homogénea de
las fibras. Se estima que hay una concentracion optima de fibra en funcion del
contenido de resina. En concretos con fibras de vidrio como refuerzo y silano
como agente de acoplamiento se mejora en un 95% la resistencia a la flexion.
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1.4 RESINA POLIESTER INSATURADA

La matriz de un material compuesto forma una fraccion del volumen total
de un compuesto de polimeroy tiene una serie de funciones criticas; mantiene
unidos a los refuerzos, da la forma al composito y transfiere la carga aplicada a las
fioras o particulas de refuerzo, protege alas fibras de refuerzode Ila
degradacion, debido a la abrasion o ataque del medio ambienta. Contribuye
significativamente alas propiedades mecanicas de los compuestos de
polimeros estructurales, ya que actla para resistir la deslaminacion entre capas de
refuerzos y para inhibir el pandeo de la fibradurante la compresion. Los
termoplasticos solo se utilizanen ciertas aplicaciones, por lo que
constituyen un sector relativamente pequefio del mercado de compuestos
estructurales. Las matrices utilizadas para materiales compuestos estructurales
son principalmente plasticos termoestables, tales como resinas de poliéster,
resinas epoxi, resinas fendlicasy resinas de éster vinilico. Las resinas de
poliéster son los sistemas de resina mas ampliamente utilizados. Los sistemas
termoplasticos generalmente consisten en mezclas liquidas de reactantes de
masas molares relativamente bajas, tales como mondémeros y/o prepolimeros,
que polimerizan por calentamiento o por catdlisis para formar polimeros altamente
reticulados [13].

Para la polimerizacion del concreto se requiere de un iniciador de radicales libres,
tal como un perdxido organico. Con el cual se lleva a cabo la reaccion de
reticulacion entre el polimero insaturado y el monémero insaturado.

La resina poliéster estd formada por cinco uniones: un propilenglicol unido a un
acido fumarico unido a un propilenglicol unido a un acido ortoftalico y este a su vez
unido a un propilenglicol (Figura 1.1).

ﬁ ﬁ CH3 |c|>
T o—¢ C—O—CHz—c—o—c>C=C<H CH,
H C—0—CH,

c—+

11 |

H

Figura 1.1. Resina poliéster insaturada

El anhidrido maleico se incorpora en la cadena principal de poliéster y, a
continuacion isomeriza para proporcionar eésteres fumarato (comunmente conocido
como poliésteres insaturados). En la mayoria de los casos, el polimero se disuelve
en estireno para proporcionar una solucién que tendra una viscosidad entre 200-
2000 cP. Otros monomeros vinilicos reactivos, tales como vinil-tolueno, ftalato de
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dialilo, metacrilato de metilo puede ser utilizado para obtener las propiedades
especificas. La viscosidad es de suma importancia para la polimerizacion a través
de radicales libres. La resina se coloca en un molde antes de la reaccion de
reticulacion entre el polimero insaturado y el mondmero insaturado. El "curado” es
una reaccion de reticulacién de la cadena, es decir, es la conversion de la solucion
de baja viscosidad en un plastico termoestable tridimensional. Esto se conoce
como la cura de la resina.

El uso de estas resinas es principalmente por su bajo costo. Mientras que los
parametros de procesamiento pueden afectar esto, los costos de las materias
primas tienden a limitar el tipo de poliésteres insaturados seleccionados.

De acuerdo con su origen quimico las resinas se clasifican en:

e Resinas de poliéster ortoftélicas, a base de anhidrido ortoftélico. De uso
general en ambientes no agresivos.

Resinas de poliéster isoftalicas estan basadas en &cido isoftalico y
anhidrido maléico. La incorporacion de &cido isoftalico crea una resina de
alto peso molecular con buena resistencia quimica y térmica, buen
desempefio mecanico, son resistentes al agua y a agentes quimicos, e
inertes biolégicamente.

Resinas poliéster isoftalicas con neopentil glicol (ISO-NPG). Alta resistencia
quimica y al ambiente.

Resinas vinil éster, a base de resinas epoOxicas modificadas con
componentes vinilicos. De excelente resistencia quimica y a altas
temperaturas.

Resinas bisfendlicas, modificadas con bisfenol. De muy alta resistencia
guimica, excelente estabilidad hidrolitica y a altas temperaturas.

Las propiedades especificas tales como la flexibilidad, propiedades térmicas,
ignifuga, y la hidrofobicidad puede ser alteradas mediante la variacion del tipo de
alcohol dihidrico/resina epoxi utilizada o variando la proporcion de &cido
fumarico/saturados.

Uno de los problemas asociados con el uso de resinas de poliéster es que se
contraen volumétricamente aproximadamente 6 a 8% durante el curado. Esto crea
problemas en la fabricacion de una superficie de alta calidad y/o mantener la
estabilidad dimensional. Aditivos de bajo perfil ofrecen una solucién Unica para
este problema en el tratamiento a temperaturas elevadas.

Las propiedades mecanicas son a menudo el factor critico en la seleccion de una
resina de poliéster para una aplicacion especifica. Mas aun, las propiedades
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fisicas de los compuestos de poliéster son predominantemente controladas por el
refuerzo. Las propiedades fisicas de la resina de poliéster no afectan el
rendimiento, durabilidad y propiedades térmicas. Ejemplos representativos de
resinas de poliéster se muestran en la Tabla 1.2 [14-16].

Tabla 1.2. Propiedades mecéanicas de resinas de poliéster.

Material Dureza Resistencia Moédulo Elongaciéon Resistencia Modulo Resistencia

Barcol alaTension de ala Flexion de ala
(MPa) Tension (%) (MPa) Flexién  Compresion
(GPa) (GPa) (MPa)
Ortoftalica ... 55 3.45 2.1 80 3.45
Isoftalica 40 75 3.38 3.3 130 3.59 120
BPA 34 40 2.83 1.4 110 3.38 100
fumarato
Cloréndico 40 20 3.38 120 3.93 100
Vinil Ester 35 80 3.59 4.0 140 3.72

1.5 FIBRAS DE LUFFA

Los materiales compuestos reforzados con fibras naturales son cada vez mas
estudiados por la ciencia e ingenieria de materiales, debido primordialmente a la
sustitucion de fibras sintéticas como las de vidrio, entre otras. Las fibras por su
origen natural son un recurso ambientalmente limpio, renovable y biodegradable.
Razon por la cual muchas industrias se estan interesando en su uso, aunado a la
presion por parte de los legisladores para sustituir los refuerzos comunes como la
fibra de vidrio [15].

Para el uso de fibras naturales como relleno en materiales compuestos se deben
contemplar en primera instancia las propiedades fisicoquimicas de las fibras,
incluidas la estructura quimica y la polaridad. Las interfaces matriz-fibra que se
desarrollan son por lo general débiles. Interfaces débiles generan una
transferencia de carga deficiente a las fibras y, de hecho, el comportamiento
mecanico de muchos materiales compuestos reforzados con fibras naturales se
caracteriza por niveles de resistencia a la tensién por debajo de lo esperado
tedricamente.

Se pueden lograr mejores interfaces mediante la modificacion quimica de las
fibras o por tratamiento quimico de la superficie de las fibras. Estas opciones
pueden ser poco atractivas, sobre una base de costos, debido al aumento de
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costo significativo que puede resultar de la utilizacion de productos quimicos en la
fabricacion de estos compuestos. Sin embargo, los beneficios del uso de fibras
naturales en materiales compuestos podrian superar cualquier desventaja.

Diversas fibras naturales y su influencia en las propiedades mecéanicas de
materiales compuestos han sido estudiadas. Una fibra natural que ha captado la
atencion de los investigadores es la de Luffa, esto debido a las propiedades
fisicoquimicas que presenta. Las fibras de Luffa se componen principalmente de
celulosa (54.2%) y lignina (15.1%), proviene de una planta subtropical de la familia
Cucurbitacea, que produce una fruta con un sistema vascular fibroso de tamafos
entre 15 cmy 1.5 m, y con un didmetro promedio de 8 a 10 cm. [15]. Es abundante
en China, Japon y otros paises de Asia, América Central y del Sur.

La estructura del sistema fibroso vascular de las esponjas secas se puede dividir
en dos regiones muy diferentes. Un ndcleo central con una estructura parecida a
un nido de abeja (Figura 1.2a) y las partes exteriores en las que las fibras estan
dispuestas en una matriz multidireccional que forman una estera natural (Figura
1.2b).

Figura 1.2. Fibras de Luffa.

En la Tabla 1.3 se muestran las propiedades de la Luffa.

Tabla 1.3. Propiedades de fibra de luffa.

Propiedad Valores
Capacidad de absorcion de agua 13.6
desionizada (g/qg)

Area superficial (m?/g) 123.0
Resistencia a la tension (MPa) 21.3+6.6
Modulo de elasticidad (GPa) 0.8+0.3

Porcentaje de elongacion (%) 45+0.4
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El estudio de la influencia de fibras naturales en las propiedades de materiales
compuestos a base de resina se encuentra en sus primeras etapas. Una de las
principales caracteristicas que se estudia es el comportamiento frente a la
intemperie, ya que las fibras naturales absorben facilmente humedad. Los
resultados y los valores obtenidos de distintos ensayos mecénicos muestran que
la fibra de Luffa (sin tratamiento superficial) tiene un alto potencial como material
de refuerzo en materiales compuestos hibridos [16].

1.6 RADIACION GAMMA

La radiacion ionizante directa consta de particulas cargadas, como los electrones
energeéticos, positrones, protones, particulas alfa, mesones cargados, muones y
iones pesados. El limite energético inferior para la radiacion ionizante suele
situarse en 10 keV. Este tipo de radiacion ionizante interactlia con la materia sobre
todo mediante la fuerza de Coulomb, que les hace repeler o atraer electrones de
atomos y moléculas en funcion de sus cargas.

La radiacion ionizante indirecta es producida por particulas sin carga. Los tipos
mas comunes de radiacién ionizante indirecta son los generados por fotones con
energia superior a 10 keV (rayos X y rayos gamma) y todos los neutrones.

La radiacion gamma es radiacién electromagnética emitida por un nucleo cuando
experimenta una transicion de un estado de energia mas alta a un estado
energético mas bajo. El nUmero de protones y neutrones del nucleo no varia en
estas transiciones. Los rayos gamma se emiten a menudo inmediatamente
después de una desintegracion alfa o beta.

Los rayos gamma también pueden ser el resultado de la captura de un neutrén y
de la dispersion inelastica de particulas subatémicas por nucleos. Los rayos
gamma mas energéticos se han observado en los rayos césmicos. En la Figura
1.3 se representa el esquema de desintegracién del cobalto 60 (°°Co). Muestra
una cascada de dos rayos gamma emitidos para transformarse en niquel 60 (®°Ni),
con energias de 1,17 MeV y 1,33 MeV, después de la desintegracién beta del
60Co.
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Figura 1.3. Esquema de desintegracion radiactiva del ®°Co.

Los fotones de los rayos X y gamma interactan con la materia y causan
ionizacion de tres maneras diferentes, como minimo:

a) Los fotones de energia mas baja interactian sobre todo el material mediante el
efecto fotoeléctrico (Figura 1.4), por el que el fotdn cede toda su energia a un
electron, que entonces abandona el atomo o molécula. El foton desaparece.
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Figura 1.4. Efecto fotoeléctrico.

b) Los fotones de energia intermedia interactian fundamentalmente mediante el
efecto Compton (Figura 1.5), en virtud del cual el fotén y un electrén colisionan
esencialmente como particulas. El foton continla su trayectoria en una nueva
direccién con su energia disminuida, mientras que el electrén liberado parte
con el resto de la energia entrante (menos la energia de unién del electrén al
atomo o a la molécula).


http://es.wikipedia.org/wiki/Archivo:Photoelectric_effect.png

23

Figura 1.5. Efecto Compton.

c) La produccion de pares (Figura 1.6) s6lo es posible con fotones cuya energia
sea superior a 1,02 MeV. EIl foton desaparece, y en su lugar aparece una
pareja electron-positron (este fendmeno soélo ocurre en la proximidad de un
nacleo, por consideraciones de conservacion del momento cinético y de la
energia). La energia cinética total del par electron-positron es igual a la energia
del fotdbn menos la suma de las energias de la masa residual de electron y
positron (1,02 MeV).

Estos electrones y positrones energéticos se comportan entonces como
radiacion ionizante directa. A medida que pierde energia cinética, un positron
puede llegar a encontrarse con un electron, y las particulas se aniquilaran
entre si. Entonces se emiten dos fotones de 0,511 MeV (por lo general) desde
el punto de aniquilacion, a 180 grados uno de otro. Con un foton dado puede
ocurrir cualquiera de estos supuestos, salvo que la produccion de pares solo
es posible con fotones de energia superior a 1,022 MeV. La energia del foton
y el material con el que interactia determinan qué interaccion es la mas
probable [22-26].

Figura 1.6. Formacion de pares.
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1.6.1 Efectos de la radiacion gamma en polimeros

Cuando se somete un polimero a la accion de radiaciones ionizantes se producen
efectos fisicos y quimicos que dependen en su intensidad de la dosis aplicada y
de la naturaleza de los polimeros en cuestion. La ventaja de trabajar con
polimeros es la gran sensibilidad a cambios en los enlaces quimicos,
obteniéndose materiales con propiedades diferentes en: cristalinidad, densidad,
coeficiente de expansion térmica, médulo de elasticidad, permeabilidad, asi como
la resistencia a la corrosion, a la abrasion y a disolventes.

La irradiacion de polimeros por rayos gamma, produce diferentes efectos en las
cadenas que los constituyen, como la formacion de enlaces entre cadenas (cross-
linking), rotura de cadenas (chain scission), dafio en regiones cristalinas,
desprendimiento de radicales que integran las unidades monomeéricas u oxidacion
e inclusive la modificacion del peso molecular de algunos polimeros por cambios
en propiedades fisicas y quimicas. En general, todos estos mecanismos
contribuyen, en mayor o en menor medida, a modificar el comportamiento
mecanico de los polimeros. La influencia de cada proceso depende no sélo de la
estructura quimica de la muestra y la dosis de radiacion absorbida por ella, sino
también de la tasa de dosis, de la atmosfera y la temperatura a la cual se realiza la
irradiacion y del tratamiento post-irradiacion [27-28].

Los efectos de la irradiacion sobre los polimeros suelen evaluarse a través de la
estructura quimica de la muestra irradiada (mediante el andlisis de la distribucién
de pesos moleculares, el aumento de las ramificaciones de las cadenas, del mayor
reticulado de la muestra, etc.), y de su comportamiento mecanico. Las
propiedades mecanicas que suelen consignarse como parametros caracteristicos
de las modificaciones microestructurales debidas a la irradiacion son la tension, la
deformacion méaximay la deformacion a la ruptura.

Los cambios en las propiedades de un polimero después de la irradiacion, se
deben primeramente a la reordenacién geométrica de su estructura de enlace.
Algunas propiedades mecanicas se pueden explicar en funcion de la rigidez de las
cadenas que tiende a evitar que estas se deslicen sobre otras como consecuencia
de la orientacion de las cadenas laterales, induciendo un cierto grado de
cristalinidad.

La irradiacion puede constituir un efecto beneficioso para un polimero si se desea
incrementar el grado de polimerizacion o el reticulado de la estructura
macromolecular [29-31].
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1.7 PROPIEDADES DE RESISTENCIA EN COMPRESION Y EN FLEXION

Cuando un material se somete a esfuerzos o cargas se recomienda conocer sus
propiedades, de tal forma que los esfuerzos no sean excesivos y no llegue a
fracturarse. Se pueden aplicar cargas de: Tension, compresion y de corte
(Cizalladura).

La resistencia de un material depende de su capacidad para soportar una carga
sin deformacién excesiva o falla. Con la aplicaciéon de fuerzas de compresion se
pueden determinar la relacion entre el esfuerzo normal promedio y la deformacion
normal unitaria. Para esto se prepara una probeta de tamafio estandar y se le
aplica una fuerza compresiva que contrae a la probeta a lo largo de la direccién de
la fuerza. La resistencia a la compresion se lleva a cabo en cubos de 5 cm y se
expresa en kilogramos por centimetro cuadrado (Kg/cm?).

La resistencia a la flexion es una medida de la resistencia a la falla por momento
de una viga. Se mide mediante la aplicacion de cargas a vigas de seccion
transversal. La resistencia a la flexion (también llamado modulo de rotura) es entre
10y 20% de la resistencia a la compresion.

Los conceptos de esfuerzo y deformacion dan cuenta de las propiedades elasticas
de los sélidos. El esfuerzo es la fuerza que actia sobre el objeto por unidad de
area transversal. La deformacién es una medida del grado en que se deforma el
cuerpo. Se ha encontrado que para esfuerzos lo suficientemente pequerios, el
esfuerzo es proporcional a la deformacion.

Cuando un material se somete a una fuerza de tension uniaxial, se puede o no
producir una deformacion. Si el material vuelve a sus dimensiones originales
cuando se deja de aplicar la fuerza se dice que el material ha sufrido una
deformacion elastica. Si el material es deformado hasta el punto que no se pueden
recuperar sus posiciones originales, se dice que ha experimentado una
deformacion plastica [20].

La constante de proporcionalidad depende del material deformado y de la
naturaleza de la deformacion. Dicha constante de proporcionalidad es el Médulo
de Elasticidad, definido como:

M6dulo elastico = —=L2r=2 (1)

deformacion
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Definiendo el esfuerzo como la razon de la fuerza externa (F) y area de la seccion
transversal (Ao), y la deformacion como la razén de cambio en la longitud (AL) y la
longitud inicial (Lo). Entonces el Modulo de Young (y) se define como:

. Fy
gzfuerzo de tension fAp (
— 2)

deformaciionde tensiin ﬂ'{.’in

'}ul' =
Las ecuaciones (3) y (4) se utilizan para calcular el esfuerzo de compresion (o) y
la deformacion (€) respectivamente.

== ....(3)

Debido a que la deformacién es una cantidad adimensional, entonces el Modulo
de Young tiene unidades de fuerza por unidades de area. Si se aplica un esfuerzo
lo suficientemente grande, es posible exceder el limite elastico. Cuando el
esfuerzo excede el limite elastico, el cuerpo se deforma permanentemente y no
regresara a su forma original después de quitar el esfuerzo. El material se deforma
hasta un maximo, denominado punto de ruptura (Figura 1.7). Entre el limite
elastico y el punto de ruptura tiene lugar la deformacion plastica.

Un material es ductil si soporta una gran deformacion plastica. Un material es fragil
cuando el punto de ruptura ocurre poco después del limite elastico [21].

FIA

Comportamiento plastico

Punto de ruptura

Comportamiento elastico

Al/Lg
Figura 1.7. Comportamiento elastico y plastico de un material.

En un diagrama esfuerzo vs deformacion (Figura 1.8) se presentan las siguientes
zonas:
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Esfuerzo

Deformacion ' £
Figura 1.8. Curva esfuerzo vs deformacion.

e El limite de proporcionalidad: corresponde al maximo esfuerzo aplicado hasta
que la deformacién deja de ser lineal al esfuerzo, indicada en la Figura 1.8 por
la ordenada del punto P.

e El limite elastico: se conoce como el esfuerzo maximo para el que no existe
deformacion permanente en un material, éste valor corresponde a la ordenada
de un punto que es casi coincidente con P, dado que para muchos materiales
estos dos valores son casi idénticos, el limite de proporcionalidad y el de
elasticidad se consideran sinonimos. Cuando estos valores son
apreciablemente diferentes, con frecuencia el limite elastico es mayor al de
proporcionalidad.

e La zona elastica: es aquella area de la curva que va desde el origen hasta el
limite de proporcionalidad, indicada en el grafico como zona sombreada. La
pendiente de la linea en esta region, se denomina el médulo de elasticidad.

e La zona plastica: es aquella area de la curva que va desde el limite de
proporcionalidad hasta el punto de ruptura.

e La resistencia de ruptura corresponde al esfuerzo en el que el material se
fractura, indicado en el grafico por la ordenada del punto R [22].

1.8 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

La microscopia electrénica de barrido (SEM) es utilizada como una de las técnicas
mas versatiles en el estudio y analisis de las caracteristicas micro-estructurales de
objetos sélidos. La microscopia electronica debe trabajar en un sistema de vacio
tal que permita el viaje del haz de electrones a través de la columna. Las
interacciones del haz de electrones en la muestra (Figura 1.9) pueden dar
informacion sobre la composicion del espécimen, topografia, cristalografia,
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potencial eléctrico, campo magnético local, etc. En el SEM las interacciones con la
muestra puede dar lugar a:
a) Fendomenos de dispersion elastica que afectan las trayectorias del haz de
electrones dentro del espécimen sin alterar la energia cinética de los
electrones. La dispersion elastica es responsable del fenémeno de
retrodispersion electrénica.

b) Eventos de dispersion inelastica, provocan diferentes tipos de sefales
como resultado de la pérdida de energia o transferencia de energia a los
atomos de la muestra que conducen sefales como electrones secundarios,
electrones Auger, rayos X.

Rayos X HAZ INCIDENTE Electrones retrodispersos
( dr"dlll‘;l'rl‘ﬂltvn. Numero atémico ¥ topografia
Informaciénde la
composicion dentro
del espesor
Catodoluminiscencia

Electrones secundarios

Electrones Auger
Analisis quimico
superficial
h}]l]ES‘TRA C'ormente eléctrica
-| ! de la muestra

28
i
Electronesdifractados

¥ Electronestransmitidos

Figura 1.9. Interaccién del haz de electrones con la muestra.

La imagen topografica es una contribucién principalmente de los electrones
secundarios los cuales cuentan con una energia menor a 50 eV [35] La sefial de
electrones retrodispersos (BSE) son una respuesta a dispersiones elasticas. Una
fraccién de ellos al incidir en una superficie plana son expulsados a través de la
misma superficie por la que penetraron. Los electrones BSE responden a la
composicion elemental de la muestra (contraste por nimero atémico), superficial
local de diversos angulos (topografia o contraste de la forma), cristalografia
(conduccién de electrones), y campos magnéticos internos (contraste
magneético)[35-37].

Durante la dispersion inelastica del haz de electrones, los rayos X pueden estar
presentes por dos procesos distintos: a) proceso continuo de R-X o0
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Bremsstrahlung y b) procesos de ionizacion de las capas internas. Los niveles de
energia de las capas varian en una forma discreta respecto al nUmero atémico.

Los electrones Auger son parte de la emision del espectro de los electrones
secundarios. Cuando la capa interna de una &tomo es ionizada, la siguiente capa
de transicion baja su excitacion emitiendo un rayo —X caracteristico 6 provoca la
salida de otro electron de una capa mas externa, éste sera designado como un
electron Auger [37,38].

1.9 DIFRACCION DE RAYOS X

Los rayos X son radiacion electromagnética de la misma naturaleza que la luz
pero de longitud de onda mucho mas corta. Tienen longitudes de onda en el rango
0.5 - 2.5 A mientras que la luz visible en el de 6000 A. Los rayos X se producen
cuando una particula cargada eléctricamente con suficiente energia cinética es
frenada. Los electrones son las particulas utilizadas habitualmente y la radiacion
se obtiene en un dispositivo conocido como tubo de rayos X que contiene una
fuente de electrones y dos electrodos metalicos. El alto voltaje entre los electrodos
dirige los electrones hacia el anodo, o blanco, y al golpear sobre él con una
elevada velocidad producen R-x en el punto de impacto que se irradian en todas
direcciones. La mayor parte de la energia cinética de los electrones que golpean el
blanco se convierte en calor y inicamente menos de un 1% se transforma en R-X.

Algunos fotones del haz incidente son desviados sin pérdida de energia,
constituyen la radiacion dispersada exactamente con la misma longitud de onda
que la radiacion incidente (es la que origina el fenémeno de la difraccién). Otros
fotones son dispersados con una pequefia pérdida de energia: constituyen la
radiacion Compton con una longitud de onda ligeramente mayor que la radiacion
incidente.

Los fotones pueden sufrir una serie de choques inelasticos al incidir sobre un
blanco y su energia incrementa la temperatura de la muestra. Ademas la energia
de un fotén de R-X puede arrancar un electrén de las capas internas de un atomo
en la muestra. La fluorescencia sucede cuando este atomo puede volver a su
estado de minima energia emitiendo un fotén de R-X con una longitud de onda
caracteristica de ese elemento [39].

Una red cristalina se puede considerar como una familia de planos que se
extiende a través de los atomos que la forman. Estos planos se especifican
cristalograficamente mediante un conjunto de tres numeros (hkl), llamados indices
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de Miller. La radiacion ondulatoria incidente se supone que es reflejada por estos
planos. El espaciado entre un conjunto de planos adyacentes, dhkl [con indices de
Miller (hkl)], se puede calcular a partir de la relacion de Bragg:

n-A= 2-dhkl-sen 6 (5)
donde n es el numero de orden (0, 1, 2, 3, ..), A es la longitud de onda de los rayos

Xy B8 es la mitad del angulo que forman el haz incidente y el difractado (Figura
1.10).
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Figura 1.10. Difraccion de los rayos X por los planos de un cristal.
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Cada conjunto de planos da lugar a una serie de datos de difraccion, a partir de
los cuales pueden determinarse las distancias entre ellos [40].

En un difractdmetro convencional la muestra se mantiene en posicion horizontal y
se rota para minimizar los efectos de orientacion preferente y favorecer la
orientacion de los cristales al azar. El porta muestras convencional tiene una
profundidad de 1 mm y es adecuado para muestras del orden de gramos. El porta
muestras de bajo fondo es un cristal de Si con una cavidad de 50 micras para
pequefias cantidades de muestra. El porta muestras de retrocarga permite
minimizar los efectos de orientacion preferente [41].

Un difractograma de R-X recoge los datos de intensidad en funcion del angulo de
difraccion (20) obteniéndose una serie de picos. Los datos mas importantes
obtenidos a partir de un difractograma son los siguientes:
¢ Posicion de los picos expresada en valores de ©, 26.
e Intensidad de pico. Las intensidades se pueden tomar como alturas de los
picos. Al pico mas intenso se le asigna un valor de 100 y el resto se re-
escala respecto a éste.
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e Perfil de pico. Aunque se utiliza menos que los anteriores la forma de los
picos también proporciona informacion util sobre la muestra analizada.

El espaciado se puede medir de manera mas precisa y es reproducible en
diferentes muestras salvo que contengan impurezas que formen disoluciones
sélidas. Las intensidades son mas dificiles de medir cuantitativamente y a menudo
varian de muestra a muestra especialmente si se produce el fendmeno de
orientacién preferente. En conjunto los valores d-I de una fase cristalina
constituyen una huella dactilar de esa fase y hacen esta técnica especialmente (util
en la identificacion de fases cristalinas.

Una fase cristalina siempre produce un patron de difraccion caracteristico, bien
esté en estado puro o como constituyente de una mezcla. Este hecho es la base
para el uso de la difraccibn como método de andlisis quimico. El analisis
cualitativo se realiza mediante la identificaciéon del patrén de esa fase. Para la
identificacion cualitativa se usan base de datos, las cuales contienen los d-I
ademas de informacion cristalogréafica y bibliografica para gran cantidad de fases
cristalinas de materiales inorganicos, minerales, productos farmacéuticos, etc. En
una mezcla de compuestos cada fase cristalina presente va a contribuir al patron
de difraccién de R-X global.

Si se conocen los valores de los angulos de Bragg (o de manera equivalente el
espaciado) y los valores de hkl de las reflexiones de un difractograma, es posible
obtener las constantes de celda. Para obtener los pardmetros de celda es
necesario lograr el indexado del patron de difraccién: asignacién de indices de
Miller a todas las reflexiones del difractograma.

Los métodos de analisis cuantitativos basados en la difraccion de R-x pueden
clasificarse en dos grandes grupos: métodos que emplean picos seleccionados y
meétodos que utilizan todo el difractograma.

Dentro de los métodos basados en picos seleccionados se encuentran:

e Meétodo de difraccion-absorcion: se basa en la relacion de intensidades de
un pico en la fase pura y en la mezcla. Requiere el conocimiento de los
coeficientes de absorcion de la fase pura y de la mezcla, si no se conocen
es posible preparar una curva de calibrado.

e Método de la adicidbn estandar: en la mezcla debe existir una fase de
referencia (i) con un pico no solapado con ningun pico de la fase a analizar
(j). La metodologia consiste en la adicion de una cantidad conocida de fase
pura j.
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e Meétodo del estandar interno: en este método la intensidad integrada de un
pico de la fase analizada se compara con la intensidad de un pico de una
fase afiadida en proporciones conocidas [42].

1.10 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

La region del infrarrojo del espectro corresponde a frecuencias localizadas en el
intervalo 10 - 102 cm; que corresponden a energias entre 1.1 y 11 kcal/mol. Los
fotones que transporta la radiacion infrarroja no tienen energia suficiente para
provocar transiciones electronicas pero si pueden conseguir vibraciones de los
enlaces covalentes de las moléculas organicas.

Los &tomos no se encuentran estaticos dentro de una molécula sino que estan en
movimiento constante unos respecto a otros, vibrando en torno a los enlaces que
los unen a frecuencias constantes. A medida que los &tomos se acercan unos a
otros las fuerzas de repulsion aumentan y conforme se separan las interacciones
de atraccion disminuyen; provocandose un movimiento de alargamiento y
compresion alternante (Tension simétrica o asimétrica: Figura 1.11).

modo de vibracidon de tensién:

simétrico asimétrico

Figura 1.11. Tensién simétrica y asimétrica.

Cuando dos atomos de masa atémica diferente estan unidos por un enlace, el
atomo ligero se aleja mas que el de mayor masa. La absorcién de energia
infrarroja da por resultado un aumento en la frecuencia de vibracion. Para una
molécula diatomica solo existe un modo vibracional de tension, pero si la molécula
esta constituida por mas de dos atomos puede haber dos modos vibracionales de
tensién, si se tiene en cuenta las posiciones relativas de dos atomos unidos a un
tercero.

Modo de flexion es cuando las vibraciones provocan un cambio en el angulo de
enlace. Si la flexion tiene lugar manteniendo los tres atomos implicados en un
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mismo plano, se pueden tener: a) Flexion simétrica en el plano (“scissors”): En
este modo de vibracion el angulo de enlace aumenta y disminuye porque los dos
atomos de los extremos se acercan o se alejan entre ellos (Figura 1.12); b) Flexién
asimétrica en el plano (“rock”): En esta vibracion el angulo de enlace aumenta y
disminuye porque el atomo central se acerca a uno de los dos extremos y por
tanto se aleja del otro, manteniéndose siempre los tres atomos en el mismo plano
(Figura 1.12).

Flexiones en el plano:

simétrica (scissors) asimétrica (rock)

Figura 1.12. Flexion simétrica y asimétrica en el plano.

Si la flexion coloca a los tres atomos fuera del plano original, se presentan dos
tipos de vibracion: a) Flexion simétrica fuera del plano (“twist”): el angulo de enlace
aumenta y disminuye porque los dos atomos de los extremos se acercan 0 se
alejan entre ellos (Figura 1.13); b) Flexiéon asimétrica fuera del plano (“‘wag”): el
angulo de enlace aumenta y disminuye porque el &tomo central se acerca a uno
de los dos extremos y por tanto se aleja del otro (Figura 1.13) .

flexiones fuera del plano:

simétrica (twist) asimétrica (wag)

Figura 1.13. Flexiones fuera del plano.

Cabe mencionar que una molécula absorbe luz infrarroja sélo cuando la energia
de los fotones es muy cercana a la diferencia de energia entre un estado
vibracional y el que le sigue en sentido ascendente. La inmensa mayoria de las
moléculas existen en el estado de mas baja energia y la absorcion de luz, que
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origina un espectro en el infrarrojo, es consecuencia de la elevacion de las
moléculas al estado mas alto siguiente.

La intensidad de la absorciéon de radiacién infrarroja tiene relacion directa con la
magnitud del momento dipolar de manera que cuanto mayor es el momento
dipolar mas intensa es la absorcién. Por ejemplo, la absorcion infrarroja de los
enlaces O-H es mas intensa que la de los enlaces C-H porque los enlaces O-H
son mas polares

En la zona del espectro con longitudes de onda comprendidas entre 1300-400 cm-
!, la asignacion de bandas de absorcion a determinadas vibraciones moleculares
es muy dificil de realizar. Esta zona se denomina huella dactilar, caracteristica de
cada compuesto, en la que pequefias diferencias en la estructura de la molécula
dan lugar a variaciones muy importantes en los maximos de absorcion [43-46].

Un espectrémetro por transformada de Fourier consta de tres elementos basicos:
una fuente luminosa, un interferometro de Michelson y un detector. En el
espectrometro un haz colimado, proveniente de una fuente que emite en toda la
region infrarroja, incide sobre un divisor de haz. El haz incidente se divide en dos
haces perpendiculares de igual energia, uno de los cuales incide sobre el espejo
movil y el otro sobre el espejo fijo. Los haces son reflejados por ambos espejos y
se recombinan al llegar al divisor de haz. Esto da lugar a una interferencia, la cual
puede ser constructiva o destructiva dependiendo de la posicién relativa del espejo
movil con respecto del espejo fijo.

El haz resultante pasa a través de la muestra, en donde sucede una absorciéon
selectiva de longitudes de onda vy, finalmente, llega al detector. La informacién
recabada por el detector se utiliza para obtener el interferograma, el cual es
digitalizado. Una computadora desarrolla el célculo aproximado de la transformada
de Fourier del interferograma [47].
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CAPITULO 2. DESARROLLO
EXPERIMENTAL



2.1 MATERIALES

Resina Poliéster
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La resina de poliéster insaturada isoftalica fue proporcionada por la empresa
Matexplas localizada en Porto Portugal, comercializada con el nombre A AROPOL
IS 4633. Las caracteristicas se muestran en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1. Propiedades de resina poliéster insaturado.

Propiedad Valores
Resistencia a la traccién, MPa 60

Médulo a la traccion, GPa 4.1
Elongacion a la ruptura, % 3.2
Resistencia a la Flexién, MPa 105
Modulo a la Flexién, GPa 3.8
Dureza Barcol 45

Arena Silice

La arena Silice utilizada en la elaboraciébn de los concretos poliméricos es

comercializada con el nombre SP55, con las siguientes caracteristicas.

Tabla 2.2. Composicion de la arena silice.

Composicién %
Sio2 99.00
Al203 0.40
TiO2 0.10
Fe203 0.07
K20 0.007
Na20 0.05
CaO 0.03
MgO 0.03

Tabla 2.3. Propiedades fisicas de la arena silice.

Propiedad Valores
Densidad aparente, (g/cm3) 1.56
Densidad de particulas, (g/cm?) 2.6
Dureza (escala de Mohs) 7.0

Diametro promedio D50, (um) 245
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Fibras de Luffa

Las fibras de Luffa utilizadas en la elaboracion de concretos poliméricos tienen un
diametro promedio entre 150-200 um con las siguientes propiedades.

Tabla 2.4. Propiedades de fibra de luffa.

Propiedad Valores
Capacidad de absorcién de agua 13.6
(desionizada), (9/9)
Area superficial, (m?/g) 123
Resistencia a la tension, (MPa) 21.3+£6.6
Médulo de elasticidad, (GPa) 0.86 £ 0.34
Porcentaje de elongacion, (%) 455 + 0.47

2.2 ELABORACION DE CONCRETOS POLIMERICOS

Las probetas de concreto polimérico se elaboraron con 70% de arena silice y 30%
de resina poliéster, asi como con tres diferentes porcentajes de fibra (0.3, 0.6 y 0.9
%). La Tabla 2.5 muestra los porcentajes de cada componente para la elaboracion
de los concretos poliméricos.

Tabla 2.5 Composicion de las mezclas de concreto polimérico en volumen.

Probeta Resina Arena Fibra

(Cdédigo)
L1 30.0 70.0 0.0
L2 30.0 69.7 0.3
L3 30.0 69.4 0.6
L4 30.0 69.1 0.9

Para el calculo de las concentraciones en gramos de cada componente se tomo
en cuenta el volumen de una probeta de 256 cm? (prisma de 4x4x16 cm). El molde
utilizado tiene una capacidad para elaborar 3 probetas, por lo que la base de
célculo fue de 768 cm?.
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Considerando la densidad de la arena silice de 2.6 g/cm3, para un 70% del
volumen total de tres moldes, se tiene entonces una masa de arena de:

Jei 70
768 em?) | 2.6 — (—)z 1397.7
( cm’) ( cma) 100 g

Mientras que el 30% del volumen total, para una densidad de 1.1 g/cm? de la
resina, significa una masa de resina de:

g 30
768 em?) 11— (—) = 253.4
( cm’) ( cmaj 100 g

Para los respectivos porcentajes de fibras de Luffa, se tiene:

e 0.3 % en volumen

g 0.3
768 em?) (0913 — (—) =21
(768 em®) ( cmaj 100 g

e 0.6 % en volumen

(768 cm?) [D.913 %} (E) =42g

e 0.9 % en volumen

g 0.9
768 em?) (0913 — (—) =63
( cm’) ( cma) 100 g

A continuacion se muestra la cantidad en peso de cada componente de acuerdo
los tipos de concretos elaborados.

Tabla 2.6 Composicién de las mezclas de concreto polimérico en peso (gramos).

Probeta Resina Arena Fibra

(Codigo)
L1 253.4 1397.7 0.0
L2 253.4 1395.6 2.1
L3 253.4 1393.5 4.2
L4 253.4 1391.4 6.3

Cabe mencionar que para comenzar la polimerizacion de la resina, se debe
agregar entre 1 y 2% en peso de perdxido de metil etil cetona por cada 100 g de
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resina. Es decir, para 253.4 g de resina se debe agregar entre 2.5 y 5 g de
peroxido.

Procedimiento de elaboracién

El proceso de elaboracion se realizé de acuerdo a los siguientes pasos:

~
*Pesar la cantidad de resina (253.4g).
*Pesar lag cantidades de Arena silice (1397.7g).
*Pesar lag cantidades de fibras de Luffa para las diferentes concentraciones.
S

*Mezclar la arena silice y laresina de poliéster hasta lograr homogeneidad (para concreto )
sin fibrag)

*Mezclar la arena silice y las fibras de luffa hasta lograr una adecuada dispersion de las
fibras. Posteriormente agregar la resina de poliester hasta alcanzar una mezcla
homogénea (para concreto con fibrag). Y.

\

*Conbase en la cantidad de resina agregar el 2% de catalizador v mezclar por un
minuto.

CATALIZAR

J

~
*Vaciar la mezcla en los moldes correspondientes de manera gradual, esto es, agregar una

cantidad suficiente para cubrir una tercera parte de la altura del prisma, apisonar esta
cantidad, agregar otra tercera parte, apisonar y agregar el resto del material para llenar el
moldey volvera apisonar.

S

~
*Se mantienen las probetas a 30°C durante 24 horas. Posteriormente se someten a un

tratamiento térmico de 4 horas a 80°C. El material aunque cura en 2 horas, es
TRATAMIENTO desmoldado a las 24 horas v esta listo para realizar las pruebas mecanicas o ser

TERMICO uradiadas.

J




40

2.3 RADIACION GAMMA DE CONCRETOS Y FIBRAS

Los concretos poliméricos y las fibras de Luffa fueron irradiados con rayos gamma
en el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ), en un irradiador
industrial JS-6500; el cual funciona con lapices de cobalto 60 (°°Co) con vida
media de 5.2 afios.

Para calcular el tiempo de residencia del concreto polimérico y de la fibra de
polipropileno en la camara de irradiacion, para alcanzar 50 y 100 kGy se utiliza la
férmula:

__ Dr

t= g (6)

Donde t = tiempo de residencia, Dr = dosis requerida, y Td = tasa de dosis.
Procedimiento de la irradiacion:

1. Concreto polimérico: etiquetar cada probeta con el numero de lote,
concentracion de fibra y dosis de radiacion gamma; posteriormente
introducirlas en la camara de irradiacion hasta alcanzar la dosis deseada (50 y
100 kGy).

2. Fibra de luffa: llenar 6 viales con fibra y etiquetar con la dosis de radiacién
gamma requerida (Figura 2.1). Introducir los viales en la camara de irradiacion
hasta alcanzar la dosis deseada (50 y 100 kGy).

Figura 2.1. Fibras de Luffa irradiadas.
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2.4 EVALUACION DE LA RESISTENCIA MECANICA

La evaluacion de la resistencia mecénica a la compresion de las probetas de
concreto polimérico se realiz6 en una Maquina Universal de Pruebas marca
ControlsMR  (Figura 2.2) con capacidad de 30 toneladas, localizada en el
Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de Materiales Avanzados (LIDMA) de la
Facultad de Quimica de la UAEM.

".'

Figura 2.2. Maquina Universal de pruebas.

La Maquina Universal de Pruebas esta equipada con un software para pruebas
mecanicas de cocnretos, que proporciona los datos y la grafica del ensayo de
compresion y Flexion.

El procedimiento para el ensayo de compresion fue el siguiente:

1. Lijar la superficie de la probeta hasta dejarla uniforme.

2. Establecer las condiciones del ensayo en el software de la Maquina
Universal de pruebas.

3. Colocar la probeta de concreto polimérico en el centro de la base de la
maguina de pruebas con el objeto de lograr una compresién uniforme.
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4. Accionar la maquina ejerciendo una carga gradual hasta llegar al punto de
fractura. Al llegar a dicho punto se guardan los datos del ensayo en la
carpeta predeterminada por el programa de la maquina (Figura 2.3).

Figura 2.3. Probeta de concreto polimérico sometida a un ensayo de compresion.

La Figura 2.4 muestra un ejemplo del panel de control de la Maquina Universal de
Pruebas, en donde se observan las condiciones de trabajo.

5 CONTROLS.  Control de médquina de ensayos, PAIMPC-2.

] G| [om[im || B[S a@ ] -~ wwanna [S5] @ [40]
s ] B ONTROLS
Velocidad enl_25 0 kat/s
fuerza = Cronometio [s]
7 [Gammen | | 00:00,0 Fo
Memoria | Velocidad i . L
, @ m:)lu:icizz 0,30 mm/ min . ) [Teset]

[ Limites

[X Limite superior de fuerza 25,000'¢
[ Limite inferior de fuerza 0,000 =
=]
, Hemoiia | P Limite superior de posicion 20,00 mm =
[ Limite inferior de posicion -400.00 mm |
| Rampas
Cédigo del ensayo

[ Posicion (mm]

[ Identificaciones generales

Hotor [ Manual |
= = . é.
Obra de procedencia Precaga  Asc. [RAMPAS] Desc Maicha Parada
Opasir : =
[Retorno Rapide | [Contiol E
Norma de aplicacian |EN-196-1 10,77 I
' (7] 2]
Desipeindsl [(Z]7]
Tipa de ensayo | Ensayo compres. cementos. ~| Manual Galta  Auto. )
Ensayo fuerza Ensayo posicidn

20 %

I Estado actual: Detenido » en espera . lLILI

Figura 2.4. Panel de control de Maquina Universal de pruebas.

La Tabla 2.7 muestra las condiciones del ensayo de compresién bajo la Norma de
aplicacién EN-196-1.
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Tabla 2.7 Condiciones de trabajo del ensayo en compresion.

Condiciones Valores
Tipo de ensayo Control
Velocidad, (mm/min) 1.25
Limite superior de fuerza, (ton) 25
Limite superior de posicion, (mm) 20

El procedimiento para el ensayo de flexion fue el siguiente:

1. Lijar la superficie de la probeta hasta dejarla uniforme.

2. Establecer las condiciones del ensayo en el software de la Maquina
Universal de pruebas.

3. Colocar la probeta de concreto polimérico en el centro de la base de la
maquina de pruebas con el objeto de lograr una compresién uniforme.

4. Accionar la magquina ejerciendo una carga gradual hasta llegar al punto de
fractura.

La Tabla 2.8 muestra las condiciones del ensayo de Flexion.

Tabla 2.8 Condiciones de trabajo del ensayo en flexion.

Condiciones Valores
Tipo de ensayo Control
Velocidad, (mm/min) 1.00
Limite superior de fuerza, (ton) 10
Limite superior de posicién, (mm) 20

Al final de cada ensayo de compresion y flexion se obtienen los datos y graficos de
la prueba.

2.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las fibras de Liffa fueron observadas en un microscopio electronico de barrido,
marca JEOL modelo JSM-6510LV (Figura 2.5) a un voltaje de 20 kV, el cual se
encuentra localizado en el Centro de Investigacién en Quimica Sustentable (CIQS)
de la Universidad Autbnoma del Estado de México. El equipo tiene una resolucién
de 3.0 nm y voltajes de aceleracion de 0.5 a 30 kV.
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Figura 2.5. Microscopio electrénico de barrido Marca JEOL Modelo JSM-6510LV.

2.6 DIFRACCION DE RAYOS X

Las fibras de Luffa sin irradiar e irradiadas fueron analizadas por difraccion de
rayos X en un difractometro marca BRUKER D8 ADVANCE (Figura 2.6),
localizado en el Centro de Investigacién en Quimica Sustentable (CIQS) de la
Universidad Autonoma del Estado de México.

Las condiciones de la prueba fueron: Potencia de tubo de 30 kV, Ventana de 5-
50°, y velocidad de 1°/min.

Figura 2.6. Difractometro BRUKER D8 ADVANCE.


http://www.bruker-axs.com/javasc#ipt:close();
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CAPITULO 3. ANALISIS DE
RESULTADOS



3.1 Evaluacién de propiedades mecanicas
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Mediante ensayos mecénicos se evaluaron las siguientes propiedades mecanicas.

I. Resistencia a la compresion

Il. Deformacién en el punto de cedencia en compresién

Ill. Resistencia a la Flexion

IV. Deformacion en el punto de cedencia en flexion

V. Mddulo de elasticidad
VI. Mdédulo de elasticidad dinamico
Las variables que se estudiaron fueron:

e Porcentaje en volumen de fibras de Luffa (0, 0.3, 0.6 y 0.9%)

e Dosis de radiacion gamma (50 y 100 kGy)

I. Resistencia ala compresién

En la Figura 3.1 se muestran las curvas esfuerzo-deformacién de concretos
elaborados con fibras de luffa sin irradiar que sirvieron para el analisis de

resultados de la prueba de compresion realizada a los concretos poliméricos.

La resistencia a la compresion de

los concreto poliméricos disminuye

gradualmente al incrementar el porcentaje de fibra de luffa no irradiada mostrando
una reduccion de hasta 30% para 0.9% de fibras respecto al concreto control. En
el Anexo B se presentan las curvas esfuerzo-deformacion de los diferentes

concretos estudiados.
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Figura 3.1. Curvas esfuerzo — deformacién de concretos poliméricos elaborados
con fibras de luffa sin irradiar.
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En la Figura 3.2 se muestran los valores de la resistencia a la compresion en
funcion de la dosis de radiacion y la concentracion de fibra de los cuatro diferentes
tipos de concretos poliméricos:

a)
b)
c)
d)

Control

Con fibras sin irradiar
Con fibras irradiadas
Con fibras e irradiados.

Se observan los siguientes comportamientos:

a)

b)

El concreto polimérico tomado como control (sin fibras y sin irradiacion),
presenta una resistencia a la compresién de 27 MPa. Este tipo de concreto
cuando se irradia a dosis de 50 y 100 kGy, incrementa la resistencia a la
compresion hasta un maximo de 27%. Este incremento puede atribuirse a
la modificacion que sufre la matriz polimérica debida a la radiacion gamma,
la cual promueve enlaces entre cadenas (crosslinking), reticulado del
polimero e incremento en el grado de polimerizacion.

Para concreto con fibras sin irradiar, se observa que conforme se
incrementa la concentracion de fibras, la resistencia disminuye
progresivamente. Siendo el menor valor para 0.9% de fibra, el cual es 29%
menor que el concreto tomado como control. Tal disminucion se puede
atribuir al débil enlace fibra-matriz debido a que la fibra de Luffa es
hidrofilica y la matriz del concreto por el contrario hidrofébica; este débil
enlace resulta en una transferencia de tensiones ineficaz hacia las fibras.
También se debe a la alta porosidad de las fibras, los poros actian como
fallas en el composito durante el esfuerzo de compresion, por lo que la
resistencia disminuye.
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Figura 3.2 Resistencia a la compresion de concretos poliméricos.

Los concretos con fibras irradiadas disminuyen la resistencia a la
compresion conforme aumentan la concentracién de fibras de Luffa. El
valor mas bajo se obtiene al adicionar 0.9% de fibras irradiadas a 100 kGy;
este valor es 40% menor respecto al de concreto tomado como control.

La concentracion de fibra irradiada es decisiva en la disminucién de la
resistencia a la compresion. Esto se debe en parte a la capacidad de
absorcion de agua (13.6 g/g) de la fibra de Luffa. Otro factor para esta
disminucién es la porosidad de la fibra, la cual evita que las grietas se
propaguen y se llegue al punto de ruptura; esto debido a que durante el
ensayo de compresion los poros actuan como “fallas” en el concreto.

En los concretos con fibras e irradiados se incrementa la resistencia a la
compresion conforme aumenta la dosis de radiacion. Los maximos
incrementos, con respecto al concreto tomado como control, son del 11, 5y
27 % para concentraciones de fibras de 0.3, 0.6 y 0.9%, respectivamente
(concretos irradiados a 100 kGy).

Este aumento en la resistencia a la compresion es debido a que la energia
ionizante produce la formacion de enlaces entre cadenas poliméricas de la
resina, incremento en el grado de polimerizacion y reticulado de la matriz.

Algo notable en los concreto con fibras e irradiados directamente, es el
comportamiento que tienen concretos a una dosis fija, conforme se
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incrementa la concentracion de fibra. Para 50 kGy la resistencia disminuye
conforme aumenta la concentracion de fibra, hasta 0.6% de fibra; luego se
incrementa para 0.9% de fibras. Lo mismo sucede para una dosis de 100
kGy.

Los diferentes comportamientos observados para las propiedades mecanicas
(compresion, flexion, deformacion, mddulos estatico y dinamico) de los concretos
poliméricos se puede relacionar con las imagenes de microscopia electronica de
barrido (MEB) de las fibras de luffa sin irradiar e irradiadas.

La Figura 3.3 muestra las imagenes de fibras de Luffa sin irradiar obtenidas por
Microscopia Electrénica de Barrido (MEB). En la Figura 3.3a se observa una
superficie rugosa; particulas de lignina con diferentes formas (indicadas con las
flechas) y la presencia de grietas con anchuras que van de 4 a 12 um, en
promedio. Asi mismo, se observa la presencia de una fina capa de lignina que
cubre las fibrillas celuldsicas (lo cual se indica en los rectangulos en la Figura
3.2b).

Figura 3.3. Imagenes de SEM de fibras de luffa sin irradiar.

En la Figura 3.4 se muestran las superficies de las fibras de luffa irradiadas. Para
una dosis de 50 kGy no se observan cambios en la superficie, se mantiene la
superficie rugosa cubierta de una delgada capa de lignina y hemicelulosa [48,49]
que cubre las fibrillas celulosicas (Figuras 3.4a y 3.4b). Un comportamiento similar
acontece para una dosis de 100 kGy ya que se mantiene una superficie rugosa y
la capa de lignina y hemicelulosa (Figuras 3.4c y 3.4d).
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Figura 3.4. Imagenes de SEM de fibras de luffa irradiadas a 50 y 100 kGy.

De acuerdo a los resultados para concretos con fibras sin irradiar y para los
concretos con fibras irradiadas, la resistencia a la compresion disminuye al
incrementar la concentracion de fibra (sin irradiar e irradiada). Lo anterior se
atribuye a las caracteristicas de la superficie y la porosidad de la fibra. Las grietas
de la superficie de la fibra no pueden ser llenadas por completo por arena o resina
durante el proceso de elaboracion del concreto por lo que se generan poros en el
interior del concreto. Estos poros actian como fallas en el concreto durante el
ensayo de compresion, lo que disminuye la resistencia.

Cabe afadir que los escasos trabajos de investigaciéon de concretos poliméricos
reforzados con fibras sefialan que estas mejoran las propiedades mecanicas, por
ejemplo, se han obtenido mayores resistencias a la compresiéon (16%) al adicionar
fibras de carb6n (2% en peso); con fibras de vidrio el incremento es del 9% al
adicionar 1% en peso [50].

Il. Deformacion en el punto de maximo esfuerzo en compresion.

La Figura 3.5 muestra la deformacion de los concretos poliméricos sometidos al
ensayo de compresion. Se observan varios comportamientos.
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La deformacion del concreto polimérico sin fibras, tomado como control, es
de 0.019 mm/mm. Este tipo de concreto incrementa la resistencia cuando
se irradia a 50 y 100 kGy, llegando a obtenerse un 34% de incremento en la
deformacion.

Los valores de las deformaciones de los concretos con fibras sin irradiar
son mayores cuando se incrementa la concentracion de fibras. El valor
mayor se obtiene para 0.9% de fibra, siendo este de 20% respecto al
concreto tomado como control. La fibra de luffa contribuye al incremento de
la deformacion debido a su participacion en la absorcion del esfuerzo de
compresion aplicado.
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Figura 3.5 Deformacién en el punto de maximo esfuerzo en compresion de

c)

concretos poliméricos.

Los concretos elaborados con fibras irradiadas a 50 kGy presentan
deformaciones mayores a medida que se incrementa la concentracion de
fibra. La mayor deformacion se presenta con 0.9% de fibra y es 13% mayor
gue la del concreto control. Un comportamiento similar lo presenta el
concreto con fibras irradiadas a 100 kGy.

La diferencia de los valores de las deformaciones de los concretos con fibra
irradiada a cierta concentracion de la misma, no presentan diferencias
significativas. Esto significa que la radiacion no modifica de manera
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significativa a las fibras, haciendo que el incremento en la resistencia
dependa mayoritariamente de la dosis de radiacion.

Para los concretos con fibras e irradiados se observa incremento en la
deformacion conforme se incrementa la concentracion de fibras. Los
mayores valores se obtienen para una dosis de 100 kGy, y estos son 47, 45
y 48% mayores para concentraciones de fibras de 0.3, 0.6 y 0.9%.

La fibra produce un composito con mayor deformacién plastica, es decir, el
material se deforma de manera sostenida mientras se aplica el esfuerzo de
compresion.

I1l. Resistencia a la flexiéon

La Figura 3.6 muestra la resistencia a la flexion de los concreto poliméricos. Se
observan varios comportamientos:

a)

b)

El concreto tomado como control presenta un valor de resistencia a la
flexion de 10 MPa. Este tipo de concreto disminuye la resistencia cuando se
irradia a 50 y 100 kGy, hasta un 6%.

Para concretos con fibra sin irradiar se observa que a medida que se
incrementa la concentraciéon de fibra disminuye la resistencia a la flexion. El
menor valor corresponde a concretos con 0.9% de fibra. EI mismo
comportamiento se observdé en la seccion |, para la resistencia a la
compresion.

Al incrementar la concentracion de fibra disminuye la resistencia a la flexién,
lo cual se asocia a las propiedades de la fibra de luffa (absorcién de agua y
porosidad). La humedad afecta la union fisica matriz-fibora que hace
disminuir la resistencia, aunado a la porosidad de la fibra cuyos poros
actuan como fallas en el concreto.
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Figura 3.6 Resistencia a la flexion de concretos poliméricos

c) Al adicionar fibras irradiadas al concreto, se presenta el mismo
comportamiento visto en el inciso anterior, la resistencia a la flexion
disminuye cuando se incrementa la concentracion de fibras. El valor méas
bajo se obtiene con 0.9% de fibra, siendo 20% menor respecto al concreto
control. Respecto a la dosis de radiacion los valores son mayores para
dosis de 50 kGy.

d) Para concretos con fibras e irradiados suceden comportamientos diferentes:
i) la resistencia a la flexion disminuye para 0.3% de concentracion de fibras,
pero lo hace en mayor medida para 0.6% de fibra (31% menor); para
finalmente volver a aumentar para 0.9% de fibra; ii) Respecto a la dosis de
radiacion, para cada una de las concentraciones de fibra, la variacion es
minima: no mayor a 5% para concreto con 0.3, 0.6 6 0.9% de fibra.

A diferencia del comportamiento observado para la resistencia a la compresién en
donde se incrementa esta propiedad, para la resistencia a la flexion sucede lo
contrario: disminuye. Tanto en compresion como en flexion, el efecto de la fibra es
contundente, controlando la resistencia.

La disminucion observada en la resistencia a la flexion se puede relacionar con las
caracteristicas superficiales de la fibra de luffa vista por MEB. Como se observa en
la Figura 3.3 la superficie de la luffa presenta “canales” de diferentes tamarios, los
cuales disminuyen la resistencia a la flexion de los concretos.
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Cabe afadir que en la literatura se sefala que al agregar fibras sintéticas se
mejora la propiedad de flexion de los concretos poliméricos. Para concretos
elaborados con resina epoxi reforzados con fibras de vidrio la resistencia a la
flexion se incrementa 5 % para concentraciones del 1% en peso de fibra. En el
caso de concretos poliméricos reforzados con “fiboras de madera” se logra una
mejora del 6% para 1% en peso de fibra [51].

IV. Deformacién en el punto de maximo esfuerzo en flexion

En la Figura 3.7 se muestra la deformacién debida al esfuerzo de flexion de
concretos poliméricos. Se observan varios comportamientos.

a)

b)

d)

La deformacion en el punto de maximo esfuerzo del concreto control es de
0.41 mm. Cuando se irradian estos concretos se incrementa la resistencia
hasta en un 8%.

La deformacion de los concretos con fibra sin irradiar se incrementa
gradualmente conforme se incrementa la concentracion de fibra. EI mayor
incremento se obtiene con 0.9% de fibra y representa un 28% de aumento.

Para concretos con fibras irradiadas se presentan el mismo
comportamiento: la deformacion se incrementa conforme se aumenta la
concentracion de fibra. El maximo incremento es del 33% cuando se agrega
0.9% de fibra irradiada a 50 kGy. Para este tipo de concretos, son mayores
las resistencias para dosis de 50 kGy que para las de 100 kGy.

Para los concretos con fibras e irradiados se observa un comportamiento
diferente: la deformacion se incrementa para 0.3% de fibra, posteriormente
disminuye para 0.6% y finalmente se vuelve a incrementar para 0.9% de
fibra. Los méaximos valores se obtienen para 0.9% de fibra que significan
37% mayor.

Para cada una de las concentraciones de fibra, los valores son mayores
para 100 kGy de dosis, que para aquellos de 50 kGy. Es decir, a mayor
dosis se obtienen concretos con mayor deformacion.
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Figura 3.7 Deformacién en el punto de maximo esfuerzo en flexion de concretos

V.

poliméricos.

Modulo de Young

La Figura 3.8 muestra el modulo de elasticidad de concretos poliméricos. Se
observan diversos comportamientos.

a)

b)

d)

El médulo de elasticidad de concretos sin fibras presentan un valor de 2.8
GPa. Estos concretos disminuyen su modulo al ser irradiados, hasta un
32% menor respecto al concreto tomado como control.

Para los concretos con fibras sin irradiar se observa disminucion en los
valores al incrementar el porcentaje de fibra. Estos valores son hasta 32%
menores para concretos con 0.9% de fibra, respecto al concreto control.
Para concretos con fibras irradiadas se presenta el mismo comportamiento:
disminuyen los modulos al incrementar la concentracion de la fibra. Esta
disminucién es de hasta 58% para concreto con 0.9% de fibra, respecto al
concreto tomado como control.

Mas notorio es este comportamiento para concretos con fibras e irradiados,
la disminucién en los moédulos llega a ser hasta de 61% respecto al
concreto control. Los modulos son menores para dosis de 50 kGy.

El modulo de elasticidad se ve afectado de manera considerable, ya que
sus valores disminuyen notablemente para las distintas formulaciones al
incrementar la dosis de radiacion y la concentracion de fibra. Esto se debe a
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la mayor deformacion que sufre el concreto por efecto de la fibra de luffa, es
decir, durante el ensayo de compresion el concreto incrementa su
deformacion antes de llegar al punto de ruptura.
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Figura 3.8 Mddulo de elasticidad de concretos poliméricos

Los médulos de Young también se ven afectados por los canales en la superficie
de las fibras, disminuyen sus valores.

VI.

Modulo de Elasticidad Dinamico

La Figura 3.9 muestra el médulo de elasticidad dinamico de concretos poliméricos.
Se observan diversos comportamientos.

a)

b)

d)

El médulo de elasticidad de concretos sin fibras (control) presenta un valor
de 5.2 GPa. Estos concretos incrementan su modulo al ser irradiados; hasta
un 16% mayor respecto al concreto tomado como control.

Para los concretos con fibras de luffa sin irradiar se observa disminucion en
los valores al incrementar el porcentaje de fibra. Estos valores son hasta
23% menores para concretos con 0.9% de fibra, respecto al concreto
control.

Para concretos con fibras irradiadas se presenta el mismo comportamiento:
disminuyen los médulos al incrementar la concentracion de la fibra. Esta
disminucién es de hasta 25% para concreto con 0.9% de fibra, respecto al
concreto tomado como control.

Los concretos con fibras de luffa e irradiados presentan un comportamiento
similar a los concretos control (irradiados a 50 y 100 kGy). Se presentan
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incrementos en los modulos de hasta 8% para concretos con 0.6% de fibra
e irradiado a 50 kGy, y de 17% para concretos con 0.3 % de fibra e
irradiados a 100 kGy.
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Figura 3.9. Modulo de elasticidad dinamico de los concretos poliméricos.

De acuerdo al inciso b) y c) de esta seccion, el modulo de elasticidad dinamico
disminuye al agregar fibras sin irradiar o bien irradiadas. Tal disminucién es
atribuida a la presencia de “canales” sobre la superficie de la fibra (Figura 3.10a).
Estos canales con anchura entre 4 y 12 um no se llenan por completo con la
resina o con la arena después del proceso de mezclado (Figura 3.10b). Esto
promueve las fallas en los concretos, haciendo que el médulo de elasticidad
dindmico disminuya notablemente.

Para concretos con fibras e irradiados, sucede un efecto contrario los médulos de
elasticidad aumentan cuando se incrementa la dosis de radiacion gamma, debido
al incremento en el grado de polimerizacion y de reticulacién



58

\

Figura 3.10. Imagenes SEM de fibras de Luffa: a) sin irradiar, b) irradiada a 100
kGy.

En resumen al afiadir fibras de luffa al concreto polimérico se observaron varios
comportamientos; en general al incrementar la concentracion de fibras de luffa
disminuye la resistencia a la compresion y a la flexion. Este comportamiento es
atribuido a la “porosidad” de la fibra y a su caracter hidrofilico. La resistencia a la
compresion disminuye hasta 29% para concentraciones de 0.9% de fibra irradiada
a 100 kGy, y hasta 18% en la resistencia a la flexion.

4.2 Difracciéon de Rayos X de fibras sin irradiar e irradiadas

En la Figura 3.11 se muestran los difractogramas de las fibras de luffa sin irradiar
e irradiadas a 50 y 100 kGy; El angulo (26) se varié de 5° a 60°.

Se pueden observar tres picos principales 20 = 15°, 22° y 34°, sobre los cuales se
realizd el analisis. Los picos a 20 = 15° estdan asociados a los planos
cristalograficos (110). Mientras que los picos a 20 = 22° y 34° a los planos
cristalograficos (002) y (023), respectivamente.
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Figura 3.11 Digractograma de fibras de Luffa sin irradiacion e irradiadas.

El indice de cristalinidad de las fibras se calculé usando la ecuacion [52]:

m 1

ICR % = x100

™

donde Im es la intensidad maxima de difraccidon del pico en un angulo de 26 entre
22° y 23°, mientras que |1 es la intensidad de la difraccion del material amorfo, que
se toma en un angulo de 26 entre 18° y 19° cuando la intensidad es minima. En la
Tabla 3.1 se presentan los calculos del indice de cristalinidad.

Tabla 3.1 indice de cristalinidad (ICR) de fibras de Iuffa.

Luffa ICR
(%)

Sin irradiar 73
50 kGy 72

100 kGy 73
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En la Tabla 3.2 se muestran los datos de los tres angulos de acuerdo a la dosis de
radiacion. También se muestran los valores de las distancias interplanares,
calculadas a partir de la ley de Bragg.

Tabla 3.2. Datos de los tres picos de la fibra de Luffa a diferentes dosis de

radiacion.
Pico 1 Pico 2 Pico 3

Luffa | Angulo Distancia Max. | Angulo Distancia Max. | Angulo Distancia  Max.
(Dosis (20) interplanar  int. (20) interplanar int. (20) interplanar int.
kGy) A) (cps) A) (cps) (A) (cps)
0 15.709 5.636 748 22,574 3.935 1614 | 34.776 2.575 440
50 14.611 6.057 780 22.370 3.940 1552 | 34.802 2.598 308
100 15.036 5.887 820 22.545 2.577 308 34.485 2.598 367

La Figura 3.13 muestra la variacion de los valores de la distancia interplanar para
cada uno de los picos. Se observa un comportamiento constante. La maxima
variacion (6.9%) se obtuvo para fibras irradiadas a 50 kGy (pico 1).

Distancia Interplanar (A)

1670 1481 1503

Pico 1

22.57 2237 2254

Pico 2
2 Theta

ELuﬁa

I Luffa 50 kGy
I | uffa 100 kGy

3477 2480 2445

Pico 3

Figura 3.12. Distancia interplanar de los picos conforme varia la dosis de radiacion
gamma.
La intensidad de los picos no presenta variacion considerable al incrementar la
dosis de radiacion presentando un comportamiento constante (Figura 3.13).
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Figura 3.13. Intensidad de los picos conforme varia la dosis de radiacion gamma.

Al realizar una amplificacion a cada pico (Figura 3.14) se observa que: a) Para el
pico ubicado a 15°, los difractogramas a 50 y 100 kGy presentan mayor intensidad
en comparacion con el difractograma de fibras sin irradiar; b) Para el pico a 22°, no
se presenta claramente un difractograma con mayor o menor intensidad; c) para el
pico a 34°, los valores de la fibra sin irradiar son mayores en comparacion con las
fibras irradiadas a 50 y 100 kGy.
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Figura 3.14. Difractogramas de los picos: a) 159, b) 22° y c) 34° de fibras de Luffa.
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En la literatura se ha reportado diferentes arreglos cristalinos para la celulosa: la
nativa o tipo I, I, IIh, I, Vi y IVIi. Se reporta que la celulosa tipo | contiene dos
fases coexistentes: celulosa l« y celulosa Ig en una proporcion que varia
dependiendo de su origen. Asi mismo, se ha encontrado que la celulosa la €s
metaestable y se puede convertir en Ig mediante diferentes tratamientos. Esta
conversion es causada por la modificacion de los enlaces que dan origen a las
fases de la celulosa nativa [55]..

Con base en la Figura 3.10, se establece que la radiacion gamma no modifica de
manera considerable la cristalinidad (el cambio en el ICR no es mayor a 1%) por lo
gue estos cambios no afectan las propiedades de la fibra y con consecuencia las
propiedades finales del concreto polimérico.

4.3 Espectroscopia Infrarroja de fibras sin irradiar e irradiadas

Se ha relacionado los diferentes comportamientos para las propiedades
mecanicas de los concretos poliméricos con las imagenes de MEB y con los rayos
X; en esta seccidén se completa tal relacion con los resultados de IR. Con base en
el espectro (Figura 3.15), las bandas caracteristicas de la fibra de Iuffa
permanecen al ser irradiados a 50 y 100 kGy por lo que se establece que no existe
cambios en los grupos funcionales. Con base en lo anterior, las fibras no modifican
sus propiedades mecanicas de manera importante por lo que las propiedades del
composito final no se ven afectadas considerablemente por la irradiacién de las
fibras.

En la Figura 3.15 se presentan los espectros infrarrojos de la fibra de luffa sin
irradiar e irradiadas. Se observan cuatro bandas caracteristicas: a) 3370 cm
correspondiente al estiramiento del enlace OH; b) 1640 cm™ correspondiente al
estiramiento de grupos hidroxilo; ¢) 1370 cm™ atribuida a la flexién del grupo
hidroxilo de la celulosa; y d) 1050 cm™ correspondiente a las vibraciones de
estiramiento del enlaces C-OH de la celulosa. Bandas similares se reportan en
investigaciones llevadas a cabo por Tanobe y Akerholm [53,54].

Para dosis de 50 kGy se observa un espectro con los valores de transmitancia
menores que los del espectro sin irradiar; un comportamiento contrario se observa
cuando se irradia a 100 kGy, dado que los valores estan por arriba de los del
espectro sin irradiar.
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Figura 3.15. Espectro infrarrojo de fibra de luffa sin irradiar e irradiada a diferentes
dosis.

En la Tabla 3.3 se presenta la disminucibn o aumento en porcentaje de la
transmitancia para cada una de las bandas.

Tabla 3.3. Porcentaje de diferencia en transmitancia respecto al espectro IR sin

irradiacion.
Banda Porcentaje de diferencia
[numero de
onda (cm™)] 50 kGy 100 kGy
3370 3.0 1.0
1640 3.6 0.7
1370 4.1 14

1050 13.3 6.0
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CONCLUSIONES

Con base en la discusion de resultados de los cuatro tipos de concretos
ensayados, se concluye:

a.

La resistencia a la compresion del concreto polimérico sin cargas de luffa
incrementa en 18 'y 27% al ser irradiado a 50 y 100 kGy respectivamente en
relacion al concreto control polimerizado usando solamente peroxido de
metil etil cetona.

La resistencia a la compresion de los concretos poliméricos disminuye
gradualmente al incrementar el porcentaje de fibra de lufa no irradiada
mostrando una reduccion hasta del 30% para 0.9% de fibra. Los concretos
con fibras irradiadas solo mostraron cambios en la resistencia a la
compresion la composicion de 0.9% en fibra. Disminuyendo ésta en un 33%
con fibras de lufa irradiada a 50 kGy y un 40% para los concretos
preparados con fibras irradiadas a 100KGy.

La resistencia a la compresion de los concretos elaborados con 0.9% de
fibras e irradiados es mayor en 19 y 37 % para 50 y 100 kGy de radiacion
respectivamente en comparacion con el concreto control.

De los ensayos de compresion se observo que tanto la radiacion gamma
como la concentracibn de fibra irradiada y no irradiada tienden a
incrementar la deformacion respecto a la observada en el concreto de
control. La deformacién de los concretos irradiados (sin fibras de luffa) es
de 35% para dosis de 50 y 100 kGy. La mayor deformacién para concretos
con fibras irradiadas y sin irradiar es de 21% respecto al concreto control.
Las mayores deformaciones se presentaron en concretos elaborados con
fibras e irradiados: las deformaciones observadas son de 45 y 49% para 50
y 100 kGy respectivamente.

Tanto la radiacion gamma como las fibras de luffa disminuyen la resistencia
a la flexion para todos los concretos estudiados con respecto al concreto
control.. En los concretos sin luffa disminuye en igual proporcion
independientemente de las dosis de radiacion utilizadas, 50 y 100 kGy,
mostrando solo una disminucién del 5%. En el caso de usar fibras de lufa
como relleno solo se observaron cambios significativos en la reducciéon de
la resistencia a la flexion a la concentracion de 0.9% de ésta.
Observandose una disminucion del 10% al adicionar 0.9% de fibra de luffa
sin irradiar, del 14% utilizando lufa irradiada a 50 kGy y una disminucion
del 20% con fibras irradiadas a 100 kGy.
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f. En los concretos poliméricos cargados con Iuffa e irradiados
simultdneamente tanto a 50 como a 100 kGy no se observaron cambios
significativos en la resistencia a la flexion a la concentracion de 0.3% de
fibra de Ilufa. Sin embargo a las mismas dosis de radiacion con 0.6% de
fibras disminuye 30 % y a la concentracion de 0.9 % la disminucion es del
24%.

g. Las mayores deformaciones en flexién de los concretos se obtienen con las
concentraciones de fibras més altas y a 100 kGy de radiacion. El
incremento en la deformacion para concretos sin cargas de luffa e
irradiados es de 9% para 100 kGy. Con la mayor concentracion de fibra sin
irradiar se alcanzan deformaciones de hasta 29% mayores respecto al
concreto control. Estas deformaciones se incrementan cuando se usa fibra
irradiada donde la deformacién es de 37 y 34% para dosis de 50 y 100 kGy
respectivamente. Para concretos elaborados con fibra e irradiados las
deformaciones son de 37% mayor para dosis de 100 kGy respecto al
concreto control.

h. La radiacion gamma vy las fibras de luffa irradiadas y sin irradiar disminuyen
el moédulo de elasticidad estatico de los concretos poliméricos. La
disminucién del modulo estatico para concretos sin fibras e irradiados es
29% mayor. Al adicionar fibra sin irradiar esta disminucion se incrementa
hasta 36% para el mayor porcentaje de luffa respecto al concreto control.
Los concretos con fibras irradiadas presentan modulos estaticos 61%
menores respecto al concreto control. Esta disminucién es similar para
concretos elaborados con fibra e irradiados (65 y 61% menor para dosis de
50 y 100 kGy respectivamente).

i. ElI modulo de elasticidad dinamico de los concretos poliméricos se
incrementa con la radiacibn gamma mientras que con el uso de fibras
irradiadas y sin irradiar el modulo dindmico disminuye. El médulo de
concretos irradiados (sin fibras) se incrementa en 15% para dosis de 50 y
100 kGy. Al adicionar fibras irradiadas y sin irradiar a los concretos el
modulo dinamico disminuye 24%. El modulo de los concretos con fibras e
irradiados a 100 kGy se incrementa en 17% respecto al concreto control.

Del analisis de los difractogramas se concluye:

a. La fibra de luffa no modifica de manera significativa su cristalinidad al ser
irradiada a 50 y 100 kGy.
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Del analisis de Microscopia Electronica de Barrido (SEM) se concluye:
a. La fibra de luffa presenta una superficie rugosa con canales de diferentes
anchuras, la cual no se ve modificada al ser irradiada a 50 y 100 kGy.

b. La fibra de Iuffa presenta porosidad, lo cual es determinante en el
comportamiento mecanico del concreto.

Del analisis de Espectroscopia Infrarroja se concluye:
a. Las bandas caracteristicas de la fibra de luffa permanecen al ser irradiada a
50 y 100 kGy por lo que se establece que la radiacion no modifica los
grupos funcionales.
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Abstraet: Polymer Concrete was reinforoed with Loofah fikers in order o improve the
compeessive and flexural strength. Polymer concrete specimens were prepaned with 70% of
silicious sand, 30% of polyester resin and various fiber concentrations (0.3, 006 and 0.9 wol%).
The results show decrease in the values of mechanical properties including flexural strength,
compeessive sirength and compression modulus of elasticity.

1. Introduction

In carly civilizations natural polymers combined with inorganic materials were used to produce high
strength construction materials. Natural polymers as albumen, blood and rice were used in ancient
mortars; the “asphalt’ a natural polymer was used in Babylonia in the mortars and clay brick walls;
while in Harappa bituminous mortars were used, or the most famous "glutinons rice paste lime" used
to baild the Great Wall of China [1- 3].

Concrete is the most widely used structural material in the world, due to its easy preparation and
low cost. Some disadvantages on concrete are: a) the pores which becoming entrance points for water,
water vapor, gases and chemical substances that could damage to concrete; b) the roughness of
concrete surface deteriorates rapidly due to its high abrasion; ¢} poor resistance to aggressive
substances and salty water; d) poor resistance to heat. One alternative for such problems is the
incorporation of polymer materials into concrete. They have good binding with mineral aggregates.
Combining these with organic compounds, promotes the development of polymer-based materials
with wide properties. Moreover, with synthetic polymers is possible to produce cheaper and more
flexible matenals [4].

Polymer concrete (PC) is a particulate composite where thermoset resins binds inorganic aggregates
instead of the water and cement binder typically uwsed in Portland cement concrete (FOC). Polymer
concrete consists of a polymeric matrix and dispersed particles of strengthening phases. The polyvmers
constitute the continuous phase hence the composite behavior is largely determined by the properties
of the polyvmer, which are dependent on time, structure and temperature [5]. These composites have
some advantages compared to ordinary cement concrete such as: fast hardening, high mechanical
strength and high chemical resistance. The features of polymeric concrete depend on the polymer
propertics, type of filler and aggregates, and the component concentrations. Its applications are
continuously diversifving including the building cladding dating from 1958, In recent years the
applications include: cultured marble for counter tops, as repair material. overlays for bridge and
floors, sport arenas and stadiums, laboratories, hospitals, factones; also precast polymer concrete s
used for drains, underground boxes, manholes, acid tanks and cells, tunnel lining, shells, floor tiles,
architectural moldings and machine tools and bases.
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Polymer binder can be a thermoplastic, but more frequently a thermosetting polymer. The maost
frequent polymers are methyl methacrylate, polyester prepolymer-styrene, spoxyde prepolymer-
hardener and furfuryl alcohol.

The polymer concrete advantages versus conventional hydraulic concrete include: Lightweight
(1710 to 1/3 of the concrete weight); high compressive, flexural and tensile strengths (3 to 5 times
higher than conventional concrete); reduced installation costs by its easy handle; stable under
freezefthaw conditions; higher impact resistant; low water absorption (less than 1%): resistant to
alkalines, acids, weathering and other forms of deterioration; outperforms conventional materials for
longer service and has lower life cycle costs: nonflammable and nonconductive.

In order to improve the mechanical strength and the control on the cracks, fibers are added to the
polymer concrete. Historically the natural fibers were used for reinforce building materials, but with
the arrival of the plastic era, the synthetic fibers shift to natural fibers. Mowdays many scientific and
technological efforts are developing for to use again natural fibers as reinforcements. Many natural
reinforcing materials can be obtained at low cost by using manpower and technical know-how. Recent
studies show that the addition of natural fibers on hydraulic concrete does not significantly influsnce
on the compressive strength but the tensile strength, flexural strength and toughness are substantially
improved. The most important contribution of the fibers can be evaluated by determining the fracture
toughness of the composite [6-8]. Substantial experience and broader knowledge of the optimal
compositions, propertics and stress-strain relationships of the fiber-reinforced polymer concrete are
necessary with respect to design, production and quality control. However, the data on polyester and
epoxy polymer concrete are rather limited, and there is an increasing interest in the deformation
charactenstics under working conditions. Some studies include chopped strand glass-fibers for to
improve the strength and the crack propagations [9].

Matural fibers (coconut, banana, sugar cane bagasse and cellulose) and glass, carbon or boron fibers
have been added to polymer concretes. In particular the coconut fibers are excellent reinforcements,
and the crack propagation can be controlled by addition of short glass or carbon fibers. A new natural
fiber that has attracted attention is the luffa fiber (60% cellulose, 30% hemicellulose and lignin 10%%)
due to its surface area, low specific gravity, tensile strength (29.4 MPa) and elasticity module (3.4
GPa) [10,11].

In this work the compressive and flexural strength, as well as the modulus of elasticity were
measured on polymer concrete reinforced with loofah fibers. The influence of fiber reinforcement was
investigated.

1, Experimental

2. 1. Specimen preparation

The polymer concrete specimens were claborated by mixing Ii:lJu:a sand SP55-Sibelco (as mineral
aggregate with average diameter (dgy) of 245 pm and 2.65 glom’ of density) and a commercial
unsaturated polyester resin (orthophtalic) in a 70030 volume ratio. The resin is a viscous liquid with a
styrene monomer content of 30% {Aropol™ FS 3992, Matexplas, Porto, Portugal). The proportions of
the methyl ethyl ketone peroxide (MEKP) initiator added to the polymer for initiating the free radical
polymerization process was | mLby 100 g of the resin weight.

Four different lots of pul}mtr concrete were prepared according to the loofah-fiber {average
diameter of 245 pm) concentration, namely 0, 0.3, 0.6 and 0.9 vol%. Each lot has six specimens,
meaning 24 polymer concrete specimens for each test. After mixing, the polymer concrete specimens
{(4x4x16 cm according to RILEM CPT/PC-2 standards) were placed in a controlled temperature room
at 230+ 3.0°C for 24 hours.

Mechamical Tests
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The compressive and flexural tests of the polymer concrete specimens were carried out in an Instron
Universal Testing Machine, with a load cell of 100 kN, according to UNE 83821:1992 test standard
and RILEM standards flexural analyses (three-point bending tests).

1. Resuolis and Discussion

3.1. Compressive strength

In Figure 1a we show the compressive strength o, values for polymer concretes elaborated with
different loofah fiber concentrations. The values diminish when increasing the fiber concentration. The
lowest value, namely 19 MPa is 30% less than that for polymer concrete without fibers. Such lowest
wvalue was obtained by polymer concrete with 0.9 vol% of fiber.

Some considerations are involved in the diminution of the compressive strength of the polymer
concretes: a) When the polymer concrete is subject to compression, a major number of fibers
contribute to increase the number of cracks and consequently the mumbers of failures, thus lower
compressive strength 15 obtamned; b) High porosity and large Liquid absorption capacity (13,6 gfc) of
the loofha fibers contribute to diminish the compressive strength; ©) Unlike other fibers, such as steel
or polypropylene, the loofah fibers do not have wniform charactenstics as diameter or length, due to its
own nature. This anisotropy in loofah-fibers affects significantly when applied the load.
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Figure 1. Polymer concrete with Loofah fibers: a) Compressive strength, b) Compressive
stramn at Yield Pomt.

32, Compressive strain at yield point

The compressive strain at yield point values are shown in Figure 1b. The values are increasing when
the fiber-loofah concentration increases. The highest valoe, namely 0.24 mmfmm is 21% higher than
those for non-fiber polymer concrete. The compressive strain values have an opposite behavior than
those for the compressive strength (as one increases the other decreases).

33, Compression Modulus of Elasticity

The values of the compression modulus of elasticity E. are decreasing when the loofah-fiber
concentration increases (Figure 2a). Similar behavior was observed for the compressive strength
values. The lowest value (1.89 GPa) is 33% minor than those obtained by non-fiber polymer concrete.
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Figure 2. Polymer concrete with Loofah fibers: a) Compression modulus of Elasticity, b) Flexural
strength.

3.4, Flexural Strength

The flexural strength values of the polymer concrete with looffa-fibers are shown in Figure 2b. The
values decrease when loofah-fiber concentrations are increasing. The lowest value, namely % MPa, is
18% minor than those obtained by non-fiber polymer concrete.

4. Conclusions

By adding loofah fibers to polymeric concrete it was possible to diminish the compressive strength
{42%); flexural strength (23%:) and Young's modulus (48%). Nevertheless, the compressive strain was
increasing (26%). Such results can be attributed to the charactenstics of the loofah fiber, high porosity
and water absorption capacity. The fiber pores act as "flaws" in the polymer concrete, thus adhesion
between the resin and sand decrease.
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Anexo B.

Curvas esfuerzo-deformacion de ensayos de compresion de concretos
poliméricos.

En la Figura B1-B6 se muestran las curvas esfuerzo-deformacién que sirvieron
para el analisis de resultados de la prueba de compresion realizada a los
concretos poliméricos.
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Figura B1. Curvas esfuerzo — deformacién de concretos poliméricos irradiados a
diferentes dosis (50 y 100 kGy).
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Figura B2. Curvas esfuerzo — deformacion de concretos poliméricos elaborados
con 0, 03, 0.6 y 0.9 % de fibra de luffa.
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Figura B3. Curvas esfuerzo — deformacién de concretos poliméricos elaborados
con 0, 03, 0.6 y 0.9 % de fibra de luffa irradiada a 50.
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Figura B4. Curvas esfuerzo — deformacién de concretos poliméricos elaborados
con 0, 03, 0.6 y 0.9 % de fibra de luffa irradiada a 100.
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Figura B5. Curvas esfuerzo — deformacién de concretos poliméricos elaborados
con 0, 03, 0.6 y 0.9 % de fibra de luffa e irradiados a 50.
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Figura B5. Curvas esfuerzo — deformacion de concretos poliméricos elaborados
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