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RESUMEN

La industria del cemento portland emite entre un 5% y un 7% de las emisiones
globales de COz2 debido a la calcinacion de la piedra caliza y la combustion de
combustibles fosiles. El transporte y la molienda también contribuyen a su huella
ambiental. Los geopolimeros, un cemento alternativo, pueden reducir las
emisiones hasta en un 80% en comparacion con el cemento Portland mediante
la activacion alcalina de materiales ricos en silice y alumina amorfa, utilizando
incluso agua de mar. Aunque los geopolimeros tienen ventajas, su fragilidad
limita su uso en aplicaciones extensas. La inclusién de fibras como refuerzo ha
demostrado ser efectiva en disminuir su fragilidad. El estudio propuesto abarca
una amplia gama de analisis y pruebas para determinar el efecto de la adicién de
diferentes tipos y proporciones de fibras en los geopolimeros. Se incluye la
caracterizacion microestructural de las fibras de PP, PVA y PET mediante SEM
y FT-IR, y anadidas a la solucion alcalina para analizar el efecto de la alta
alcalinidad sobre sus propiedades microestructurales. Se observo que la alta
alcalinidad no afecto el estado de la superficie o la composicion de las fibras de
PP y PVA mientras que para las fibras de PET se observé una disminucion en el
contenido de carbono indicando la degradacién de las fibras. Se analizo el efecto
de afadir estas fibras al estado fresco y endurecido del geopolimero en
proporciones de 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1%. En el experimento, la ausencia de

fibras caus6 desbordamiento en la mesa de fluidez (140% flujo). A medida que
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se aumentaba el porcentaje de fibras, la fluidez disminuyd, con 0.5% y 1%
alcanzando 109% y 101% respectivamente, cumpliendo la norma ASTM C109.
Las fibras de PP redujeron mas el flujo, mientras que las fibras de PET densas e
hidrofébicas dificultaron la manipulacién y homogeneizaciéon del geopolimero
durante la mezcla. Se observd en la resistencia a la compresion, flexién y
variacion de longitud que las fibras son efectivas en proporcionamientos
intermedios de fibras ya que muy poca fibra no ejerce funcion de refuerzo y un
exceso causa que se agrupen entre ellas y dejen poros de aire dentro del
especimen. Los ensayes de sortividad estuvieron directamente relacionados con
la absorcion de agua de las fibras, las fibras que mas absorben agua son
causantes de una mayor porosidad afectando la resistencia mecanica. El
mecanismo de fallo observado en el SEM fue mayormente por ruptura y

extraccion de la fibra garantizando una buena adhesién entre la fibra y la matriz.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION.

La industria del cemento portland en su conjunto emite de un 5% a un 7% de las
emisiones globales de CO2 al aflo como consecuencia del proceso de calcinacion
de la piedra caliza y la combustion de combustibles fosiles durante su produccion.
El trasporte y la molienda también contribuyen al incremento de la huella
ambiental de la industria del cemento (1,2). Ademas, los cementantes a base de
cemento portland dependen del agua potable para su utilizacién, contribuyendo
con esto a la inversidn en recursos para su potabilizacion y al agotamiento de las

fuentes de este recurso natural.

La linea de estudio que ha despertado interés recientemente implica la
produccion de un tipo de cemento alternativo conocido como geopolimero. Varios
estudios indican que el uso de geopolimero permite reducir los gases de efecto
invernadero del 44% al 64% en comparacion con la produccion de cemento
portland ordinario (CPO), y con una buena seleccién de los materiales de partida
se podria producir hasta un 80% menos CO2 en comparacién con el CPO (2-4)
al requerir menos energia para su fabricacién. Estos materiales se obtienen a
partir de la activacién alcalina de materiales ricos en silice y alumina amorfa. En
los geopolimeros es posible usar el agua de mar ya que, las sales alcalinas como
NaCl, MgCl2, Na2SO4 y MgSO4 presentes en la solucion acelera el mecanismo

de geopolimerizacion.



A pesar de que los compuestos de geopolimeros presentan un enorme potencial
para ser utilizados como materiales de construccién, su naturaleza fragil y la
susceptibilidad a agrietarse bajo tensién, los convierten en menos propensos a
ser utilizados en aplicaciones extensas. En consecuencia, es necesario tomar
medidas que permitan inhibir su fragilidad. Numerosos estudios previos han
senalado que la inclusién de fibras como refuerzo es altamente efectiva en la
disminucién de la fragilidad de los compuestos (5,6). La resistencia mecanica de
los geopolimeros reforzados con fibras esta determinada por distintos factores
que intervienen en la resistencia del conjunto, como son el tipo de fibras
utilizadas, su morfologia, porcentaje de estas, y la interaccion entre la fibra y la
matriz. Estas variables en conjunto determinaran el comportamiento del material

compuesto y las aplicaciones en las que podra ser utilizado.

En esta investigacion, se propone realizar pastas de un cementante
geopolimérico a base de metacaolin activado alcalinamente por agua de mar
sintetizada en el laboratorio a base de cloruro de sodio (NaCl) y reforzado con
fibras poliméricas sintéticas. Se buscara la proporciéon adecuada de fibras para
obtener la pasta con mejores cualidades microestructurales y mecanicas en
comparacion con pastas de referencia sin la adicion de fibras. Se evaluaran las
propiedades microestructurales de la materia prima, y después del cementante
endurecido a diferentes edades de fabricacién. Ademas de estos analisis, se

evaluara la resistencia a la compresion y a la flexion a diferentes edades, asi



como el tipo de fallo del material compuesto y sus variaciones de volumen como

resultado del proceso de secado.

1.1.Planteamiento del problema.

Los cementantes geopoliméricos son un material de construccion prometedor
debido a su alta resistencia a la compresién, baja permeabilidad, buena
resistencia quimica, durabilidad y propiedades térmicas (7,8). Sin embargo, su
baja ductilidad y alta fragilidad son limitaciones importantes en su aplicacion
practica. Estas caracteristicas hacen que los geopolimeros sean mas propensos
a agrietarse y fracturarse bajo cargas que produzcan esfuerzos de traccién (9).
Ademas, su alta rigidez implica que no pueden deformarse significativamente
antes de fallar, lo que limita su capacidad para absorber energia y resistir
impactos, lo que puede afectar su durabilidad y resistencia a largo plazo (10). La
adicion de fibras en la matriz cementante es una solucion efectiva para aumentar
la ductilidad y reducir las limitaciones del material, ya que mejora las propiedades
de fractura y resistencia a la traccién, lo que resulta en una mayor capacidad de
deformacion del material y una reduccion en la propagacion de grietas (11). El
rendimiento de las fibras en los compuestos de geopolimeros esta influenciado
por diversos factores, como las propiedades inherentes de la fibra utilizada, el
porcentaje de estas, la interfaz entre la fibra y la matriz, los precursores utilizados,

el curado y la edad de los compuestos fabricados. Por lo tanto, la seleccion



cuidadosa de las fibras y las condiciones de procesamiento del material son

esenciales para lograr una optima mejora en las propiedades del material.

Es importante destacar que, aunque los geopolimeros fibrorreforzados son un
producto de construccion ya utilizado actualmente, no se han encontrado en la
revision bibliografica investigaciones que aborden los geopolimeros reforzados
con fibras poliméricas sintéticas y que sean a la vez activados con agua de mar.
De lo anterior, este trabajo se centra en analizar la resistencia a compresion, a la
tension y las variaciones de volumen producto de la contraccion por secado, de
un cementante geopolimérico base metacaolin activado alcalinamente con agua
de mar sintetizada en el laboratorio y con la adicion de fibras poliméricas
sintéticas en proporciones de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1% con relacién al
volumen del espécimen fabricado. Ademas, se realizara un analisis
microestructural para la determinacion del mecanismo de falla y el analisis de la
distribucion de las fibras en el compuesto. Se evaluaran las propiedades ya
mencionadas con el fin de determinar las proporciones y tipo de fibras con las

que se obtiene mayores valores de resistencia mecanica.

1.2. Justificacion.

La investigacidon en geopolimeros reforzados con fibras poliméricas sintéticas y

activados con sales de agua de mar tiene un impacto positivo en la seguridad y

estabilidad de las estructuras construidas con estos materiales. La incorporacion



de fibras cortas aleatorias en la matriz cementante mejora el desempefo
mecanico y reduce la propagacion de microgrietas generadas por la retraccion
del material, lo que minimiza o elimina la fisuracion (6). Ademas, la adicion de
fibras en la matriz de geopolimeros también aumenta su absorcién de energia 'y
resistencia a la deformacion, lo que es esencial para garantizar la durabilidad y

la vida util de las estructuras.

Aunque la mayoria de las investigaciones sobre geopolimeros reforzados con
fibras se han realizado utilizando fibras de acero (11), fibras de carbono (12),
fibras de vidrio (13), fibras sintéticas poliméricas (8) y fibras de basalto (14), aun
no se han encontrado referencias bibliograficas sobre geopolimeros activados
con agua de mar y reforzados con fibras poliméricas sintéticas. Por lo tanto, la
investigacion en este campo podria contribuir significativamente a la creacién de
materiales de construccidn sostenibles y resistentes, o que tendria importantes

implicaciones para la industria de la construccidn y el medio ambiente en general.

1.3.Hipoétesis.

La incorporacion de fibras cortas poliméricas al geopolimero base de metacaolin
activado con sales de agua de mar, favorecera la resistencia a la flexion y a la
compresion del compuesto al reducir los cambios dimensionales y la propagacion

de las microgrietas generadas por la retraccion del material.

1.4. Objetivo general.



Analizar el efecto de la adicion de fibras cortas poliméricas a especimenes
geopoliméricos base metacaolin activado con agua de mar, mediante la
realizacion de pruebas a compresion, flexion, medicion de los cambios de
longitud y evaluacion del mecanismo de falla, para determinar el tipo de fibras y

su optimo contenido que contribuya a incrementar su resistencia mecanica.

1.5. Objetivos especificos.

e Caracterizar las fibras de PP, PVA, PET en el microscopio electronico de
barrido (SEM) y por espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FT-IR) para determinar sus caracteristicas microestructurales.

e Analizar el efecto en el estado fresco del geopolimero de la adicion de
fibras en proporciones de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1% con relacion al
volumen del espécimen evaluando la consistencia en la mesa de fluidez.

e Determinar las resistencias a la compresion y flexion en la maquina
universal de ensayes de especimenes elaborados a edades de 7, 28, 56
y 90 dias para analizar la eficiencia del proporcionamiento y tipo de fibra.

e Determinar los cambios dimensionales de los especimenes mediante el
comparador de longitud para analizar la retraccidon por secado del
compuesto.

e Observar los especimenes en el SEM analizando la efectividad del

proceso de mezclado en la dispersion de las fibras, y el mecanismo de



falla de los especimenes para determinar cuales tuvieron mayor
adherencia en la matriz cementante.

Determinar la porosidad de los especimenes mediante el ensaye de
sortividad para analizar la efectividad del proceso de mezclado y

compactacion.



CAPITULO 2. MARCO TEORICO.

Los geopolimeros se obtienen a partir de la mezcla en éptimas proporciones de
un mineral basado en SiO2y Al203 (precursor), con un agente quimico (activador
alcalino) y agua. Los precursores suelen ser residuos o fuentes naturales de
aluminosilicatos como cenizas volantes, cenizas volcanicas y metacaolin (MK).
Mientras que los activadores alcalinos mas utilizados suelen ser el hidroxido de

sodio y silicato de sodio (15).

2.1.Geopolimero.

“Geopolimerizacion” es el término utilizado para hacer referencia a la reaccién
quimica que se produce al mezclar aluminosilicatos con activadores alcalinos
concentrados comunmente hidroxidos y/o silicatos alcalinos. De la reaccién de la
mezcla se obtiene una nueva red molecular polimérica formando materiales
denominados “geopolimeros” término acufiado por el cientifico Joseph Davidovits

(16).

Los geopolimeros consisten esencialmente en una unidad repetitiva del
monomero sialato (Si—-O-Al-O). Este cementante se clasifica segun la
composicion de la fase de los productos de la activacion: R-A-S-H (R = Na* o K¥)
en los sistemas basados en aluminosilicato (17). Tienen una estructura amorfa

semicristalina, donde los tetraedros de silicatos (SiO4) y de aluminios (AlO4) se
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unen alternativamente compartiendo todos los atomos de oxigeno. Esto deja una
carga negativa en la coordinacion del Al en su pliegue cuarto; el cual puede ser
balanceado por cargas de cationes alcalinos como: Na*, K*, Li*, Ca*, Ba*. La
presencia de cationes es importante para mantener la neutralizacion de la
estructura, ademas que su incorporacion ayudara a determinar la integridad

estructural del producto (18).

La estructura geopolimérica se muestra en la Figura 1 (19), y se clasifica en tres
formas basicas, la cual depende de las relaciones molares de Si/Al, donde si
Si/Al=1 se denomina Poli (Sialato), si Si/Al=2 se denomina Poli (Siliato-siloxo), o
si Si/AI=3 se denomina Poli (Siliato-disiloxo). La férmula empirica de los
geopolimeros esta dada por: Mn [-(SiO2)-AlO2)n - wH20; donde M es el catién
(Na*, K*); n es el grado de policondensacion; z tiene valores de 1, 2 ,3; y w es

la cantidad de agua de union.
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Figura 1. Tipos de geopolimeros basados en unidades siloxo (Si-O) (19).



Segun Glukhovsky (20), el mecanismo de reaccion de activacion alcalina
comprende tres etapas: destruccion-coagulacion, coagulacion-condensacion y
condensacion-cristalizacion. Durante el proceso de destruccion-coagulacion, la
presencia de iones hidroxilo en el reactivo alcalino, inicia el proceso de disolucién
de los aluminosilicatos, lo que implica la ruptura de los enlaces R-O, Si—O-Si,
Al-O-Al y Al-O-Si en el precursor, y la liberacién de especies de silicato y
aluminato, la disolucion de aluminosilicatos amorfos es rapida a un pH alto (19).
Las especies liberadas por disolucién se incorporan a la fase acuosa, que puede
contener ya silicato presente en la solucion activadora, de este modo se forma
una mezcla compleja de especies de silicato, aluminato y aluminosilicato durante
la etapa de coagulacidn-condensacion. La acumulacion de estos productos
desagregados favorece el contacto entre ellos, formando una estructura
coagulada donde se produce la policondensacion, formandose un primer gel
llamado Gel 1 (con una relacion Si/Al=1) y liberandose el agua consumida
nominalmente durante la disolucién. El agua juega el papel de un medio de
reaccion, pero reside dentro de los poros del gel (21). Conforme la reaccion
avanza se disuelven mas grupos Si-O del precursor, favoreciendo Ila
trasformacion del producto intermedio (Gel 1) rico en aluminio a un nuevo Gel 2
rico en silicio (Si/Al=2). Los oligbmeros de aluminosilicatos continuan
condensando y el gel crece formando una estructura altamente entrelazada
formando marcos tridimensionales, conocida como gel N-A-S-H, durante la etapa

final de condensacién-cristalizacion. Estos procesos de reorganizacion
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estructural determinan la microestructura y la distribucion de poros del material,
que son fundamentales para la determinacion de sus propiedades fisicas. El
aumento de la relacion Si/Al mejora considerablemente las propiedades
mecanicas de los geles de aluminosilicato formados (22). La Figura 2 (21)

presenta un mecanismo de reaccién simplificado para la geopolimerizacién.

. *, . .’i‘“ ‘.‘,'% " \
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Polymerization N.A-S-H precipitation, Gel 2
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Figura 2. Diagrama de activacion alcalina del geopolimero de MK (21).

2.1.1. Metacaolin.

El componente principal del cementante geopolimérico en esta investigacion es
un aluminosilicato, el metacaolin (MK), el cual proviene de una arcilla llamada
caolinita, que es un silicato de aluminio hidratado de composicién aproximada

2H20-Al203-2SiO2, con una estructura como se muestra en la Figura 3 (23).
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Figura 3. Estructura del caolin (23).

que difiere segun el origen y ubicacion geoldgica de donde es extraido (18). Las
arcillas caoliniticas estan ampliamente disponibles en la corteza terrestre, y un
tratamiento térmico entre 600 y 900°C (24), conduce a la deshidroxilaciéon de la
estructura cristalina de la caolinita para producir metacaolin, dependiendo de su

cristalinidad y pureza, en correspondencia con la siguiente ecuacion:

Al,(Si,05)(0H,) - Si,05Al,0, + H,0

El MK es un precursor de alta densidad de carga electrostatica de sus particulas,
tiene una estructura laminar y area superficial especifica elevada, provocando
una alta demanda de agua al momento de la fabricacion de pastas (6,25). Al
contrario de los cementantes a base de cemento portland, los cuales solo
necesitan agua para endurecer, los geopolimeros a base de MK requieren de
alcalis y agua para endurecer. EI MK como precursor aportara la Si y Al con una
proporcion fija de SiO2/Al203, y al utilizar un activador alcalino ayudara a la
disolucion de este, para que endurezca satisfactoriamente. Las propiedades de
un metacaolin varian segun el tamano de particula, la pureza y la cristalinidad de

la caolinita de la que se obtuvo este precursor. Estos factores afectan
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directamente la proporcion de materias primas y propiedades obtenidas durante
la produccion de geopolimeros, por lo que no existe una “receta” para la

produccion de ligantes geopoliméricos con metacaolin de diferentes fuentes (26).

2.1.2. Activador alcalino.

Para iniciar la reaccién de geopolimerizacion de un aluminosilicato solido se
requiere su activacién quimica mediante un componente alcalino (o acido) de alto
pH que disuelva la silice y la alumina del precursor, formando una red polimérica
inorganica de alcali-aluminosilicatos, estructuralmente comparables a las que
construyen las rocas naturales (27). Los activadores generalmente usados son
hidroxidos alcalinos, silicatos, carbonatos, sulfatos, aluminatos o cualquier
sustancia soluble que pueda sustituir cationes del metal alcalino, elevar el pH de

la mezcla de reaccién y acelerar la disolucion del precursor solido (28).

Existen varios hidroxidos alcalinos utilizados para la activacion de
aluminosilicatos, cada uno presenta caracteristicas y resultados particulares en
la sintesis de geopolimeros (28). El hidréxido de sodio o hidréxido sédico (NaOH)
también conocido como sosa caustica, hidroxido de potasio (KOH) y el silicato de
sodio (Na2SiOs3) son los activadores mas usados, siendo los mas baratos y
disponibles de los activadores alcalinos (29). Mientras que el uso de hidroxido de

rubidio (RbOH) e hidréxido de cesio (CsOH) es menos improbable para su uso
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comercial 0 a gran escala en geopolimeros debido principalmente a su alto costo

y escasez (26).

En los geopolimeros a base de caolin se ha reportado que la presencia de NaOH
y Naz2SiOs condujo a mejores propiedades de resistencia y microestructura. Esta
solucion de silicato alcalino induce una cierta cantidad de SiO2 soluble para
formar mondmeros, dimeros y oligdmeros (30), afectando la velocidad de la
reaccion de geopolimerizacion (31). Ferone (32), Mohsen (33) y Granizo (34)
obtuvieron microestructuras mas compactas en geopolimeros activados con una
solucién de NaOH y Na2SiOs en comparacion con geopolimeros de ca olin que
reaccionaron con NaOH, indicando una alcalinizacion mas eficiente de Al y Si.
Segun (35) los geopolimeros de caolin que reaccionaron con NaOH alcanzaron
una resistencia a la compresion inferior a 20 MPa, mientras que los geopolimeros
de caolin que reaccionaron con Na2SiOslograron una resistencia a la compresion
de 60 MPa. Fernandez-Jiménez y Palomo (36) informé un aumento de 40 a 90
MPa justo después de un dia de curado, cuando se usa un activador alcalino con

NaOH vy vidrio soluble en lugar de solo NaOH.

2.1.3. Relacion NazSiO3/NaOH.

Un aumento en la proporcion de reactivos alcalinos aumenta la resistencia de los
geopolimeros ya que un aumento del contenido de Na2SiOs favorece el proceso

de polimerizacion que conduce a un producto de reaccién con mayor resistencia
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mecanica (37). En base a estudios previos se ha concluido que la relacién
Na2SiOs/NaOH debe estar entre 0.24 y 2.2, (38). En una investigacion, (39) uso
valores de 1.0, 1.6, y 2.2 en la relacién Na2SiOs/NaOH para hacer geopolimeros
de metacaolin; la resistencia maxima alcanzada fue 64 MPa después de 7 dias y
se alcanzo6 con 1.6, utilizando la relacion 2.2 se obtuvieron resultados similares,
y la resistencia mas baja se obtuvo con una relacion de 1.0 en la que la matriz de
geopolimero resulté muy porosa. Ademas, con relaciones de 1.6 y 2.2 se lograron

altas resistencias a la flexion alcanzando los 17.6 MPa.

2.1.4. Concentracion de alcalis.

La concentracién de alcali afecta significativamente las propiedades fisicas y
mecanicas de los geopolimeros ya que el alcali promueve la solubilidad y
disolucién de los aluminosilicatos y también acelera la tasa de reaccion de

geopolimerizacion (40).

Con base en (41), la concentracion éptima de NaOH para fabricar geopolimeros
de metacaolin es de 9 M, por encima de este valor Optimo, la reaccion de
polimerizacién es indeseable. Segun (42) los geopolimeros se vuelven mas
densos y muestran una superficie mas lisa a medida que aumenta la
concentracion de alcali (7—-12 M). La alta concentracién de alcali promueve un
fraguado rapido y, como resultado, proporciona un tiempo insuficiente para la

disolucién y la disminucion de la trabajabilidad de las pastas de geopolimero. Se
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ha informado una baja resistencia a la compresion para concentraciones de alcali

bajas y altas (43,44).

La concentracion de alcali debe ser suficiente para equilibrar la carga de las redes
de geopolimeros, pero no en exceso para causar la formacion de carbonato de
sodio perjudicial debido a la carbonatacion (45). Se ha comprobado que la adicion
de mayores cantidades de silice podria mejorar significativamente la
microestructura de la matriz en términos de reduccion de la permeabilidad al agua

(46).

2.1.5. Agua de mar como activador.

El agua de mar es una disolucion formada por agua y sales, en una proporcion
de un 96.5% de agua y un 3.5% de sales. La Tabla 1 presenta las
concentraciones de los compuestos quimicos mas relevantes para simular el

agua de mar segun lo especificado por ASTM D1141-98.

Tabla 1. Composicion quimica del sustituto de agua de mar.

Sustancia Quimica NaCl MgClz Na2S04 CaClz
Proporcién (g/L) 24.53 5.20 4.09 1.16

El agua a emplearse en un concreto hidraulico a base de cemento portland deber
ser agua potable, segun la ASTM C1602. En caso de que esto no sea posible, se
puede usar agua no potable controlando contenido de cloruros, sulfatos, alcalis y

solidos en el agua de mezclado, y realizandole pruebas de resistencia a la
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compresion y tiempos de fraguado. La adicion de agua de mar en un cementante
a base de cemento portland es perjudicial para el material desarrollado, debido a
la presencia de alcalis en el agua de mar, particularmente cloruro de sodio (NaCl),
favoreciendo la reaccion alcali-agregado y provocando la corrosién de

estructuras de concreto armado debido a la presencia de cloruros.

En un geopolimero, el agua actua como trasportador de iones, constituyendo un
factor importante durante la sintesis del material, necesaria para la formacion de
cadenas moleculares. Ademas, favorece la hidratacién y la trabajabilidad de la
mezcla fresca del cementante geopolimérico (47). En (48) se obtuvieron
resultados favorables optimizando mezclas de geopolimeros a base de cenizas
volantes activadas por hidroxido de sodio y utilizando arena de mar sin lavar para
lograr una alta resistencia a la compresion, esto debido a que los principales
productos de la geopolimerizacion no incluyen la formacion de portlandita o C-S-
H y en consecuencia hay un riesgo significativamente reducido asociado con el
ataque de sulfato. Una investigacion demostrdé que en pastas de geopolimeros
con adicién de 3.5% y 10% de sal de mar, la resistencia a la compresion fue
superior en un 25% en comparacion con pastas de geopolimeros sin adicion de
sal de mar (49). En otro trabajo de investigacion (50) se obtuvo resultados
favorables desarrollando un cementante geopolimérico, a base de metacaolin
activado con los alcalis de unas sales de mar (SM), silicato de sodio e hidréxido

de sodio. Donde se observé que el reemplazo de NaOH por 3.5% y 10% NaCl no
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mejord las propiedades mecanicas de los especimenes, en comparacion con
muestras de referencia sin sustitucion de NaOH por SM. Esto es debido a la
disminucién de la cantidad de OH- en el activador alcalino, encargado de disolver
los enlaces de Si-O-Al del precursor (51). En pastas con adicién de 3.5% o0 10%
de SM se obtuvieron incrementos de la resistencia a la compresion hasta de un
45% alcanzando valores de 35 MPa en comparacion con pastas de referencia sin
adicion de SM, ademas los especimenes no presentaron una estructura fragil al

momento de ser ensayadas.

2.2.Geopolimeros reforzados con fibras.

Dado que la composicion esencial del geopolimero (GP) involucra una estructura
de gel geopolimérico amorfo, acompafada de particulas de materia prima sin
reaccionar y una gama de porosidades (25), de manera semejante a los
compuestos de matriz de cemento (CPO), los geopolimeros muestran atributos
fragiles y manifiestan una resistencia a la traccion limitada. Esto los vuelve
propensos a la formacion de grietas bajo cargas mecanicas leves o en respuesta

a fuerzas de contraccion (11).

Para abordar estas limitaciones, se ha empleado una variedad de formas de
fibras, como hilos, filamentos, bigotes, nanofibras y nanotubos, con el fin de
reforzar los compuestos de geopolimeros. Esto busca potenciar la resistencia a

la flexion, mejorar la capacidad de absorcién de energia (52) y optimizar el
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proceso de endurecimiento (53). El mecanismo de refuerzo con fibras en matrices
geopoliméricos incluye los siguientes tres aspectos: modificar la estructura
basica, inhibir el crecimiento de microfisuras, y cambiar las formas de expansion
de las grietas (54). Las fibras pueden ofrecer un efecto de puente sobre los poros
dafinos al incrustar sus dos hilos en la matriz geopolimérica y deformarse
elasticamente cuando el geopolimero se ve afectado por fuerzas internas y
externas en lugar de la deformacion de los poros daiinos, por lo que la rugosidad

y la resistencia mejoran en gran medida (55).

En comparacién con los materiales cementosos de igual nivel, los geopolimeros
reforzados con fibras demuestran una mayor durabilidad. No obstante, persisten
desafios como la marcada contraccion y la alta fragilidad en su aplicacion
practica, lo que podria resultar en fallos catastroficos durante el servicio

operativo.

El desempefio de las fibras en las matrices de geopolimeros esta altamente
influenciado por las propiedades inherentes de las fibras, la cantidad de fibras
utilizadas y los precursores de los geopolimeros (56,57). Ademas, es
fundamental considerar los siguientes aspectos detallados a continuacion: tipo y
contenido de fibras utilizadas, proceso de mezclado de los materiales, geometria

de la fibra y trabajabilidad del material.

2.2.1. Tipos de fibras.
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Las diferentes fibras utilizadas para refuerzos de materiales de construccién son
las fibras de acero, fibras inorganicas, fibras de carbono y las fibras poliméricas
(58-60). El principal problema con las fibras de acero es la corrosion (61). Dentro
de las inorganicas se encuentran las de silice, aluminio y alumina, basalto; que
generalmente tienen buena estabilidad quimica y elevada resistencia, aunque se
corroen en condiciones alcalinas (62). Las fibras de carbono se originan a
menudo a partir de polimeros y se utilizan para producir compuestos cementosos
de alto rendimiento con una mayor absorcidon de energia, asi como alta
resistencia eléctrica (57). Las fibras poliméricas son principalmente cadenas
largas de unidades monomeéricas repetitivas, que se unen entre si a través de
fuertes interacciones intermoleculares (63). Dentro de las fibras poliméricas
encontramos las poliméricas naturales y las poliméricas sintéticas en
dependencia del proceso de produccion y de sus materiales de origen (52). Las
fibras poliméricas naturales a pesar de estar ampliamente disponibles y tener
bajo costo, tienen una interaccién deficiente con la matriz y no presentan
estabilidad en condiciones de pH alto (64). Las fibras poliméricas sintéticas se
producen ampliamente a partir de materias primas o se reciclan a partir de
desechos plasticos. Entre las fibras poliméricas sintéticas comercialmente
disponibles son las de polipropileno (PP), las de tereftalato de polietileno (PET),

y las de alcohol polivinilico (PVA).
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Las principales ventajas de las fibras de PP son el costo econdmico, la
caracteristica inerte a un pH alto del ambiente cementoso, el control del
agrietamiento por contraccién plastica y la facil dispersién (65). Sin embargo
tienen bajo mdédulo y bajo contacto interfacial con matrices cementosas debido a

sus caracteristicas hidrofébicas (8,66,67).

Las fibras de PET tienen propiedades mecanicas comparables con las fibras de
PP y nailon, mientras que su produccion es mas rentable y respetuosa con el
medio ambiente. El tema de preocupacion en el desarrollo de cementantes
utilizando fibras de PET es su resistencia en ambientes alcalinos. Sin embargo,
en (68) se obtuvo un minimo deterioro de estas fibras al sumergirlas durante 120h

en una solucion alcalina con 10 g/dm?® de hidroxido de sodio en agua destilada.

Las fibras de PVA se han convertido en unas de las fibras mas utilizadas en
materiales a base de cemento y en materiales activados por alcalis, debido a las
ventajas que ofrecen como bajo costo, alta estabilidad quimica y facil
construccion (69). Este tipo de fibra muestra un fuerte enlace quimico con
aglutinantes cementosos debido a la presencia del grupo hidroxilo en sus
cadenas moleculares. Sin embargo, la alta unién quimica combinada con la baja
resistencia lateral de estas fibras conduce a una tendencia a la ruptura de las
fibras y, por lo tanto, limita la capacidad de deformacién por traccion del material

compuesto (70).

2.2.2. Proceso de mezclado.
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El orden de incorporacion de las fibras durante la mezcla juega un papel crucial
para lograr una dispersion uniforme de las mismas. Se sugiere seguir un enfoque
especifico dependiendo del tipo de fibra. En el caso de fibras de monofilamento,
se recomienda mezclarlas con los precursores secos y luego someterlas al
activador alcalino. Por otro lado, debido a que las fibras de multiflamentos no se
separan de manera homogénea al ser mezcladas, se sugiere que se mezclen
previamente con la solucion activadora alcalina para romper los haces de fibras
y posteriormente mezclarlas con aluminosilicatos secos, este enfoque mejora el
proceso de humectacion de las fibras y, en consecuencia, promueve una mayor
interaccién entre las fibras y la matriz (52,55). Para obtener una buena
homogeneizacion de la mezcla en estado fresco, (5) y (71) utilizaron una
mezcladora Hobart siguiendo el procedimiento descrito en la norma ASTM-C 305
y una vez que la mezcla alcanzé el estado deseado agregaron las fibras
lentamente hasta que se distribuyeron correctamente en la mezcla, este proceso

tomo entre 1 y 3 minutos dependiendo del tipo de fibra.

2.2.3. Contenido de fibras.

Las fibras desempenan un papel crucial en la mejora de las propiedades de los
materiales compuestos cementantes. Ayudan a controlar la propagaciéon de
grietas y aumentar la tenacidad del material, lo que conduce a un mejor

rendimiento mecanico y una mayor durabilidad (52). Sin embargo, la cantidad de
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fibras incorporadas tiene un impacto significativo en el comportamiento del
material. Se sugiere que el valor de concentracion critica esté en el rango de
0.2% - 2% para los geopolimeros y los compuestos cementosos. Ademas, se
observa que este valor critico tiende a disminuir a medida que se incrementa la

relacion de aspecto de la fibra (52).

Un contenido de fibra bajo resulta desfavorable para la matriz cementante, ya
que las fibras funcionan como un refuerzo dentro del material. Con una cantidad
baja de fibras, el efecto de refuerzo es insuficiente para generar mejoras
significativas en las propiedades mecanicas y la resistencia del cementante (55).
En consecuencia, la matriz no puede aprovechar completamente los beneficios

que las fibras pueden brindar en términos de fortaleza y resistencia a la fractura.

Un contenido de fibra medio se considera 6ptimo debido a que equilibra la
cantidad de fibras y la matriz cementante. En este rango, las fibras se distribuyen
de manera uniforme en la matriz, lo que mejora la capacidad de refuerzo y la
resistencia general del cementante. Esto tiene un impacto positivo en las
propiedades mecanicas del material compuesto, ya que la matriz cementante
queda confinada entre las fibras cuando el material esta bajo carga (Figura 4 a)
(62). Aumentar la cantidad de fibras conlleva a la generacién de numerosas
microfisuras en lugar de unas pocas fisuras grandes, lo que aumenta la

capacidad de deformacion de la matriz, es decir, su ductilidad.

23



Por otro lado, un contenido de fibra alto puede tener efectos adversos en la matriz
cementante (8). Cuando la cantidad de fibras es excesiva, estas pueden
aglomerarse y dar lugar a porosidades internas en la matriz (Figura 4 b). Estos
poros reducen la compactacion y la densidad del material, debilitando su
estructura y disminuyendo su resistencia. Ademas, los poros pueden ser puntos
de concentracion de tensiones, lo que aumenta la probabilidad de iniciar y

propagar grietas, disminuyendo la resistencia global del cementante (72).

High fiber content Low fiber content

—

\

Pore  Fiber Cementitious  Confined
matrix matrix

(a) (b)
Figura 4. Influencia del contenido de fibra en la matriz (52).
Es importante sefalar que incluso si las propiedades mecanicas de los materiales
con un alto contenido de fibras son superiores, un exceso de fibras puede reducir
la maniobrabilidad de los compuestos cementantes. Esto conduce a una
formacion excesiva de espacios vacios y una compactacion inadecuada debido

a la interaccion heterogénea entre las fibras y la matriz (52).
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En ultima instancia, existe un contenido de fibra éptimo para cada material
compuesto reforzado con fibras, que garantiza la mejor resistencia mecanica y

un equilibrio adecuado entre las propiedades de refuerzo y la matriz cementante.

2.2.4. Geometria de la fibra.

Ademas de las propiedades intrinsecas del material, existen diversos factores
geométricos que desempefan un papel crucial al evaluar la eficacia de las fibras
en un material compuesto. Estos parametros geométricos incluyen

caracteristicas como la forma, longitud de las fibras y su area superficial.

La relacién de aspecto de una fibra se define como la relaciéon entre su longitud
y su diametro equivalente. Esta cifra refleja la delgadez de cada fibra de manera
individual. En el caso de compuestos reforzados con fibras cortas, este valor
oscila en el intervalo de aproximadamente 40 a 2000. No obstante, normalmente,
este valor es menor a 300 (52). Informa (73) que las fibras con mayor relacion de
aspecto en los compuestos, son mas vulnerables al dafno de la fibra, o que en

consecuencia reduce la resistencia del material.

El documento (72) resalta la importancia de la longitud de la fibra al examinar
compuestos de geopolimero. Se observé que al aumentar la longitud inicial de
las fibras de carbono de 2 a 7 mm, utilizando un porcentaje de 3.5% de fibras, la
resistencia a la flexion aumenté en 4.4 veces. Sin embargo, este efecto de
refuerzo disminuyd ligeramente al incrementar aun mas la longitud de las fibras
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a 12 mm. El aumento en la resistencia al incrementar la longitud inicial de la fibra
de 2 a 7 mm puede explicarse por el hecho de que la capacidad de transmitir
carga esta influenciada por la longitud de la fibra y la fuerza de la unién entre la
fibra y la matriz. Por lo que existe un equilibrio en juego entre la longitud de las
fibras y la optimizacién de su interaccién con la matriz. Algunas longitudes de
fibra pueden ofrecer la mejor combinacién de transmisién de carga y cohesion
interfacial, mientras que longitudes extremas pueden resultar en problemas como
el enredo y disminucion del refuerzo. Es importante encontrar el punto 6ptimo de
longitud de fibra para maximizar los efectos positivos en las propiedades

mecanicas del material compuesto.

Ademas de considerar las propiedades quimicas vy fisicas individuales de cada
fibra, es esencial tener en cuenta los efectos combinados de toda la estructura
de fibras, la superficie total que ocupan y su direccidon en relacion con la matriz.
Estos factores también tienen un impacto significativo en la regulaciéon del
desempeno global del compuesto (52). Este fendmeno puede ser evaluado
teniendo en cuenta la seccion transversal de las fibras que atraviesan cualquier
plano dentro del material compuesto, considerando una disposicién de fibras de
manera aleatoria. En los compuestos con fibras continuas, esta area de seccion
transversal es practicamente constante, mientras que, en los compuestos con
fibras cortas, su orientacion es aleatoria. Esto implica que muchas fibras no

atravesaran un solo plano de manera aleatoria y, como resultado, el area de
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refuerzo se ve influida por la longitud de las fibras individuales (6). Todos estos
elementos contribuyen en conjunto a la evaluacién integral de cémo las fibras

operan de manera eficiente en el material compuesto.

2.2.5. Trabajabilidad del material.

A pesar de las cualidades mecanicas notables de los geopolimeros reforzados
con fibras, es innegable que las fibras afectan la trabajabilidad de estos
compuestos, lo que puede llevar a la formacidén excesiva de espacios vacios y

una compactacion insuficiente.

Un aspecto comunmente observado, independientemente de la forma o
geometria de las fibras, es que un incremento en la cantidad de fibras disminuye
la fluidez de los compuestos geopoliméricos reforzados con fibras (58). Esta
reduccion en la fluidez puede ser evaluada mediante la disminucion del valor

convencional de asentamiento segun la norma ASTM C 143.

Esta pérdida de trabajabilidad se puede atribuir al aumento en el esfuerzo de
fluencia de la mezcla fresca, ocasionado por la interaccion entre las fibras y la
matriz. A medida que se incrementa la cantidad de fibras, su diametro equivalente
y su relacién de aspecto, esta interaccion se intensifica, resultando en una red de
contacto mas densa. Se ha propuesto que el valor critico de concentracion de
fibras se encuentra en el rango de 0.2% a 2% para los compuestos
geopoliméricos y cementicios (74,75). Cuando la concentracién de fibras supera
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este umbral critico, es comun que las fibras tiendan a agruparse y no se dispersen
uniformemente en la matriz. Esto puede generar obstrucciones en la red de fibras
y dificultar el flujo de la mezcla fresca. Como resultado, se requiere una mayor
vibracion para que la mezcla abandone su estado estatico y adopte la forma del
molde (8,76). Ademas, las fibras con superficie aspera también contribuyen a

disminuir el valor critico y la fluidez (74).

2.2.6. Resistencia a la compresion.

El cemento geopolimérico después de 28 dias, puede ganar una resistencia a la
compresion de 70 a 100 MPa (77), este comportamiento de compresién depende
en gran medida de la fragilidad, la estructura de los poros, la distribucion de

microfisuras y la condicién limite de la prueba (78).

Cuando un material quebradizo se somete a una carga de compresion, se forman
microgrietas de divisidn axial que son paralelas a la direccién de la compresion
donde se producen dilataciones de volumen debido a la alta tensién desviadora.
Esto incluye la tension de traccion transversal frente a la fisura que da como
resultado su crecimiento en la direccion de la carga de compresion y las
consiguientes fracturas locales. Estas fracturas locales podrian formarse mucho

mas facilmente en la proximidad de los poros de las microfisuras (11).

El aumento de la resistencia a la compresion al afiadir fibras a un material puede
estar relacionado con la capacidad de las fibras para prevenir la iniciacion de
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microfisuras, alterar su orientacién o prevenir la extension de las fisuras, absorber
tensiones y reducir la porosidad (79). Esto se debe a que una vez que una grieta
se enfrenta a una o varias fibras, exige una mayor energia de fractura para
extraer o romper las fibras y propagar la grieta. Por lo tanto, el limite proporcional
y la resistencia ultima de los materiales compuestos aumentan (57). Esto
depende en gran medida de la interaccién fibra/matriz, de la rigidez y dispersion

de las fibras (11).

Se ha demostrado que la ductilidad de los geopolimeros y la resistencia a la
compresion mejoran con la adiciéon de fibras de PP (79). En compuestos de
geopolimeros reforzados con este tipo de fibras, (8) informé mayores valores de
resistencia para fracciones de volumen igual e inferior al 1% en comparacién con
matrices no reforzadas. (55) obtuvo un incremento de 67.5% al utilizar 0.5% de

fibras de PP.

Los especimenes reforzados con fibras de PVA suelen tener mayor resistencia a
la compresion que los reforzados con PP, aunque (79) observo que la resistencia
a la compresion utilizando ambas fibras aumenté continuamente al aumentar el
contenido de fibras de 0.5% a 1.5%, sin embargo, disminuyd con un aumento en
las fibras de mas del 1.5%. En (72) se obtuvo que las fibras de PVA no
influenciaron la resistencia a la compresion en la matriz. Este mismo resultado
fue observado por (52) para un volumen de 0.25%, mientras que en un volumen

de 0.5% y 1% la resistencia increment6 un 40%.
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Al comparar las fibras de PET con las fibras de PP, (80) encontré6 que los
compuestos reforzados con fibras de PP tenian una resistencia ligeramente
mayor que los compuestos reforzados con fibras de PET debido a una
distribucion mas uniforme de las fibras. Aamer Bhutta (5) obtuvo que
proporcionamientos de 0.5% y 1% de fibras PET no incrementaron la resistencia
a la compresion del compuesto. Se encontré en (75) que los cementantes
geopoliméricos reforzados con fibras de PET tiene una resistencia a la
compresiéon 18% mayor en comparacion con los compuestos a base de cemento

debido a una fuerte unién interfacial entre la fibra y la matriz de geopolimero.

Independientemente de los tipos de fibra, el aumento de la resistencia a la
compresion es mas esperable cuando el contenido de fibra es inferior al 2%,
mientras que por encima de este valor es mas posible el efecto adverso de la
fibra. Esto esta relacionado con el aumento significativo de la porosidad por
encima de la concentracion critica de la fibra que suele estar entre el 0.2 % v el
2%, (11,76), este efecto es mas severo en multiflamento en comparacion con las

monofibras (81).

2.2.7. Comportamiento a la flexion.

Los geopolimeros generalmente fallan en la fractura de modo | que es

significativamente mas pequefia que los modos Il y Ill como muestra la Figura 5

(57). Esto explica la mayor debilidad de los geopolimeros a la flexion que a la
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compresion. El refuerzo de las matrices cementosas tiene como objetivo superar
dicha debilidad al proporcionar una mayor resistencia a la formacién y

propagacion de grietas.

¥ \ 4 ¥
4 4 4
X Ultimate strengt o X
[ xtension fracture Shear fracture i’Lx\H\ flow
Ductility
Modo | Modo Il Modo Il

Figura 5. Tipos de fallo (57).

Por lo general, cuando una viga fragil se somete a una carga de flexion en cuatro
puntos, tiende a desarrollar grietas en la zona central de la muestra, donde las
tensiones de flexidon alcanzan su punto maximo. El proceso de agrietamiento se
inicia una vez que la fuerza de flexién supera la capacidad de deformacion de la
matriz de geopolimero en el extremo inferior de la fibra compuesta. A partir de
este punto, la grieta se propaga, encontrando su camino a lo largo de las fibras y
avanzando debido a la interaccion entre las fibras y la matriz del material (11). La
incorporacion de fibras en la matriz cementosa es un método bien conocido para
mejorar las propiedades de flexion y las caracteristicas posteriores al pico de los
compuestos correspondientes, ya que la fibra controla la propagacion y el

ensanchamiento de grietas bajo diferentes tipos de carga mecanica o
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contraccion. Por lo tanto, el aumento en el contenido de fibra podria mejorar el
mecanismo de resistencia al crecimiento de grietas debido a los enredos de
fibras. También se ve favorecida esta resistencia si la superficie de la fibra es

aspera e hidrofila.

La incorporacion de contenidos de fibras de aproximadamente 1% de PP tiene
un impacto positivo en la resistencia inicial a la flexion de la matriz ya que
aumenta la funcion de la fibra como puente, lo que desempefan un papel
primordial en la mejora de las propiedades de flexion. No obstante, en el caso de
matrices con una concentracion de fibra limitada, el potencial de propagacién de
imperfecciones sin restricciones en la interfaz entre las fibras y la pasta de
geopolimero es mas alto. Esto resulta en una disminucion de la capacidad
maxima de las muestras de viga, lo que impacta negativamente en su resistencia

final. (8)

El contenido de fibra también influye en la tendencia del desarrollo de la
resistencia de los materiales compuestos. En las primeras etapas, la resistencia
a la flexién de la matriz se encuentra en un proceso de desarrollo y es
significativamente inferior a la resistencia a la traccion de las propias fibras. Por
lo tanto, aumentar el contenido de fibra y, en consecuencia, mejorar el efecto
puente es el factor dominante en el comportamiento a la flexion de los materiales
compuestos (52). En especimenes con un contenido medio de fibra del 1%, 2%

y 3%, se aprecia una ligera mejora en la resistencia final de la matriz en
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comparacion con su resistencia inicial debido a que la interaccion geopolimero y
fibra-aglutinante se desarrolla con el tiempo, lo que aumenta la capacidad de
carga del compuesto. En estos casos, los efectos del endurecimiento de la pasta
se ven contrarrestados por defectos presentes en la interfaz entre las uniones y
el geopolimero. Estos defectos se originan debido a la contraccién y a la unién

fragil entre la fibra y la matriz (8).

En particular, las fibras de PP muestran una adhesién deficiente y una baja
afinidad por la matriz de geopolimero. Esto se debe a su limitada reactividad
quimica y a su baja energia superficial, lo que resulta en una unién fragil con la
matriz. Como resultado, la resistencia de la muestra a las tensiones de flexion
disminuye en comparacion con aquellas muestras que no contienen fibras de PP.
Se reporta en (11) que la adiciéon de fibras de PP, tuvo una influencia
insignificante en la mejora a la flexion en proporciones de 0% hasta 4%, a edades
tempranas, y ademas tuvo una influencia negativa en la resistencia del
compuesto a los 56 dias y anulando el desarrollo de resistencia de la propia
matriz del geopolimero. Se reporté en (8) que la adicion en un 1% de fibras de
PP mejora la resistencia inicial a la flexion de la matriz, y en contenidos menores

al 1% se obtienen efectos adversos en comparacién con geopolimeros sin fibras.

En el estudio (79), se concluyd que las matrices reforzadas con fibras de PVA
exhiben una resistencia a la flexion relativamente elevada en comparacién con

aquellas reforzadas con fibras de PP. Aunque en ambos tipos de compuestos la
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resistencia aumenté de manera constante al incrementar el contenido de fibra
desde el 0.5% hasta el 1.5%, se identifico una tendencia a la disminucion a partir
de este punto en adelante. En (82) se afiadieron fibras de PVA en proporciones
de 0.5%, 1%, 1.5% y 2% se obtuvo que la resistencia a la flexion a los 28 dias
para 0.5% de fibras fue de 5 MPa y para 2% de 5.5 MPa, incrementandose la
resistencia conforme se aumento el contenido de fibra. En (83) se utilizaron fibras
de alcohol polivinilico (PVA) en la matriz del geopolimero, mejorando la
resistencia a la flexion del compuesto con la adicion de 1% del volumen de fibras.
La incorporacién de este tipo de fibras en (72) tuvo un impacto evidente en la
resistencia a la flexién de la matriz, atribuyéndose este efecto a una notable
resistencia a la flexion bajo traccion de las fibras, asi como a su capacidad para
actuar como puentes en las grietas, probablemente debido a su buena

adherencia a la matriz de geopolimero.

En el estudio realizado por (80), se encontré que la resistencia a la flexion del
compuesto de geopolimero reforzado con fibra de PP en proporciones de 1% vy
1.5% fue inferior a la de su contraparte reforzada con fibra de PET. Este hallazgo
sugiere que, en esta investigacion especifica, las fibras de PET demostraron una
mayor capacidad para mejorar la resistencia a la flexion del geopolimero en
comparacioén con las fibras de PP. Ademas, es importante destacar que no se
observd degradacion de las fibras de PET en los compuestos geopoliméricos

cuando se utilizé un activador alcalino de 8M con silicato de sodio e hidroxido de
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sodio durante un periodo de hasta 28 dias. Este hallazgo indica la estabilidad de
las fibras de PET en el entorno alcalino del geopolimero durante el periodo de
estudio. Debido a la naturaleza hidréfoba de las fibras PET, que dificulta su
adhesioén a los compuestos cementosos, se observa en (5) una disminucién en
la carga de flexion maxima debido a la falta de una union adecuada entre las

fibras PET y los compuestos cementosos.

2.2.8. Contraccién por secado.

En contraposicion al proceso de hidratacion convencional del cemento Portland,
los geopolimeros se caracterizan por no incorporar el agua de manera directa en
la sintesis del gel formador. En su lugar, el agua desempefia un papel crucial en
la elaboracion de una mezcla viable y en la mediacién de la reaccion quimica
subsiguiente. El transcurso del tiempo conlleva la pérdida gradual de esta agua
adicional, dando lugar a una marcada contraccion en las muestras de

geopolimeros (84).

Esta contraccién inducida por el secado de los geopolimeros se origina en la
presidn capilar sustancial entre las regiones de la matriz microporosa que
permanecen humedas y aquellas que se vuelven secas. Este fendmeno induce
deformaciones en la muestra y cataliza la iniciacion de grietas (85). Para mitigar
este efecto de contraccion, han sido empleados dos enfoques predominantes:

primero, la modulacion de la estructura de los poros para minimizar la porosidad
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capilar y regular la pérdida de agua durante la etapa de curado (86); segundo, la

inclusion de agentes de carga y fibras inactivas o reactivas (87).

Es ampliamente reconocido que la introduccion de fibras en la mezcla engendra
un incremento en la porosidad (82). No obstante, estas fibras inciden en la
reduccion del area total de fisuras, su amplitud maxima y su densidad. A medida
que se eleva la proporcién volumétrica de fibras, se potencia el refuerzo aportado
por estas. Investigaciones diversas (67) han confirmado que el contenido de fibra,
el modulo de fibra y la interaccion entre las fibras y el aglutinante constituyen los
factores prominentes en el dominio de la contraccibn en compuestos de

geopolimeros reforzados.

Las fibras no metdlicas desempefan una funcién critica en la gestion de la
contraccion durante la fase de secado en las matrices. Esta capacidad radica en
su alta relacion de aspecto y un area de contacto superior en comparacion con
las fibras metalicas o naturales. Un estudio citado en la referencia (67) concluye
que las fibras de mayor longitud ejercen un impacto especialmente positivo en la
reduccion tanto del area como del numero de fisuras. Ademas, se evidencié que
las fibras mas delgadas superan en eficacia a sus contrapartes mas gruesas,

debido a su mayor superficie.

En este contexto, las fibras de polipropileno (PP) demuestran una eficacia
sobresaliente en el control de la formacion de fisuras debido a la contraccion por

secado (67). Incluso una incorporacién de fibras de PP en una proporcion
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pequefia, representando el 0.5% del volumen total, logra reducir de manera
significativa la contraccion por secado en las muestras compuestas. No obstante,
para contenidos de fibra del 2%, no se han observado resultados favorables, y
en proporciones mayores, hasta el 4%, se ha detectado un efecto adverso en la

atenuacioén de la contraccion por secado (8,11).

Destaca que los geopolimeros reforzados con fibras de alcohol polivinilico (PVA)
exhiben un desempefio superior en términos de contraccién en comparacion con
las fibras de PP. Esto se atribuye a la naturaleza hidréfila y la mayor rigidez

inherente a las fibras de PVA (78).

2.2.9. Sortividad.

Es ampliamente reconocido que las propiedades de transporte de agua estan
intrinsecamente relacionadas con la estructura de los poros presentes en la pasta
de cemento. La porosidad capilar, en particular, desempefia un papel crucial en
la determinacién de la permeabilidad de dicha pasta (88). La distribucion del
tamano de los poros, su conectividad, forma y volumen del espacio poroso son
factores de gran importancia que influyen en la capacidad de la pasta de cemento
para permitir el paso del agua (89). Se asume que estos poros pueden contribuir

al transporte de agua en cierta medida.

Por lo general, la conectividad de los poros capilares se erige como el factor
determinante en la permeabilidad de la pasta de cemento. Los poros
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desconectados a menudo se describen como poros tipo "botella de tinta", como
se ilustra en la Figura 6 (89). Los poros de tipo "tintero", que presentan una

entrada estrecha, resultan ineficaces para el flujo de agua.

(@) (b)

Figura 6. Flujo de agua relevante para la permeabilidad en un material poroso con (a) y sin poros de

botella de tinta (b) (las flechas indican la direccion del flujo del agua) (89).

La sortividad se puede considerar como una de las pruebas mas simples para
evaluar la porosidad de un material. Esta evaluacion se basa en la capacidad del
agua para penetrar en las muestras de concreto o mortero mediante succion
capilar. La sortividad se determina al medir la sorcién de agua capilar, ya que
esta depende tanto de la presion capilar como de la porosidad efectiva del
material. La prueba de sortividad evalua cuanta elevacion capilar es absorbida
por las muestras de mortero o concreto, lo que proporciona informacién crucial
sobre la capacidad del material para permitir el paso del agua a través de sus
poros Y, por lo tanto, su porosidad. La presién capilar esta vinculada al tamafio
de los poros, segun la ecuacion de Young-Laplace, mientras que la porosidad
efectiva se relaciona con el espacio de los poros en el gel y los poros capilares
(90).
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En el contexto del estudio de los materiales reforzados con fibras, se ha
observado que la porosidad, al igual que otros parametros fundamentales como
el flujo, la densidad y la resistencia, es una caracteristica que incide en las
propiedades del material. La porosidad de estos morteros esta intrinsecamente
ligada a dos variables cruciales: el tipo de fibras empleadas y la fraccion
volumétrica de las mismas en la mezcla. Los resultados de (5) han revelado que,
conforme aumenta la fracciéon de volumen de fibra en la mezcla, los niveles de
porosidad también experimentan un incremento significativo. Se ha planteado la
hipétesis de que las fibras empleadas en la mezcla tienden a agruparse durante
el proceso de mezclado. Esta tendencia a la agrupacion podria ocasionar la
captura de poros llenos de agua, que posteriormente se convierten en huecos en
el mortero, contribuyendo asi al aumento de la porosidad. La influencia del tipo
de fibra en la porosidad puede atribuirse en parte a la capacidad de absorber
agua de ciertas fibras, como son las fibras de PP. La absorcion de agua por parte
de estas fibras puede dar lugar a un aumento significativo en la porosidad del
mortero. Sin embargo, es interesante destacar que no se ha registrado una
diferencia sustancial en los niveles de porosidad entre las fibras de PP, PVA,

PET.

2.2.10. Interfaz fibra-matriz.
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El término "zona de transicion de interfaz" se utiliza para referirse a la region que
marca la frontera entre la matriz del geopolimero y la superficie de la fibra. Esta
area se caracteriza por ser una especie de fase intermedia que exhibe
propiedades distintas tanto en comparacion con las fibras como con el material
cementante en si. La naturaleza de esta zona puede variar significativamente
dependiendo de diversos factores, como la composicion del cementante y las
caracteristicas de la superficie de la fibra. En algunas circunstancias, esta zona
de transicion puede presentar una mayor porosidad y su composicion puede
diferir de manera notable en comparacién con el cuerpo principal del material.

(91)

En el compuesto de fibra corta, las caracteristicas de la interfaz fibra-matriz son
significativamente importantes para controlar el proceso de despegado y
extraccion de la fibra que gobierna la relaciéon de apertura de grietas por tension
y el comportamiento no lineal de dicho material (92). Esta interaccion es de los
principales factores que interfieren en la resistencia a la flexion, ya que cuando
un material reforzado con fibras se somete a una carga de flexién, el esfuerzo de
traccion inducido por el momento de flexion se transforma en esfuerzo cortante
en la interfaz fibra-matriz y se resiste a través de la adhesién y la friccidon en sus
superficies de contacto. Esta fuerza de contacto no solo afecta la interfaz de

ambos componentes, sino que también actua a cierta distancia de la interfaz en
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la matriz del geopolimero. Por lo tanto, se forma una regién anular que rodea a

las fibras por la accién dual de la fibra y la matriz (11,76,93).

Generalmente, el desprendimiento, el deslizamiento y la extraccion de las fibras
son los mecanismos locales que mejoran la accion de puente durante el micro y
macro agrietamiento de la matriz; este mecanismo aumenta la demanda de
energia para que la grieta se propague (57). Los modos de falla de la interfaz
fibra-matriz se pueden clasificar en tres tipos, dependiendo de dénde ocurre la
falla: de desunion (despegue), fallo de las fibras (ruptura) y fallo de la matriz
(extraccion) (94). Durante el proceso de despegue, la fibra es sometida a
tensiones que buscan separarla de la matriz genera tensiones en la interfaz, lo
que puede llevar tanto a la ruptura de la fibra como a la rotura de la interfaz entre
la fibra y la matriz, resultando en el desprendimiento de la fibra, como se ilustra
en la Figura 7 (91,94). En el escenario de ruptura, cuando las tensiones debajo
de la fibra en el punto donde se esta generando la fisura (como se muestra en la
Figura 8 (91,94)) superan la resistencia de la matriz, esto provoca la ruptura de
la matriz en las proximidades del punto de salida de la fibra, si las rupturas se
extienden mas alla de la longitud embebida de la fibra, esta pierde su capacidad
para mejorar la tenacidad, pero si la extension es limitada, las tensiones liberadas
evitan la ruptura de la fibra, es decir, la fibra permanece intacta y sigue
contribuyendo al aumento de la tenacidad hasta que se rompe. Tras el

desprendimiento inicial, la fibra entra en un proceso de extraccién de la matriz,
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como se muestra en la Figura 9 (91,94); en este proceso, la superficie liberada
de la fibra puede deslizar en relacién con la matriz, dando inicio a una interaccién
de friccion entre la fibra y la matriz, y en el punto de salida, donde la fibra
comienza a sobresalir de la fisura, la matriz funciona como una especie de polea
con friccion, lo que da lugar a un aumento exponencial de la tensidén en esta zona

de la fibra.

plano de fisura

Zona interfacial cerca de la matriz

—

Zona interfacial cerca de la fibra
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Figura 7. Descripcion del mecanismo de falla de desunion (despegue) (91,94).
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Figura 8. Descripcion del mecanismo de falla de la fibra (ruptura) (91,94).

Zona interfacial cerca de la matriz J

Zona interfacial cerca de la fibra
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Figura 9. Descripcion del mecanismo de falla de la matriz (extraccioén) (91,94).
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Los principales mecanismos de unién entre la fibra y la matriz cementosa incluyen
la atraccion electrostatica, el enlace quimico y el entrelazado mecanico (Figura
10) (91). Ademas de estos mecanismos primarios, pueden intervenir enlaces de
hidrogeno, fuerzas de Van der Waals y otras fuerzas de baja energia (91). Para
generar el vinculo definitivo, comunmente, todas estas acciones funcionan en

combinacion.

Vit

A N A i ~§ %&"‘g
o -
B .

(a) union electrostatica (b) unién quimica (c) entrelazamiento mecanico

Figura 10. Mecanismos de unién interfacial fibra-matriz (91).

Las interacciones electrostaticas entre las cargas opuestas en la matriz y la
superficie de la fibra crean una interfaz con dos capas cargadas, donde la
densidad de carga influye en la fuerza del enlace; esto es crucial en materiales
cementosos cuando se utiliza un agente de acoplamiento en la superficie de la

fibra.

El enlace quimico, una teoria establecida, se fundamenta en la interaccién en la
superficie de contacto, abarcando enlaces atdmicos e ionicos, a diferencia del
enlace fisico que involucra fuerzas de Van der Waals o interacciones acido-base,
dependiendo de la quimica superficial del sustrato. En (95) se informa que las

fibras con superficies inertes dan como resultado un contacto interfacial débil que
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provoca el deshuesado de la interfaz basado en la falla del compuesto. La
presencia de grupos hidroxilo en el PVA da como resultado un fuerte enlace
intermolecular de hidrégeno vy, por lo tanto, exhibe una alta fuerza de enlace en
los aglutinantes cementosos (70,72), a su vez esto constituye una desventaja ya
que la alta adherencia a la matriz cementicia, puede resultar en la rotura de las

fibras durante el proceso de extraccion (96).

El mecanismo de entrelazado mecanico explica la union al momento en que la
matriz se introduce y se adhiere a las irregularidades, como picos, agujeros y
fisuras, presentes en el sustrato. Se informa que la superficie rugosa de las fibras
de PVA aumenta el area de contacto entre la matriz del geopolimero y los
refuerzos, lo que mejora las propiedades mecanicas del compuesto
correspondiente debido a una mayor energia de extraccion y desunion. La
dispersion y el contacto de la matriz de fibra y geopolimero se reportaron como
los principales factores que afectan el mecanismo mecanico de los compuestos
de geopolimero (57). Para fibras hidrofébicas como las de PP, con rugosidad
pequefia, se forma un contacto interfacial débil y, por lo tanto, la transferencia de

tensién entre la fibra y la matriz se reduce (8).
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CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

Para la investigacion, se tiene como objetivo la fabricacion de pastas a base de
metacaolin activado con sal de mar. La pasta de referencia se compone de un
Metacaolin (MK) como fase sélida (precursor), y un activador alcalino como fase
liquida constituido por Hidroxido de Sodio (NaOH), Silicato de Sodio Soluble
(Na2SiOs) y sal de mar de grado industrial para replicar el agua de mar en el

laboratorio.

Posteriormente, se afaden fibras poliméricas sintéticas de PP, PVA y PET a
diferentes proporciones (0.25%, 0.5%, 0.75% y 1.0%) a la pasta base para
obtener diferentes variantes. Estas pastas con adiciones de fibras seran
sometidas a pruebas destructivas y no destructivas para su evaluacién. Los
resultados obtenidos permitirdn determinar las propiedades mecanicas y fisicas
de las pastas y analizar la influencia de las fibras en su rendimiento y resistencia.
Estos datos seran de gran importancia para el desarrollo y mejora de la pasta a

base de metacaolin activado con sal de mar en este proyecto de investigacion.

3.1.Materiales empleados.

¢ Metacaolin: Se utilizd como precursor el metacaolin de marca comercial
Metaforce, elaborado por grupo Cementos de Chihuahua S.A. de C.V. Sus

principales componentes son el Oxido de Silice (SiO2) y el Oxido de
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Alumina (Al203) y presenta un color café claro con una densidad de 2.65
g/cms.

Hidréoxido de Sodio (NaOH): El hidréxido de sodio (NaOH), o también
conocido como sosa caustica, fue obtenido de la empresa ROT Quimica,
S.A de C.V. Tiene color blanco en forma de escamas y un contenido de
NaOH al 98.80%.

Sal de mar: Se replica a base de cloruro de sodio (NaCl), de grado
industrial comunmente nombrado sal de grano, fue adquirido con la
empresa Exportadora de Sal, S.A de C.V. El NaCl tiene una apariencia de
cristales blancos, en estado fisico sélido, un pH de 6.0, tiene una
solubilidad en agua de 39.8g/cm3, y su principal componente es NaCl al
99.75%.

Silicato de Sodio (Na2SiOs): Se obtuvo de la empresa Dagusa
Representaciones Industriales S.A. de C.V., fabricado a partir de
proporciones variadas de Oxido de Sodio (Na20) y Diéxido de Silicio
(SiO2). El silicato utilizado en el proyecto presenta los siguientes
porcentajes de Na20 al 9.23%, de SiO2 al 29.96%, dando una relacion
SiO2/Na20 = 3.25 segun lo especificado en su ficha técnica. El porcentaje
de solidos fue de 39.19% y del H20 al 60.81%, con una densidad de 1.41
g/cms.

Fibras poliméricas: Para este proyecto, se emplearon fibras poliméricas

sintéticas de tres tipos: Eucomex PSI 150 (PP), MasterFiber M60 (PET) y
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Kuralon RECS15x12mm (PVA). Estas fibras seran utilizadas en diferentes

proporciones: 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1% del volumen del cementante

empleado. En la Figura 11, se pueden observar las imagenes de las fibras

representadas en las subfiguras (a), (b) y (c) respectivamente. Los datos

proporcionados por los fabricantes sobre estas fibras incluyen informacion

relevante como su longitud, resistencia a la tension, médulo de elasticidad,

punto de fusion y resistencia a acidos y alcalis. Todos estos datos se

encuentran detallados en la Tabla 2.

Agua destilada: Se obtuvo mediante el proceso de destilacion por

ebullicion utilizando el equipo Durastill 30 disponible en el LIIMC.

(b)

Figura 11. Fibras utilizadas de PP (a), PET (b) y PVA (c).

Tabla 2. Caracteristicas de las fibras utilizadas proporcionadas por las fichas técnicas.

Tipo . Resistencia a Modulo de Punto Resistencia a
. Longitud e o de .
de Material (mm) la tensién elasticidad fusion acidos y
fibra (kg/cm?) (kg/cm?) (°C) alcalis
PP Multifilamento 19 4.0 2.5 106
PET | Multifilamento 19 5.6 38.7 160 alta
PVA | Monofilamento 12 12.3£2.5 42.5 110

3.2.Caracterizacion de materias primas.
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La caracterizacion de las materias primas es una etapa crucial en el proceso. En
el caso del MK, se realiz6 un completo estudio para conocer su composicion y
propiedades. Se empled la Espectroscopia de Fluorescencia por Rayos X (FRX)
para determinar su composicién quimica, fabricando una pastilla compuesta por
10g de metacaolin y 1g de cera, donde se mezclaron ambos materiales en un
vaso de precipitado y posteriormente se comprimieron en una capsula de
aluminio. Se emple¢ la técnica de Difraccion de Rayos X (DRX) en un rango de
10° a 70° en 20, con un incremento de 0.02° por segundo, utilizando un equipo
de la marca Panalytical Empyrean para identificar sus fases cristalinas y el halo
amorfo. Se procedid6 a examinar su morfologia utilizando un Microscopio
Electrénico de Barrido (SEM) Jeol JSM-6510LV, con una tension de 20kV y un
tamano de punto (Spot Size) de 50. Por ultimo, el MK se analiz6 mediante
Espectroscopia Infrarroja de Transformada de Fourier (FT-IR) en un
Espectrometro de IR modelo Nicolet IS50 FT-IR de la marca Thermo Scientific,
utilizando el dispositivo de Reflectancia Total Atenuada (ATR) en un rango
espectral de 525 a 4000 cm™ en modo de transmision, lo que permitié la

obtencion de las bandas caracteristicas del MK.

Se realizdé un analisis de las fibras de PP, PVA y PET para determinar sus
caracteristicas microestructurales mediante el uso del SEM (Jeol JSM-6510LV)
utilizando magnificaciones de 13x, 500x y 2500x, con un voltaje de 20kV y 50 de

tamafo de punto. El analisis de FT-IR se llevd a cabo en un equipo SHIMADZU
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Trace-100 en un rango de frecuencia de 4000 a 400 cm™", realizando 32 escaneos
con una resolucién de 4, esto con la finalidad de identificar los grupos funcionales
presentes. También, se determinaron sus densidades utilizando un Picndmetro

de Quantachrome Instruments que opera con gas nitrégeno.

Este proceso de caracterizacion es esencial para comprender las propiedades
microestructurales de las materias primas y permite realizar una evaluacion mas
precisa del comportamiento de las fibras y del MK en la pasta resultante. Los
resultados obtenidos a partir de estos analisis son fundamentales para
determinar la idoneidad de los materiales en la formulacion de la pasta y

garantizar su desempenfo en futuras aplicaciones practicas.

3.3. Proporcionamiento utilizado.

El proporcionamiento manejado para las muestras es el establecido por (49). Se
utilizé concentracién de 8M de NaOH y una relacion de soélido/liquido de 0.31. Se
detallan las cantidades a utilizar en la Tabla 3. La viscosidad de la pasta es de
suma importancia para el proceso de conformacion de las muestras, una
adecuada fluidez garantiza especimenes bien compactados y por lo tanto
resultados confiables en los ensayes mecanicos. Al anadir fibras al geopolimero
aumenta la viscosidad de la mezcla y al ir aumentando la proporcion de fibras
disminuye la trabajabilidad del compuesto, esta disminucion es reportada

mediante la medicién del diametro de la pasta utilizando la mesa de fluidez. De
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esta forma se reporta el contenido de fibras critico que indica una buena

trabajabilidad y por lo tanto una adecuada compactacién en las muestras.

Tabla 3. Proporcionamiento de las pastas con adicion de NaCl.

Dosificacion
Compuesto Para 1L de solucién alcalina (%) Para 300g de MK (g)
NazSiOs 30 58.9
NaOH 70 452
NaCl 3.5 en adicion de NaOH 1.6
H20 destilada 50 77.6

3.4.Durabilidad de las fibras sintéticas en la solucion alcalina.

Con el objetivo de analizar el impacto de la alta alcalinidad de la mezcla en la
superficie de las fibras, se llevé a cabo un proceso de inmersion de las fibras en
la solucién alcalina unida al Na,SiOs y al NaCl. Esta eleccion se basé en la

semejanza de alcalinidad con la pasta de geopolimero.

Durante diferentes intervalos de tiempo, como 1 minuto, 6 minutos, 15 minutos y
24 horas, las fibras se mantuvieron en movimiento utilizando un agitador
magnético para asegurar una distribucion uniforme en la solucion. Se eligieron
los tiempos en base al proceso de fabricacion de los especimenes. Este proceso
implica un minuto desde que se afiaden las fibras a la pasta de geopolimero hasta
que se detiene la mezcla. Luego, hay un lapso de aproximadamente 6 minutos

dedicados a verter la mezcla en los moldes y realizar las operaciones de
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compactacion, enrase y limpieza. Se realiza un analisis a los 15 minutos, que es
el tiempo aproximado en el que, segun el procedimiento seguido, los
especimenes se introducen en el horno para su curado a 60 grados durante 24
horas. Ademas, se realiza un analisis a las 24 horas, ya que este es el tiempo de

curado establecido.

Al finalizar estos periodos de tiempos establecidos las fibras se sacaron de la
solucién, se enjuagaron y dejaron secar al aire. Una vez secas se observaron en
el SEM, lo que permite analizar como la exposicion prolongada a la alta
alcalinidad afecta la superficie de las fibras en cada etapa del proceso de

fabricacion y curado de los especimenes.

3.5. Analisis de la fluidez.

Para estudiar el efecto de la adicién de fibras en la trabajabilidad del geopolimero
fresco se realizan ensayes de fluidez en correspondencia con la norma ASTM C
143 para los tres tipos de fibras empleadas. Los porcentajes para los que realizé
este analisis fueron de 0%, 0.5% y 1%. Los resultados obtenidos se expresan en
por ciento de incremento del didmetro que fluye la mezcla con respecto al

diametro interior de cono utilizado.

3.6.Procedimiento de mezclado.
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Para la preparacion del activador a base de hidroxido de sodio, se afiadieron las
escamas de NaOH al recipiente con agua destilada, también se afadio la sal de
mar para garantizar una buena disolucion de este. Se agité durante media hora
en un agitador magnético y se dejo reposar durante 24 horas. Las fibras se
deshebraron de manera manual para garantizar una dispersion uniforme en el

material compuesto.

La mezcla de los materiales se llevé a cabo empleando el procedimiento de
mezclado recomendado por (52,55) debido a que se encontré que se logra una
dispersion adecuada de las fibras para los materiales y equipos disponibles. Este
proceso comienza anadiendo los activadores alcalinos y mezclandolos durante 1
minuto a baja velocidad. Luego, se agrega lentamente el aluminosilicato seco y
se mezcla durante 2 minutos a velocidad media. Se detiene la mezcladora
durante 30 segundos para despegar la mezcla que se ha adherido a los bordes
de la olla, utilizando una espatula. Después, se continua mezclando a velocidad
media hasta completar 5 minutos y luego se reduce la velocidad a baja mientras
se afnaden las fibras lentamente. Finalmente, se prosigue con el mezclado hasta
completar un tiempo total de 6 minutos desde el inicio de la mezcla de los

activadores.

3.7.Fabricacion de especimenes.
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Una vez finalizado el proceso de mezclado, la mezcla se vierte en los moldes
segun los ensayos a realizar. Los especimenes se golpearon 10 veces con la
mesa de trabajo, luego se compactaron con el apisonador y nuevamente fueron
golpeados 10 veces para eliminar las burbujas restantes. Posteriormente, los
moldes fueron envueltos en plastico de emplayar y se colocaron en bolsas negras
para su posterior curado en el horno. El curado se realizé a una temperatura de
60°C durante 24 horas, evitando que se evaporara agua durante este periodo.
Una vez transcurridas las 24 horas de curado, los especimenes se desmoldaron
y fueron nuevamente cubiertos con plastico adherente para evitar las
eflorescencias por los alcalis del activador y se almacenaron en condiciones de

laboratorio hasta que llegd el momento de ser ensayados.

Para el analisis de la resistencia a la compresion se elaboraron cubos de 5 cm
de lado (ver Figura 12), para los ensayes a flexion se fabricaron especimenes de
4 x 4 x 16 cm de lado (ver Figura 13), y para la medicién de las variaciones de
longitud debido a la contraccion por secado los especimenes son tipo vigas de
seccion cuadrada de 2.5 cm de lado y 28.5 cm de largo (ver Figura 14). Para los
ensayes de sortividad se extrajeron cubos de 4 x 4 x 4 cm de los extremos
exteriores de las vigas de flexion (ver Figura 15). Para los analisis en el SEM que
permiten analizar el mecanismo de falla de la fibra y el estado de su superficie
tras el fallo se conformaron pequefias muestras de aproximadamente 0.5 x 0.5 x

0.5 cm, que se obtuvieron de cortar la cara del fallo de las vigas de flexion (ver
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Figura 16), mientras que para el analisis de la interfaz fibra-matriz estas mismas
muestras se prepararon con resina epoxica y se lijaron hasta obtener una
superficie tipo espejo (ver Figura 17). Se utilizaron en todos los casos
proporciones de fibras de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1% con relacioén al volumen

del molde utilizado.

!

Figura 12. Cubo de 5x5x5 cm elaborado para los Figura 13. Vigas de 4x4x16 cm elaboradas para

especimenes de compresion. los especimenes de flexion a 4 puntos.

Figura 14. Vigas de 2.5x2.5x28 cm elaboradas Figura 15. Cubos de 4x4x4 cm para los ensayes

para los especimenes de variacién de longitud. de sortividad.

Figura 16. Muestras de 0.5x0.5x0.5 cm Figura 17. Muestras de 0.5x0.5x0.5 cm
elaboradas para el analisis en el SEM. preparadas con resina para el analisis en el
SEM
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3.8.Realizacién de ensayes.

Todos los ensayes realizados en la investigacion se evaluaron a intervalos de 7,
28, 56 y 90 dias. Se llevaron a cabo un total de 65 ensayes, que incluyeron
pruebas de flexion, compresion, variacion de longitud y sortividad, y se evaluaron
un total de 260 muestras. Los detalles sobre las muestras ensayadas se

encuentran en la Tabla 4.

Tabla 4. Ensayes a compresion (5 x 5 x 5 cm), flexion (4 x 4 x 16 cm), variacién de longitud (2.5 x 2.5 x
28.5 cm) y sortividad (4 x 4 x 4 cm).

Tipo de fibras Porciento 7 dias 28 dias 56 dias 90 dias
Sin fibra 0% 0%7 0%28 0%56 0%90

0.25% PP25%7 | PP25%28 | PP25%56 PP25%90
Polipropileno (PP) 0.50% PP50%7 | PP50%28 | PP50%56 PP50%90
0.75% PP75%7 | PP75%28 | PP75%56 PP75%90

1% PP1%7 PP1%28 PP1%56 PP1%90
0.25% PET25%7 | PET25%28 | PET25%56 PET25%90
Polietileno de 0.50% | PET50% | PET50%2 | PET50%56 | PET50%9

tereftalato (PET)

0.75% PET75%7 | PET75%28 | PET75%56 PET75%90
1% PET1%7 | PET1%28 | PET1%56 PET1%90
0.25% PVA25%7 | PVA25%28 | PVA25%56 PVA25%90
Alcohol polivinilico 0.50% PVA50%7 | PVA50%28 | PVA50%56 PVA50%90
(PVA) 0.75% PVA75%7 | PVA75%28 | PVA75%56 PVA75%90
1% PVA1%7 | PVA1%28 | PVA1%56 PVA1%90

Se pudieran descartar los especimenes con un flujo inferior a 110 + 5% siguiendo
el procedimiento establecido por la norma ASTM C 143. Esto en caso de que
durante el proceso de conformacion de los especimenes se presentaran una
deficiente compactacion y distribucidon de las fibras con algun porcentaje o tipo

de fibras.
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3.8.1. Realizacion de ensayes a compresion.

Para la realizacion de las pruebas a compresion se utilizé una Instron modelo
600Dx de 60 toneladas con el accesorio adecuado para realizar la prueba a
cubos. Se aplico una carga de 90 kg/s y se registrd lo obtenido por la fuerza
aplicada. Después se realizaron los calculos correspondientes en

correspondencia con la norma ASTM C 109 aplicando la Ecuacion 1.

Ecuacion 1

fm =

| o

fm = resistencia a la compresion (MPa)

P = carga maxima total (N)

A = area de la superficie cargada (cm?)

3.8.2. Realizacion de ensayes de flexién.

Los ensayes de flexion a 4 puntos se realizaron en una Instron modelo 600Dx de

60 toneladas con una velocidad de 0.3 mm/s colocando un accesorio para el

ensaye de vigas a flexién en 4 puntos, como muestra la Figura 18.
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Figura 18. Viga ensayada a flexién en 4 puntos.

Los resultados se calcularon en correspondencia con la norma ASTM C 78,

siguiendo la Ecuacion 2.

PxL Ecuacion 2

R =37+ 100

R = modulo de ruptura (MPa)

P = carga maxima aplicada por la maquina de prueba (N)

L = distancia entre los apoyos de la viga (mm)

b = ancho promedio de la viga (mm)

d = profundidad promedio de la viga (mm)

3.8.3. Realizacién de ensayes de variacion de longitud.

Para llevar a cabo los ensayos de variacién de longitud debido a la contraccion

por secado, los especimenes fueron cubiertos con plastico en toda su superficie
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desde el momento en que se desmoldaron y hasta que se completé un periodo
de 90 dias, que correspondia a la ultima fecha de ensayo. Esto se hizo con el
proposito de evitar el contacto directo con la humedad y las condiciones
ambientales. Los laterales de los especimenes se dejaron al descubierto, donde
se ubico el extremo metalico, como se ilustra en la Figura 14. El analisis de la
contraccion se llevé a cabo siguiendo las pautas de la norma ASTM C-157,

utilizando un equipo Gilson M-25, tal como se muestra en la Figura 19.

Figura 19. Ensaye de variacién de longitud por contraccion por secado.

Las mediciones se realizaron y anotaron diariamente hasta completar un periodo

de 90 dias, posteriormente se calcularon en correspondencia con la Ecuacion 3.

CRD — CRD inicial Ecuacioén 3
ALx = C * 100

ALx = cambio de longitud del espécimen en el tiempo (%)
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CRD = diferencia entre la lectura del espécimen y la lectura de la barra de

referencia (mm)

G = longitud de la barra de referencia (250 mm)

3.8.4. Realizacién de ensayes de sortividad.

Para obtener un valor de referencia de porosidad, que indique la eficiencia del
método de mezclado y compactacion se realizaron ensayes de sortividad. Los
especimenes se acondicionan siguiendo el método descrito en la norma NMX-C-
529. Se sellaron las caras laterales de los cubos dejando libre la capa inferior y
superior (capa de enrase) como muestra la Figura 20. El sellador utilizado es una
pintura epdxica que esta conformada por una resina y un endurecedor. Una vez
secas completamente se llevaron a peso constante en el horno durante al menos

24 horas a una temperatura de 60°C.

Figura 20. Cubos de 4x4x4 cm elaborados para los especimenes de sortividad.

Antes de sumergir los especimenes en agua se pesaron y se registrd el peso

seco. Posteriormente, se sumergieron las muestras en agua hasta una altura de
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10 mm, colocandolos sobre un soporte metalico con la cara superior del molde
hacia arriba, asegurandose de que no tocaran el fondo de la bandeja y
manteniendo este nivel de agua constante durante todo el ensayo, como muestra
la Figura 21. Con el fin de asegurar una inmersion completa y evitar la formacién
de burbujas, las muestras se inclinaron 45° al momento de entrar en contacto con

el agua.

Una vez sumergidas, se puso en marcha el crondmetro para medir el tiempo.
Transcurridos 10 minutos, se retiraron las muestras del recipiente. Se elimind
rapidamente el agua superficial utilizando un trapo humedecido y se registro el
peso de cada muestra (W1). Acto seguido, las muestras se devolvieron al
recipiente y al cumplirse 90 minutos, se retiraron nuevamente. Se procedio a
eliminar el agua superficial con el trapo humedecido y se registré su peso una

vez mas (W2).

Figura 21. Ensayes de sortividad.

Con esta informacion, se realizaron los calculos necesarios para llevar a cabo la
prueba. Fue calculado el porcentaje de absorcion de agua y el indice de sortividad

como indican la Ecuacion 4 (97).
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w, —Ww; Ecuacion 4

Absorcion de agua (%) = * 100

1

W1 = peso a los 10 min de inmersion (g)

W2 = peso a los 90 min de inmersion (g)

3.9. Analisis de resultados.

El analisis de los resultados de los ensayes de compresion, flexion y variacién de
longitud es fundamental para determinar el efecto de diferentes tipos vy
proporciones de fibras. A través de comparativas basadas en los valores
obtenidos, se busca identificar la combinacion 6ptima de fibras que permita
obtener altas resistencias a la flexion y compresion, al tiempo que se reduzca la
retraccion por secado del compuesto. Para fundamentar los resultados de los
ensayos de compresion y flexiébn en cuanto a la porosidad y densidad de los
especimenes con cada proporcién y tipo de fibras, se utilizé la informacion
proporcionada por los ensayos de sortividad. Se sabe que un incremento en la
porosidad tiene un efecto negativo en la resistencia mecanica del material.
Ademas, se analizé el mecanismo de falla de las fibras y su distribucion correcta
en el compuesto a través de la observacion de la zona de fractura de los
especimenes ensayados a flexion en el SEM. Esto nos permite comprender cémo

se propagod la fractura en el material compuesto, brindando informacioén valiosa
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sobre su resistencia y capacidad para resistir la propagacion de grietas.
Asimismo, se pueden observar la zona de interfaz fibra-matriz, la distribucion y
orientacién de las fibras, lo cual nos proporciona informaciéon sobre cémo
contribuyen las fibras a la resistencia del material, y si se logré una transferencia

de carga efectiva entre las fibras y la matriz.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1.Caracterizacion de las materias primas.

4.1.1. Metacaolin.

La composicion quimica elemental del precursor se realiz6 mediante la técnica
de FRX. El porcentaje de los componentes presentes en el MK se muestra en la

Tabla 5.

Tabla 5. Composicion quimica del precursor.

Oxidos MK %
Al203 32.33
SiO2 58.464
P20s 0.118
SO3 0.573
KOz 0.445
CaO 5.301
TiO2 0.17
MnO 0.326
Fe203 2.027
Otros 0.246

La técnica empleada para observar las fases cristalinas fue la Difraccién de
Rayos X, y el difractograma correspondiente se presenta en la Figura 22, en la
que se puede observar el distintivo halo amorfo tipico de estas puzolanas,

presente en un rango de 15° a 35° en 20.
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Figura 22. Difractograma del precursor (MK).

Para conocer la morfologia del MK este se analizé6 mediante la Microscopia

Electrénica de Barrido (SEM). En la Figura 23 se observa que presenta particulas

alargadas e irregulares. Para el analisis se coloco la muestra sobre una cinta de

carbono para mantenerlo fijo y después ser recubierto por una nanocapa de oro-

paladio.

SEI  20kv  wDISmMmM  $550 %1,000  10pm =

Figura 23. Morfologia del MK (x1000).

El espectro obtenido en los analisis de FT-IR se muestra en la Figura 24 en el

cual se pueden apreciar los enlaces de Al-O (779.24 cm™) y Si-O (1049.28 cm').
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Figura 24. Espectro de FT-IR del precursor (MK).

4.1.2. Fibras poliméricas.

La Figura 25, Figura 26 y Figura 27 presentan las imagenes obtenidas mediante
el Microscopio Electronico de Barrido (SEM) para las fibras de PP, PET y PVA,
respectivamente. En las subfiguras (a), se muestra la distribucién de las fibras
(monofilamento o multiflamento) mediante una magnificacion de x13.
Posteriormente, en las subfiguras (b), utilizando una magnificaciéon de x500, se
pudo determinar el diametro aproximado de las fibras. Mediante una
magnificacion de x2500 en las subfiguras (c), se examind en detalle la textura de
la superficie de las fibras. La densidad de las fibras se determiné utilizando el
Picndmetro. Ademas, se realizé un analisis de su composicion quimica elemental
mediante la técnica del EDS, que incluyé un mapeo general de los elementos
presentes en las fibras. Toda esta informacion sobre las propiedades de las fibras

incluyendo su relacion de aspecto, se resumen de manera concisa en la Tabla 6,
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lo que permite tener una visién clara y completa de las caracteristicas de cada

tipo de fibra utilizado en el estudio.

(@) (b) (c)

Figura 25. Figura 25. Imagenes del SEM de las fibras de PET utilizando magnificaciones de 13x (a), 500x
(b) y 2500x (c).

(a) (b) (c)

Figura 26. Imagenes del SEM de las fibras de PET utilizando magnificaciones de 13x (a), 500x (b) y 2500x
().

(a) (b) (c)

Figura 27. Imagenes del SEM de las fibras de PVA utilizando magnificaciones de 13x (a), 500x (b) y 2500x
().
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Tabla 6. Propiedades de las fibras.

Diametro Relacién de - Densidad I
Superficie 3 Composicion
(um) aspecto (g/cm?3)

: 97.4% C

PP 60 317 lisa 0.89 26% O
: 67.6% C

PET 23 826 lisa 1.28 32.4% O
con 63.6% C

PVA 40 300 rugosidad 1.28 36.4% O

El analisis mediante espectro FT-IR de las fibras de PP, evidencio la presencia
de cuatro picos en el rango de nimero de onda de 2800 a 3000 cm™'. Dos de
ellos, ubicados en 2949 cm™' y 2868 cm-', fueron asignados a la vibracion de
estiramiento asimétrica y simétrica de CHs respectivamente. Por otro lado, los
picos en 2918 cm-' y 2837 cm™' fueron atribuidos a vibraciones de estiramiento
asimétricas y simétricas de CHz respectivamente. Adicionalmente, se detectaron
dos picos intensos a 1456 cm-' y 1375 cm-', donde el pico a 1456 cm™! se debio
a vibraciones de deformacion asimétrica de CHs mientras que el pico a 1375 cm-
' fue causado por vibraciones de deformacion simétrica de CHz (8). También
encontramos pequeiios picos entre 1166 cm™'y 840 cm™: en el pico 1166 cm’
aparece una vibracion oscilante de C-H, un estiramiento asimétrico de C-C y un
balanceo asimétrico de CHs; el pico 996 cm' se atribuye a vibraciones oscilantes
asimétricas de CHs3; los picos 974 cm™ y 897 cm-' fueron asignados a balanceos
asimétricos de CHsy vibraciones de estiramientos asimétricos de C-C; finalmente
los picos 808 cm™' y 840 cm™' son causados por vibraciones oscilantes de CH>

(98).
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Todas las bandas descritas anteriormente corresponden al espectro
caracteristico del PP. En la regién de 2500 cm™' a 2000 cm" aparecen bandas
débiles que no son relevantes para la interpretacion del espectro, incluyendo las
sefiales de "background" alrededor de los 2330 cm-! debido al CO2 del aire que
queda atrapado dentro de la muestra (99). La Figura 28 muestra el especto de

FT-IR de las fibras de PP.
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Figura 28. Especto de FT-IR de las fibras de PP.

Las bandas identificadas en la Figura 29 para las fibras de PET estan en
correspondencia con (100) y (101). En las bandas ubicadas en 3050 cm™', 2960
cm™ y 2900 cm™ ocurren estiramientos simétricos de C-H. En 2330 cm™' se
encuentra una deformacion simétrica axial de CO2. En 1712 cm™ ocurre
estiramiento de C=0y en 1577 cm™', 1504 cm™' y 1442 cm" aparece el esqueleto
aromatico de vibraciones con estiramiento C=C. En la banda 1408 cm

encontramos una vibracién de flexion de O-H, y en 1338 cm™! esta el movimiento

68



de CHz2 del glicol. El pico en 1016 cm™! se encuentra en el plano de vibracion del
benceno, y en las bandas anchas de 1089 cm™ y 1238 cm' se encuentran
vibraciones del enlace C=0. Las bandas ubicadas en 723 cm'y 871 cm™' estan
fuera del plano de vibracion del grupo benceno, la banda de 723 cm™' presenta

una vibracién de estiramiento esquelético C-(CH2)n-C.
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Figura 29. Especto de FT-IR de las fibras de PET.

La Figura 30 revela los principales picos asociados con el alcohol polivinilico
(102,103). Se pueden observar de 3600-3700 cm™' bandas de hidroxilo fuertes
tipicas para el alcohol libre (no enlazado—OH). Aparece una banda ancha de
estiramiento del O-H en 3252 cm™ vinculada al estiramiento O-H de los enlaces
de hidrégeno intermoleculares e intramoleculares. En 2918 cm™ y 2848 cm’
ocurren estiramientos asimétricos y simétricos de CHz respectivamente. También

en 2358 cm-! encontramos sefiales de "background" debido al CO2 del aire que
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queda atrapado dentro de la muestra (99). Las bandas estrechas que se ubican
alrededor de 1643 cm™' se deben a la absorcion de agua. En 1416 cm™ nos
encontramos la flexion del CHz, en 1313 cm™ un balanceo de C-Hy en 1141 cm
"un estiramiento del hombro de C-O. Segun la literatura esta banda vibracional
(C-0) se atribuye principalmente a la cristalinidad del PVA, relacionada con la
banda de estiramiento del carboxilo en 1078 cm-' donde aparece un pico debido
al estiramiento de C=0 vy la flexion del OH. En 910 cm™y 821 cm™ ocurre un

balanceo de CH2 y estiramiento de C-C respectivamente.
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Figura 30. Especto de FT-IR de las fibras de PVA.

4.2.Durabilidad de las fibras en la solucién alcalina.

4.2.1. Fibras de PP.

La Figura 31 muestra la superficie de las fibras de PP en tiempos de 1 minuto (a),

6 minutos (b), 15 minutos (c) y 24 horas (d) de exposicion.
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El analisis arrojo que no hay reduccion de la seccion trasversal o desintegracion
de las fibras debido a la alta alcalinidad de la solucion, conservando las fibras su
estado original y corroborando la alta resistencia a ambientes alcalinos que se

plantea en su ficha técnica y en la literatura (104).

(@) (b) (c) (d)

Figura 31. Imagenes del SEM de las fibras de PP en solucion a 1 min (a), 6 min (b), 156 min (c) y 24 h (d).

En cuanto al analisis por EDS se observa en la composicion quimica de las fibras
que no hubo absorcion de la solucién alcalina por las fibras, ya que estas
conservan su composicién quimica original, sus resultados de muestran en la

Tabla 7.

Tabla 7. Composicién quimica de las fibras de PP en solucion.

Original En solucion
1 minuto 97%C 3%0
97.4%C 6 minutos 96.9%C 2.8%0
2.6%0 15 minutos 98.5%C 1.5%0
24 horas 95.3%C 4.7%0

La Figura 32 presenta los espectros FTIR correspondientes a las fibras de PP
que fueron agregadas a la solucion alcalina durante distintos intervalos de tiempo

(1 min, 6 min, 15 min y 24 h). En todos los espectros, se observa una notable
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similitud y cada uno exhibe los picos caracteristicos propios del PP. Este conjunto
de resultados sugiere que la elevada alcalinidad de la solucion activadora ejerce
un efecto insignificante sobre la estructura quimica del PP. Se observa un
incremento en la intensidad de la banda asociada al CO2ubicada en los 2330 cm~
'a medida que transcurre el tiempo de inmersion en la solucion. Este incremento
conlleva a una disminucion en la intensidad del resto de las bandas presentes
(99). Esta variacion se atribuye al hecho de que los residuos de agua que quedan
en las fibras después del enjuague atrapan de manera mas eficiente el CO2 de la
atmédsfera a medida que transcurre el tiempo. Para prevenir esta situacion, las
fibras sumergidas durante 24 h fueron enjuagadas y secadas al aire por un

periodo de mas tiempo.
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Figura 32. Espectro de FT-IR de las fibras de PP afadidas a la solucion alcalina.
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4.2.2. Fibras de PET.

La Figura 33 exhibe las superficies de las fibras de PET en diferentes puntos
temporales: a 1 minuto (a), 6 minutos (b), 15 minutos (c) y 24 horas (d). El analisis
revela que, durante los primeros 6 minutos de inmersion en la solucion altamente
alcalina, no se observa ni reduccion en la seccién transversal de las fibras ni su
desintegracion. Ademas, es interesante destacar que la apariencia superficial se
mantiene sin cambios, presentando una textura completamente lisa. Este
resultado sugiere que la alta alcalinidad de la solucion afecta negativamente las

propiedades fisicas y estructurales de las fibras de PET después de los 6 minutos

de exposicion.

(@) (b) (c) (d)

Figura 33. Imagenes del SEM de las fibras de PET en solucién a 1 min (a), 6 min (b), 15 min (c) y 24 h (d).

En relacion con el examen quimico efectuado mediante EDS, se puede deducir
a partir de los datos presentados en la Tabla 8 que, durante el lapso de 24 horas,
se registra la variacion mas significativa en la composicion quimica. En este

periodo, la fibra experimenta una pérdida en su contenido de carbono. Esta
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observacion es coherente con el proceso degradativo evidenciado en el analisis
FTIR llevado a cabo en las fibras. En este analisis, se aprecia la eliminacién de

cadenas cortas en los enlaces éster que forman parte de la estructura de la fibra.

Tabla 8. Composicion quimica de las fibras de PET en solucion.

Original En solucién
1 minuto 68.3%C 31.8%0
67.6%C 6 minutos 67.3%C 32.7%0
32.4%0 15 minutos 63.3%C 32.3%0
24 horas 63.3%C 32.4%0

En el analisis por FT-IR se puede observar una disminucién en la intensidad de
los picos en el rango de 1016 cm™ (C-H) a 1712 cm™ (C=0) en las fibras
sometidas a un tratamiento alcalino durante 24 horas. Esta disminucion sugiere
la eliminacion de cadenas cortas en los enlaces éster presentes en la estructura
de la fibra, lo que indica un proceso degradativo en estas (104). Ademas, se
revela que, después de 15 minutos y 24 horas de inmersion en la solucion
alcalina, emerge una banda ancha en el rango de 3345 cm™'. Esta banda sefiala
la formacién de enlaces de hidrégeno intermoleculares relacionados con grupos
hidroxilo (O-H) en la estructura de la fibra (105). La aparicion de esta banda recién
manifestada conlleva a una reduccién en la intensidad de las demas bandas
presentes en el espectro (99) y sugiere un incremento en la capacidad de
absorcidén de humedad por parte de las fibras de PET tratadas (104). El espectro

correspondiente se presenta en la Figura 34 para una mejor comprension visual.

74



270
Q-H Q:O C.=O 260
| . 0-HC=0

250
240
220
210
200
190
180
170
160
150
140
130
120
110
100
50
80
70
60
50
40
30
20

Transmitancia (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0
Namero de onda (cm™)
—PET PET (1 min) PET (6 min) PET (15 min) ——PET (24 h)

Figura 34. Espectro de FT-IR de las fibras de PET afiadidas a la solucion alcalina.

4.2.3. Fibras de PVA.

No se nota una reduccion en el grosor de las fibras de PVA incluso después de
sumergirlas durante 15 minutos en la solucién, lo que significa que mantienen su
tamano original. La apariencia de su superficie tampoco cambia en comparacion
con las fibras que no se sumergieron; se conserva la misma textura acanalada.
Las Figura 35 ilustra como se ven las superficies de las fibras de PET en
diferentes momentos: 1 minuto (a), 6 minutos (b),15 minutos (c) y 24 horas (d),

examinados en el SEM.
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(a) (b) (c) (d)

Figura 35. Imagenes del SEM de las fibras de PVA en solucion a 1 min (a), 6 min (b), 15 min (c) y 24 h (d).

La observacion mediante SEM pone de manifiesto la presencia de cambios
discretos en la composicién quimica como se aprecia en la Tabla 9, los cuales
estan vinculados con la debilitacién de los enlaces de hidrégeno, tal como se
confirma en los analisis realizados con FT-IR. Estos ajustes en la estructura
quimica sefialan de manera concluyente que la solucion alcalina ejerce una
influencia sobre las propiedades moleculares del PVA. Cabe destacar que estos
cambios en las propiedades moleculares se dan sin provocar alteraciones

drasticas en la estructura original del material.

Tabla 9. Composicion quimica de las fibras de PVA en solucion.

Original En solucion
1 minuto 52.5%C 42.6%0
63.6%C 6 minutos 56.6%C 39.0%0
36.4%0 15 minutos 56.1%C 40.8%0
24 horas 55.8%C 40.2%0

En el analisis de las fibras de PVA sometidas a la interaccién con una solucién
alcalina, varios aspectos clave emergen de los datos espectroscopicos. El pico

en el espectro a 1141 cm-', correspondiente al estiramiento del hombro de C-O,
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mantiene su intensidad sin disminuir. Este hecho sugiere que la estructura del
PVA no experimenta cambios sustanciales debido a la exposicion a la solucion
alcalina (106). Sin embargo, la solucién alcalina ejerce un impacto notable en los
enlaces O-H en las moléculas de PVA. La disminucion considerable en la
intensidad de los picos O-H ubicados a 3252 cm™' indica que los enlaces de
hidrogeno se debilitan. Este debilitamiento es atribuido a la disminucion en la
cantidad de grupos hidroxilo (OH) en las moléculas de PVA y la posible formacion
de puentes acetalicos, lo que modifica la capacidad de formacién de enlaces de
hidrogeno (107). Ademas, aunque se observan cambios en la intensidad de otras
bandas en el espectro, la ausencia de nuevas bandas sugiere que la solucion
alcalina no induce la formacion de compuestos completamente distintos en el
PVA. Estos cambios en la intensidad de los picos indican alteraciones sutiles en
la estructura quimica de las fibras de PVA debido a la interaccién con la solucién

alcalina (108).

En conclusioén, los resultados muestran que la solucion alcalina afecta la
estructura de las fibras de PVA de manera selectiva, Figura 36 . Si bien la
estructura cristalina del material permanece en gran medida inalterada, los
enlaces de hidrégeno se debilitan y se producen ajustes sutiles en la composicion
quimica. Estos cambios indican que la solucion alcalina influye en las
propiedades moleculares del PVA sin desencadenar transformaciones drasticas

en su estructura original.

77



O-H C-O 170
! ! 160

150

140

130

120

110

100

Transmitancia (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 ]

Nimero de onda (cm™)

— A PVA (1 min) PVA (6 min) PVA (15 min) PVA (24 h)

Figura 36. Espectro de FT-IR de las fibras de PVA anadidas a la solucion alcalina.

4.3. Analisis de la fluidez.

La resistencia de la estructura del geopolimero depende de la relacidon entre la
densidad y la compactacion, que dependen directamente de una buena
trabajabilidad. La trabajabilidad de un geopolimero puro es relativamente alta y
se espera que disminuya a medida que aumenta el contenido de fibras
independientemente del tipo de fibras o de su configuracion (11). Los flujos

obtenidos se muestran en la Figura 37.
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Figura 37. Influencia del proporcionamiento y tipo de fibras en la fluidez de los compuestos de

geopolimeros.

Durante el experimento, se observo que al utilizar un porcentaje de fibras del 0%,
la mezcla en la mesa de fluidez se desbordd, registrandose un flujo superior al
140%. A medida que se incrementd el porcentaje de fibras, la fluidez disminuyd,
obteniéndose valores promedio del 109% y 101% para proporciones de 0.5% y
1%, respectivamente. Es importante destacar que segun la norma ASTM C109,
se establece que un flujo de 110 £ 5% garantiza la correcta elaboracién de cubos
de cemento de dimensiones 5 x 5 x 5 cm. En el caso de los especimenes
elaborados con fibras de PET para proporciones de 1% de fibras, se obtuvieron
valores de fluidez hasta en un 3% por debajo del valor de referencia establecido
por la norma. Sin embargo, se logré una buena compactacién y distribucion de
las fibras en estos especimenes, lo cual indica que el proceso de mezcla fue
exitoso, verificado por inspeccion visual después de los ensayes a flexion,

compresion y la técnica del SEM.
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Como se observa en la Tabla 10 y Figura 37, las fibras de PET reportaron un
mayor porcentaje de reduccion del flujo de la muestra. Esto se debe a que las
fibras de PET, debido a su naturaleza altamente hidrofébica que les permite
repeler el agua, y su alta densidad, ejercen un impacto considerable en la
trabajabilidad de los geopolimeros. A diferencia de las fibras hidrofilicas, las fibras
de PET no tienden a absorber humedad, lo que minimiza su interaccion con la
matriz del geopolimero. Sin embargo, su densidad mas elevada en comparacion
con otros materiales de fibra, como el polipropileno, conlleva a una mayor
concentracion de masa en el volumen de la mezcla. Esta concentracion puede
ocasionar una mayor resistencia al flujo y manipulacion del material durante el
proceso de mezcla y moldeo. Como resultado, las fibras de PET pueden impactar
negativamente en la trabajabilidad del geopolimero, dificultando su manejo y

homogeneizacion en la mezcla (109).

Ademas, la adicion de fibras de PET, que consisten en multiflamentos largos y
delgados con una mayor relacion de aspecto que las fibras de PP y PVA, tiene
un efecto significativo en la mezcla. Ya que tienen una mayor area superficial en
contacto con la matriz geopolimérica. Esto aumenta la capacidad de las fibras
para formar una red tridimensional en la mezcla, lo que conduce a una mayor
resistencia al flujo y la deformacién de la matriz fresca. Por otro lado, cuando los
filamentos se separan para anadirse a la mezcla, ocupan un mayor volumen, lo

que resulta en la incorporaciéon de un mayor volumen equivalente de fibras. Esto
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a su vez conduce a un mayor numero de interacciones fibra-matriz, lo que se
traduce en un incremento de la resistencia al flujo (110) en comparacion con las

fibras de PP y PVA, reduciéndolo un 36% para una adicion de 1% de fibras.

En (11,52,111) se obtuvieron reducciones de 56%, 45% y 38% respectivamente
para este proporcionamiento y tipo de fibra reportando una buena trabajabilidad

y compactacion de los compuestos.

Tabla 10. Influencia del proporcionamiento y tipo de fibras en la reduccion del flujo del cementante.

Volumen de fibra PP PET PVA
0.5% 20% | 28% 18%
1% 24% | 36% 22%

4.4. Analisis de la interfaz fibra-matriz.

Se realiz6 el analisis microscopico de la muestra llevando a cabo una minuciosa
inspeccion de la interfaz entre las fibras y la matriz. El objetivo fundamental de
este estudio ha sido evaluar la integridad de la zona de transicion entre los
componentes y, a su vez, comprender los mecanismos subyacentes que

conllevan al fallo del compuesto.

Las Figura 38 y Figura 39, presentan el analisis de las fibras de PP después de
7 y 90 dias desde su colado, respectivamente. Los resultados de los analisis de
EDS revelan una clara distincion en la composicion quimica entre la fibra y la

matriz. Para este tipo de fibra, no se evidencia la presencia de una zona de
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transicion entre ambos materiales con caracteristicas diferentes, sugiriendo que

el mecanismo de adherencia entre ellos podria ser de entrelazamiento mecanico.

Después de 90 dias de fraguado de los especimenes, se confirma la integridad
de las fibras de PP, las cuales mantienen su forma y didametro originales. Es
evidente que las fibras permanecen adheridas a la matriz, lo que descarta

cualquier indicio de degradacion de la fibra.

o

SEl 15kV WD13mm  S850 SEI  15kV WwD13mm  S550

(c) (d)
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Figura 38. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PP a los 7 dias, imagen de las fibras x1000 (a) imagen de la
zona de transicion x3500 (b), EDS de las fibras (c), EDS de la zona de interfaz (d), composicién elemental

de las fibras (e) y composicién elemental de la zona de interfaz (f).
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(e) )

Figura 39. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PP a los 90 dias, imagen de las fibras x230 (a) imagen de la
zona de transicion x800 (b), EDS de las fibras (c), EDS de la zona de interfaz (d), composicion elemental

de las fibras (e) y composiciéon elemental de la zona de interfaz (f).

En la Figura 40, se evidencian claramente los efectos de puenteo que las fibras
de PP ejercen al encontrarse con una grieta tanto a los 7 como a los 90 dias.
Esto se manifiesta en la ruptura de las fibras, donde se observan extremos
cortados, asi como en los espacios vacios dejados por su extraccion. Estos
fendmenos son el resultado de la formacion de microgrietas en la matriz debido
a las tensiones generadas durante la carga. Este hallazgo destaca la efectividad
del refuerzo con fibras, ya que cuando estas grietas entran en contacto con una
fibra, se requiere una mayor cantidad de energia para que la grieta se propague.
Esto resulta en un retraso en la propagacion de la grieta, exigiendo mas energia
hasta que finalmente ocurre el desprendimiento de la fibra o su ruptura (57), como

se ilustra en la subfigura (b).

No obstante, a pesar de estos factores, la superficie de las fibras exhibe

predominantemente una textura suave y muestra una cantidad minima de matriz
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adherida posterior a su extraccion, dejando huecos y extremos cortados. Este
indicio sugiere que las fibras se desprendieron de la matriz con relativa facilidad.
Este comportamiento es caracteristico de este tipo de fibras, que poseen una
rugosidad limitada y establecen un contacto interfacial débil con la matriz (8). Este
fendmeno conduce al mecanismo de falla conocido como extraccion, donde la
zona de fallo se ubica en la zona interfacial cerca de la matriz resultado de una

zona de interfaz con una adherencia reducida (91,94).

La textura suave predominante y la minima presencia de matriz adherida después
de la extraccion indican que las fibras se desprendieron de la matriz con relativa
facilidad durante la aplicacion de fuerzas. Este comportamiento es coherente con
el perfil tipico de fibras de este tipo, caracterizadas por una rugosidad limitada y
una conexion interfacial que tiende a ser débil (8). El fendmeno observado se
alinea con el mecanismo de falla conocido como extraccién, donde la region de
fallo se encuentra en la interfaz cercana a la matriz. Este fendmeno se origina en
una zona de interfaz con una adherencia reducida (91,94). Los huecos y
extremos cortados evidencian la retirada de las fibras durante la deformacion,

indicando un desprendimiento relativamente limpio.
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Figura 40. Geopolimero reforzado con fibras de PP a los 7 dias (a), (b), y a los 90 dias (c) y (d).
Las Figura 41 y Figura 42 exhiben las fibras de PET integradas en la matriz
cementicia, resaltando la clara distincidn entre la fibra y la matriz. Esto sefiala
una interfaz limitada, ya que no se detecta una composicion diferente entre
ambos materiales, tanto a los 7 como a los 90 dias de edad de los especimenes.
Para ambas edades, se observa una disminucion del didametro inicial en un rango
del 10 al 15%, manteniéndose constante desde los 7 dias de edad. Este
fendmeno coincide con el proceso degradativo que se sugirio en el analisis de las
fibras sumergidas en la solucién alcalina, donde se registré una reduccion en el

contenido de carbono (Tabla 8). Todo lo anterior mencionado sugiere que el
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mecanismo de adherencia entre la fibra y la matriz pudiera ser de entrelazamiento

mecanico.

(a) (b)

CKal2 OKal Na Kal 2

(c)

Figura 41. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PET a los 7 dias, imagen de las fibras x400 (a), EDS de las

fibras (b) y composicién elemental de las fibras (c).
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Figura 42. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PET a los 90 dias, imagen de las fibras x400 (a), EDS de

las fibras (b) y composicion elemental de las fibras (c).

En el analisis de la microestructura de las superficies de fractura, representadas
en la Figura 43 a través del ensayo de flexidn, se destaca una marcada reducciéon
en el diametro de la fibra, alcanzando los 8 ym tanto a los 7 como a los 90 dias
de edad de los especimenes. Esta disminucion se atribuye posiblemente al efecto
de la elongacion mecanica durante el ensayo de flexién. Adicionalmente, a los 7
dias, se observa un cambio significativo en la textura de la superficie de la fibra
(subfigura c), volviéndose rugosa debido a la presencia de la matriz. Este
fendmeno se ve favorecido por la facilidad de absorcién de agua, como se
evidencié en el analisis FT-IR (Figura 34). Aunque esta tendencia a la absorcion
podria favorecer la zona de interfaz fibra-matriz, la fibra experimenta degradacion
en un entorno altamente alcalino, reduciendo su diametro y debilitando el material

compuesto. Esta degradacion afecta la transferencia de carga entre la matriz y el
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refuerzo, interfiriendo en el efecto puente de la fibra y su capacidad para frenar

la propagacion de microgrietas en la matriz.

Los resultados de las pruebas de flexion indican que el mecanismo predominante
de falla en la interfaz fibra-matriz es la extraccion. La presencia de huecos en la
matriz y la superficie lisa de la matriz después de la extraccién, indican una
retirada relativamente limpia de las fibras, confirmando dicho fendmeno. La
degradacion de las fibras por el ambiente altamente alcalino podria contribuir a
la fragilidad y debilitamiento de la interfaz, amplificando el fendmeno de

extraccion.

(d) (e) ()

Figura 43. Geopolimero reforzado con fibras de PET a los 7 dias (a), (b), (c), y a los 90 dias (c), (d) y ().
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La zona de contacto entre las fibras de PVA y la matriz cementicia a los 7 dias
después de la preparacion de las mezclas se ilustra en la Figura 44, donde las
subfiguras (a) y (b) muestran la fibra adherida a la matriz, ya que no se aprecia
separacion entre ellas, incluso después de enfrentar una microfisura. Ademas se
corrobora la unién entre ambos materiales con los analisis de EDS, subfiguras
(c) y (d), donde se observa que la composicion de ambos materiales no esta
claramente identificada. Esta union entre ambos materiales es posible que se
deba a la presencia de grupos hidroxilo en el PVA, que resulta en una fuerte unién
intermolecular de hidrégeno (72). Ademas, es importante destacar que la
superficie rugosa de las fibras de PVA aumenta el area de contacto entre la matriz
del geopolimero y los refuerzos, lo que, a su vez, mejora las propiedades
mecanicas del compuesto correspondiente debido a una mayor energia de

extraccion y desunion (57).

Transcurridos 90 dias desde el colado de los especimenes, se aprecia en la
Figura 45 un ligero despegue de las fibras de la matriz, esto posiblemente debido
a que a esta edad el geopolimero ha desarrollado toda su resistencia, lo que
unido a la composicion quimica del PVA, genera una fuerte union entre la fibra 'y
la matriz. Esta fuerte union puede desencadenar que la zona de la matriz unida
a la fibra se despegue del resto de la matriz, debido a la fuerza que se ejerce
sobre ambas superficies durante el proceso de pulido por el que pasan estas

muestras para ser observadas en el SEM.
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En resumen, las fibras de PVA muestran una alta adherencia con la matriz,
indicando un posible mecanismo de adherencia que combina la unidn quimica,
gracias a la presencia de grupos hidroxilo (69,71), con el entrelazamiento
mecanico debido a la superficie ligeramente acanalada de estas fibras,

aumentando el area de contacto con la matriz (57).

SEI 10kV ~ WD16mm $S50 m SEI  10kV ~ WD16mm  SS50 %1,500  10pm

(a) (b)
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(e) V)

Figura 44. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PVA a los 7 dias, imagen de las fibras x750 (a) imagen de
la zona de transicion x1500 (b), EDS de las fibras (c), EDS de la zona de interfaz (d), composicion

elemental de las fibras (e) y composicion elemental de la zona de interfaz (f).
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Figura 45. Interfaz fibra-matriz de las fibras de PVA a los 90 dias, imagen de las fibras x400 (a) imagen de
la zona de transicién x1700 (b), EDS de las fibras (c), EDS de la zona de interfaz (d), composicion

elemental de las fibras (e) y composicion elemental de la zona de interfaz (f).

La Figura 46 ofrece una vision detallada del mecanismo de falla de las fibras tanto
alos 7 como a los 90 dias, revelando caracteristicas distintivas de este proceso.
A pesar de que la mayoria de las superficies de las fibras exhiben una textura
suave, se puede apreciar una cantidad significativa de matriz que permanece
adherida a ellas. Este fendmeno sugiere cierta dificultad en el desprendimiento
completo de las fibras de la matriz, atribuible a la presencia de grupos hidroxilo
en el PVA. Estos grupos hidroxilo generan una mayor adherencia con la matriz

(72).

La cohesion entre la matriz y la fibra resulta en la rotura de las fibras durante el
proceso de extraccion (96), como se evidencia a través de la presencia de
extremos cortados y espacios vacios generados durante la retirada de las fibras
de la matriz circundante. Este fendmeno se traduce en una superficie
notablemente lisa en la matriz, destacando el impacto crucial de la interaccién
fibra-matriz en el comportamiento de falla de las fibras de PVA en el compuesto
geopolimérico. En consecuencia, se presume que el mecanismo de fallo en la

zona de interfaz implica una combinacién de ruptura y extraccion.
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Figura 46. Geopolimero reforzado con fibras de PVA a los 7 dias (a), (b), (c), y a los 90 dias (c) y (d).

4.5.Ensayes de sortividad.

Las Figura 47, Figura 48 y Figura 49 muestran los resultados obtenidos en los
ensayes de sortividad. Se aprecia claramente que la absorciéon de agua a los 7
dias es mayor que la absorcién hasta los 90 dias de fabricacién, donde se
observa que disminuye el agua absorbida y por ende se deduce que la porosidad

de los especimenes disminuye formandose una matriz mas densa (112).
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Figura 47. Absorcion de agua de los especimenes reforzados con fibras de PP.
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Figura 48. Absorcion de agua de los especimenes reforzados con fibras de PET.
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Figura 49. Absorcion de agua de los especimenes reforzados con fibras de PVA.

En el caso de las fibras de PET, se nota un aumento sutil en la sortividad después
de los 28 dias. Este fendbmeno podria sugerir un incremento en la porosidad,
resultado de la degradacion que experimentan las fibras. Esta degradacion crea
poros en el espacio previamente ocupado por la fibra, facilitando asi el paso del

agua a través del material.

La Figura 50 ofrece una comparacion del porcentaje de absorcion de agua a los
7y 90 dias para los tres tipos de fibras empleadas en relacion a los especimenes
de control. Es destacable que las fibras de PET exhiben una alta absorcién inicial,
la cual experimenta una disminucion a los 90 dias. Este fendmeno se atribuye a
la configuracién de aspecto de la fibra, propiciando un mayor enredo entre ellas
y resultando en la retencién de agua entre las fibras. Con el tiempo, durante el
proceso de fraguado y endurecimiento completo del material, esta agua atrapada

se transforma en poros de aire. Se observa también que por la degradacién de
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las fibras de PET, se han generado huecos en el espacio previamente ocupado
por la fibra. Esta degradacion contribuye al aumento de la porosidad del material,
y en consecuencia, a la absorcién de agua. De esta manera, las fibras de PET
son las que mas favorecen la absorcion de agua, mientras que las fibras de PP y

PVA contribuyen a la formacién de una matriz mas compacta.
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Figura 50.Porcentaje de incremento de absorcién de agua en comparacion con especimenes sin fibra.

4.6.Ensayes a compresion.

Los resultados de los ensayes a compresion de las fibras de PP se muestran en
la Figura 51. Donde se aprecia que la adicion de fibras muestra un porcentaje
significante de incremento de resistencia la compresion comparada con el
espécimen de control indicando un reforzamiento del material compuesto. Esto
se evidencia mediante el incremento de la resistencia a la compresion de la matriz

para todas las proporciones de fibras empleadas desde 0.25% hasta 1%, aunque
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el incremento en la resistencia no es proporcional al incremento en el porcentaje
de fibra. Asimismo, para este tipo particular de fibras, se observa que la
resistencia experimenta un aumento gradual con el paso del tiempo, llegando a
su punto maximo al cabo de 90 dias de estudio. Lo anterior posiblemente se deba
a la densificacion del material y de la zona de transiciéon, mejorando con el tiempo

por la polimerizacién del material.

Los ensayos de compresion realizados hasta los 90 dias en especimenes
reforzados con 0.5% y 0.75% de fibras mostraron un mayor incremento en la
resistencia en comparacion con el reforzamiento realizado para 0.25% y 1% de
fibras, llegando a alcanzar resistencias de 39.52 MPa y 35.65 MPa reforzando el

material un 41.4% y 56.8% respectivamente como se aprecia en la Figura 54.

Este fendbmeno puede explicarse mediante la introduccion de fibras de
multifilamento con orientacién aleatoria en la matriz. En situaciones de refuerzo
mas modesto, como en el caso del 0.25%, es plausible que el efecto del refuerzo
sea insuficiente para generar un fortalecimiento significativo en la matriz (55). La
adicion de fibras en proporciones de 0.5% y 0.75%, se considera Optima para
este tipo de fibras, ya que logra un equilibrio entre la cantidad de fibras y la matriz
cementante; las fibras se distribuyen de manera uniforme, mejorando asi la
resistencia general del cementante (52). Por otro lado, proporciones mas
elevadas, como el 1%, pueden dar lugar a enredos entre las fibras dentro de la

matriz, lo que resulta en la retencion de aire atrapado entre ellas. Este aumento
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en la porosidad domina la restriccion de la propagacion de las grietas, llevando a
una reduccion en la resistencia a la compresion de la mezcla reforzada con fibras
(78). La dosificacion o6ptima de fibras, por lo tanto, implica una cuidadosa
consideracion de la proporcion para garantizar un equilibrio adecuado entre los
beneficios del refuerzo y los posibles efectos adversos, como la porosidad

excesiva.
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Figura 51. Resistencia a la compresion hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de PP.

Para el caso del reforzamiento con fibras de PET se observa que a edades
tempranas todos los proporcionamientos refuerzan el material. Después de
trascurridos 28 dias comienza a ocurrir un decremento generalizado de la
resistencia de los reforzados con fibras como se aprecia en la Figura 52. Esto
pudiera atribuirse a la degradacioén de las fibras en el ambiente alcalino al que

estan sometidas, debilitando la matriz al disminuir su diametro y dejar
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porosidades en su lugar. Estas oquedades ofrecen menor resistencia a los

esfuerzos internos que se generan al someter el material a la compresion (72).

Los valores de reforzamiento 6ptimo para este tipo de fibra se obtienen a los 28
dias para un 0.5%, logrando un incremento de la resistencia de un 34.1%. A los
90 dias para este tipo de fibra los resultados son menos favorables, mostrando
un incrementando de la resistencia de 12.8% utilizando 0.5% de fibras, mientras
que la adicion del resto de los proporcionamientos utilizados solo contribuye al

aumento de la resistencia en alrededor de un 5%.

El reforzamiento con fibras de PVA no genera mejoras en las propiedades
compresivas para todas las proporciones utilizadas; de hecho, en proporciones
del 0.75% y 1%, la resistencia disminuye incluso por debajo de los especimenes
no reforzados, segun se muestra en la Figura 53. No obstante, se observa un
aumento progresivo de la resistencia en los especimenes a lo largo del tiempo,
alcanzando su punto maximo a los 90 dias de fabricacion. Este incremento

progresivo con la edad se puede deber a una densificacion de la matriz.
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Figura 52. Resistencia a la compresion hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de PET.

La disminucion de la resistencia a la compresion en los contenidos de fibras del
0.75% y 1% para fibras de PVA puede atribuirse a diversos factores. Un factor
esencial radica en el agrupamiento de las fibras, fendbmeno que se presenta
cuando estan dispuestas con una densidad excesiva en la mezcla (82). A medida
que aumenta el contenido de fibra, también aumenta la probabilidad de
aglomeracion, lo que resulta en una distribucion menos uniforme de las fibras en
el material. La aglomeracién de fibras puede generar espacios o huecos en el
material, debilitando su resistencia general. Estos huecos, a su vez, pueden
provocar concentraciones de tension dentro del material, propiciando el
desarrollo de microfisuras que pueden reducir aun mas la resistencia y

durabilidad del material (75).
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El reforzamiento 6ptimo se logra con un contenido del 0.5% a los 90 dias, con un
aumento de resistencia del 44.5%, alcanzando los 36.42 MPa. Esto sugiere que
la porosidad inducida por las fibras es menor que su capacidad para prevenir la

propagacion de grietas (82).
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Figura 53. Resistencia a la compresion hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de
PVA.

La Figura 54 ofrece un panorama diferente al comparar los tres tipos de fibras
utilizadas en los especimenes sometidos a ensayos de compresién. De manera
general, se destaca claramente que la proporcién del 0.5% es la que logra el
mayor incremento de resistencia, sugiriendo que esta podria ser la proporcidon
optima para mejorar la resistencia a la compresion en especimenes
geopoliméricos. Es notable que las fibras de PP exhiben un rendimiento superior
en comparacion con sus contrapartes, posiblemente debido a su alta estabilidad
en entornos alcalinos, su elevada relacion de aspecto y su superficie lisa. Estas
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caracteristicas les permiten interactuar de manera mas efectiva con la matriz,
facilitando la transmisién de cargas entre ambos materiales y contribuyendo asi

al comportamiento mejorado del compuesto.

Este analisis resalta la importancia no solo de la proporcion de fibras, sino
también de las caracteristicas especificas de cada tipo de fibra en la optimizacion

de las propiedades mecanicas de los materiales geopoliméricos.
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Figura 54. Porcentaje del incremento de la resistencia a la compresion en comparacion con especimenes

sin fibra.

4.7.Ensayes de flexion.

La Figura 55 ofrece una vision del comportamiento a la flexion de los
especimenes geopoliméricos durante los primeros 90 dias de elaboracion de las
muestras. Es notable la similitud en los resultados obtenidos para los

proporcionamientos de 0.25%, 0.5%, y 0.75%, con un aumento de resistencia
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cercano al 37%. Esto pone de manifiesto que, en este tipo de ensayos, la
porosidad generada en el material debido a la introduccion de las diversas

proporciones de fibras no juega un papel crucial.

En el caso de la adicion del 1%, se logré un aumento en la resistencia de 2 MPa,
representando un 59% del valor alcanzado por los especimenes sin fibras. Este
hallazgo resalta como incluso pequefias variaciones en la proporcién de fibras
pueden tener un impacto significativo en la mejora de la resistencia a la flexion

en los materiales geopoliméricos.
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Figura 55. Resistencia a la flexion hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de PP.

En el reforzamiento con fibras de PET, se destaca inicialmente un fortalecimiento
efectivo del material en todas las proporciones, logrando un aumento de la
resistencia de aproximadamente el 200%. Sin embargo, después de 28 dias, se
observa un descenso generalizado de la resistencia en los especimenes

reforzados, como se muestra en la Figura 56.
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Los valores Optimos de reforzamiento para este tipo de fibra se alcanzan a los 7
dias con un 0.75% de fibras, logrando un incremento de resistencia del 280% en
relacion con la mezcla de control. No obstante, a los 90 dias, los resultados
disminuyen considerablemente, aunque aun se logra un aumento maximo de la
resistencia del 57%. Este hallazgo sugiere que, aunque el refuerzo con fibras de
PET mejora inicialmente la resistencia, su eficacia puede disminuir con el tiempo,
posiblemente debido a la degradacién de las fibras en condiciones alcalinas

analizada posteriormente.

La relacién entre el proporcionamiento utilizado y la resistencia alcanzada se
atribuye a la porosidad del compuesto analizada posteriormente donde se espera
que 0.75% y 1% sea el contenido de fibra 6ptimo que conlleva a la generacion
de numerosas microfisuras en lugar de unas pocas fisuras grandes, lo que

aumenta la capacidad de deformacion de la matriz (52).
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Figura 56. Resistencia a la flexién hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de PET.
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La inclusion de fibras de PVA en el geopolimero revela una relacion directa entre
la proporcién de fibras y la resistencia a la flexion del compuesto. Como muestra
la Figura 57 a medida que se incrementa la proporcién de fibras, se evidencia un
crecimiento sostenido en la resistencia, marcando un impacto positivo en las
propiedades mecanicas del material compuesto. Este aumento de resistencia se
atribuye a la ampliacién de la superficie efectiva de las fibras en contacto con la
matriz, facilitando una transmision eficaz de carga entre ambos materiales. En
particular, la proporcién mas baja, del 0.25%, muestra un notable aumento del
63.64%, elevando la resistencia a 4.5 MPa. Sin embargo, la proporcion mas alta,
del 1%, destaca aun mas al lograr un incremento del 129%, alcanzando una

resistencia maxima de 6.31 MPa.

A pesar de observarse una ligera disminucion en la resistencia después de los
28 dias en la mayoria de los casos, la proporcién del 1% resuelve este
inconveniente de manera contundente, demostrando su capacidad para superar
este desafio y proporcionar una resistencia excepcional al compuesto
geopolimérico. Es evidente que el incremento en la proporcién de fibras no
conduce a enredos entre ellas en el material, lo que podria afectar negativamente
su resistencia mecanica. Este fendmeno es menos probable que ocurra en fibras

de monofilamento en comparacion con las fibras de multifilamento (81).
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Figura 57. Resistencia a la flexién hasta los 90 dias para mezclas con incorporacion de fibras de PVA.

La Figura 58 ofrece una vision detallada del comportamiento a la flexiéon en
especimenes reforzados con tres tipos diferentes de fibras, evaluados a edades
de 28 y 90 dias. El objetivo es comparar su contribucion a la resistencia y
determinar cual tipo de fibra refuerza de manera mas destacada el material. Se
aprecia claramente que todos los tipos y proporciones de fibras empleadas

resultaron efectivos para el propésito previsto.

A los 28 dias, las fibras de PET y PVA mostraron resultados mas favorables para
reforzar la matriz, pero es notable que experimentaron una disminucién en su
resistencia posteriormente, posiblemente debido al ambiente altamente alcalino
del material. En contraste, las fibras de PP exhibieron una notable estabilidad en

su resistencia a lo largo del tiempo.

Es de interés notar que en concordancia con (80), y a pesar de la disminucion en

la resistencia después de los 28 dias, las fibras de PVA sobresalen como las que
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mas contribuyen al refuerzo. Este impacto positivo se atribuye a su mayor médulo
de elasticidad y resistencia en comparacion con las otras fibras utilizadas.
Ademas, vale la pena destacar que la superficie mas rugosa de este tipo de fibra
proporciona una mayor resistencia ante los esfuerzos. Un elemento interesante
que influye en este comportamiento es la menor relacion de aspecto de las fibras
de PVA. Este aspecto beneficia la resistencia del material a la flexion, ya que,
segun se menciona en (73), una relacion de aspecto por encima de 300 hace que
la fibra sea mas susceptible al dafio en los compuestos. También es relevante
mencionar, segun la misma referencia (73), la importancia de la longitud de la
fibra, ya que longitudes mayores a 12 mm pueden afectar negativamente la
resistencia a la flexion de los compuestos. Este detalle subraya la complejidad de
optimizar las propiedades de refuerzo al considerar diversos factores, incluyendo

la relacién de aspecto y la longitud de las fibras utilizadas.

A pesar de la variacion en la resistencia a lo largo del tiempo, estos hallazgos
subrayan la importancia de considerar no solo la resistencia inicial, sino también
las propiedades intrinsecas de las fibras en la evaluacion de su contribucion al

material compuesto.
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Figura 58. Porcentaje del incremento de la resistencia a la flexibn en comparacién con especimenes sin
fibra.

4.8.Ensayes de variacion de longitud por contracciéon por secado.

Como se observa en las Figura 59, Figura 60 y Figura 61 la contraccién por
secado del compuesto se reduce independientemente del tipo de fibra utilizada,

en correspondencia con lo observado por (11).

La matriz normal sin contenido de fibra adicionado muestra un alto valor de
contraccion (0.206 mm), esta deformacion aparecié de manera uniforme y sin
agrietamientos visibles en las muestras. Dado que las fibras que se ubican
paralelas al eje principal del espécimen mejoran la resistencia a la contraccion
debido al area de contacto grande en la direccidn de la contraccion efectiva, para
las fibras de PP y PVA se observo que utilizando un bajo contenido de fibras

(0.25%) se logré la menor disminucién de la contraccion, en un 1% y 7.8%
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respectivamente. Esto se debe al bajo contenido de fibras aleatorias en la matriz,

lo que reduce la capacidad de las fibras de soportar las tensiones de contraccion.

Para contenidos de fibra medios, como son 0.5% y 0.75%, se logran controlar
estas tensiones aproximadamente en un 26.8% y 17.1% respectivamente al
aumentar el numero de fibras por secciones, lo que disminuye la probabilidad de
una mala distribucion localizada y proporciona un mecanismo de refuerzo para
detener las grietas en la matriz. Al aumentar la proporcion de fibras en la matriz
a un 1%, se espera un posible aumento de la porosidad debido al enredo de las
fibras, sin embargo su contribucién al control del agrietamiento aumenta en
comparacién con proporciones mas bajas como 0.25%, 0.5% y 0.75%. Este
comportamiento es atribuible a que pese a la dificultad para lograr una
distribucion uniforme de las fibras en la matriz, lo que puede conducir a
agrupamientos o agregados de fibras (113), las fibras de mayor longitud como
las fibras de PP ejercen un impacto especialmente positivo en la reduccion de la

contraccion por secado (67).
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Figura 59. Variacion de la longitud por contraccion por secado hasta los 90 dias para mezclas con

incorporacion de fibras de PP en proporciones de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.76% y 1%.

Para el caso del reforzamiento con fibras de PET se observa en la Figura 60 que
la adicion de fibras de PET en una proporcion del 0.25% resulta en la mayor
reduccién de la contraccidn, aproximadamente un 66%. Este efecto se debe a la
restriccion de la deformacion que proporcionan las fibras mas largas, en contraste
con las fibras mas cortas, que generan friccion debido a sus extremos. La
transmision de la carga depende de la longitud de la fibra y de la cohesién
interfacial fibra-matriz (113). Las fibras de PET son mas largas en comparacion
con las fibras de PP y PVA, lo que contribuye a una mayor reduccion de la
contraccion. A medida que se incrementa el porcentaje de fibras agregadas, la
disminucién de la contraccion se reduce. Por ejemplo, con un porcentaje de 1%,
la contraccion por secado solo se reduce en un 23%. Dado el entrelazamiento de
las fibras entre si, es posible que el porcentaje 6ptimo para lograr la maxima

reduccion de la contraccion para este tipo de fibra sea del 0.25%.
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Figura 60. Variacion de la longitud por contraccion por secado hasta los 90 dias para mezclas con

incorporacion de fibras de PET en proporciones de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1%.

La incorporacion de 0.25% de fibras de PVA contribuy6 a reducir la contraccion
por secado en un 7.8%, aunque es una proporcion relativamente baja, las fibras
aun desempefian un papel en minimizar la contraccién al proporcionar una red
que ayuda a controlar las grietas y deformaciones. Aumentar la proporcion de
fibras al 0.5% resulté en una reduccién significativa del 64.4% en la contraccion
por secado, esta proporcién mas elevada permite que las fibras formen una red
mas densa en la matriz, lo que mejora sustancialmente la capacidad del
compuesto para resistir la contraccion. A medida que la proporcion de fibras se
incrementa al 0.75% y al 1%, se observa un aumento en la reduccion de la
contraccion por secado, alcanzando el 11.1% y el 28.1%, respectivamente, estas
proporciones mas altas generan una red aun mas densa de fibras en la matriz, lo
que limita la capacidad del compuesto para mitigar la contraccion y proporcionar

una mayor resistencia a las deformaciones.
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Figura 61. Variacion de la longitud por contraccion por secado hasta los 90 dias para mezclas con
incorporacion de fibras de PVA en proporciones de 0%, 0.25%, 0.5%, 0.75% y 1%.

Segun la referencia (67), se establece que las fibras mas largas impactan
positivamente al reducir tanto el area como el numero de fisuras de manera
destacada. Se evidencia también que las fibras mas delgadas superan en eficacia
a sus contrapartes mas gruesas, gracias a su mayor superficie de interaccion. En
este marco, las fibras de PET destacan por su eficacia sobresaliente en el control
de la formacion de fisuras causada por la contraccion por secado como muestra

la Figura 62.

Ahora bien, en el caso de los geopolimeros reforzados con fibras PVA, se
observa un desempefio inferior en términos de contraccién en comparacién con
otras fibras, a excepcion de la incorporacion de 0.5%. Este fendmeno se atribuye
a la naturaleza hidréfila y a la mayor rigidez inherente a las fibras de PVA (78).
La naturaleza hidréfila de las fibras de PVA podria contribuir a una mayor
absorcidn de agua, lo que afecta negativamente la contraccion por secado. Por
otro lado, la mayor rigidez de estas fibras puede influir en la capacidad del
compuesto para resistir tensiones y deformaciones para contenidos de fibras
medios con adecuada distribucion en la mezcla, lo que podria explicar la mejora
en el control de la contraccion observada con la incorporacion de 0.5% de fibras

de PVA.
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4.9. Analisis del comportamiento de las fibras de PP.

Como se observa en la Figura 63, la adicién de fibras de PP, tiene efectos
favorables en el incremento de la resistencia a la compresion y a la flexion

fundamentalmente.

La destacada resistencia a la compresion y a flexion esta influenciada por una
alta estabilidad de estas fibras en ambientes alcalinos y una correcta dispersion
de las fibras durante el proceso de mezclado, lo que causé bajos valores de
absorcion de agua durante el ensaye de sortividad, esto incluso a pesar de la
tendencia a absorber agua mostrada por los analisis de FT-IR. Esta absorcidn de
agua prevista de la fibra beneficid una fuerte unién fibra-matriz a pesar de su

superficie lisa, beneficiando la ganancia de resistencia mostrada.
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Figura 63. Analisis del comportamiento de las fibras de PP en el incremento de la compresion y flexion, la

disminucién de la contraccién por secado.

4.10. Analisis del comportamiento de las fibras de PET.

En relacion a las fibras de PET, se destaca su impacto fundamental en la mejora
de la resistencia a la flexién y en la variacién de longitud debido a la contraccion
por secado, segun se evidencia en la Figura 64. A pesar de experimentar
degradacion en un entorno altamente alcalino, estas fibras presentan beneficios
notables gracias a su longitud y diametro, lo que las hace tener una alta relacién
de aspecto, que incrementa el area de contacto con la matriz y por ende su
capacidad para actuar como puentes en las grietas. La degradacion, a pesar de
Su presencia, no anula los atributos clave que aportan a la matriz, contribuyendo

asi al rendimiento mejorado del material compuesto en términos de flexion.

Este tipo de fibras no favorece fundamentalmente la compresion debido a que

son fibras largas y delgadas, durante el proceso de mezclado puede ocurrir
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enredamiento entre ellas, causando una mala dispersion de las fibras y

provocando un material compuesto heterogéneo.
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Figura 64. Analisis del comportamiento de las fibras de PET en el incremento de la compresion y flexion, la

disminucién de la contraccién por secado.

4.11. Analisis del comportamiento de las fibras de PVA.

En lo que respecta a las fibras de PVA, es notable su impacto fundamental en la
mejora de la resistencia a la flexion, tal como se aprecia en la Figura 65. Entre
los tres tipos de fibras utilizados en esta investigacion, las fibras de PVA se
distinguen por poseer la mayor resistencia a la flexion, alcanzando los 12.3
kg/cm?, asi como un médulo de elasticidad notable de 42.5 kg/cm?. Estos valores
contribuyen de manera significativa al fortalecimiento de la matriz v,

consecuentemente, al aumento general de la resistencia a la flexién.

Las fibras de PVA, debido a su configuracién como monofibras cortas y rigidas

con una baja relacion de aspecto, no contribuyen significativamente al aumento
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de la resistencia a la compresion ni a la disminucion de la contraccion por secado.
Al esparcirse en la matriz, estas fibras generan pequenas areas en el material
con propiedades notablemente diferentes a las de la matriz. Su disposicidon
aleatoria no favorece la eficiente transmision de esfuerzos en todas las
direcciones, resultando en la falta de homogeneidad en el refuerzo del material

compuesto.
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CONCLUSIONES

Mediante la caracterizacion de las fibras por SEM, se evidencié una
superficie lisa en las fibras de PP y PET, mientras que las de PVA
presentaban una superficie ligeramente acanalada. El analisis de EDS
revelé que el componente principal de las fibras es el carbono. Ademas, el
analisis de FT-IR mostro los picos caracteristicos de estos materiales.
Durante el analisis de las fibras en solucion alcalina hasta 24 horas, el
SEM indic6 que la alta alcalinidad no afecto el estado de la superficie o la
composiciéon de las fibras de PP y PVA. Sin embargo, en el caso de las
fibras de PET, se observd una disminucion en el contenido de carbono,
sefal de su componente principal, indicando degradacion. Este resultado
fue respaldado por el andlisis de EDS. En cuanto al FT-IR, las fibras de
PP no mostraron cambios significativos, las de PET mostraron un aumento
en la absorcidn, y las de PVA indicaron una disminucion de los grupos OH
con el tiempo, lo que podria afectar la adherencia con la matriz
cementante.

Con respecto al flujo, la utilizacién de proporcionamientos del 1%, se
observé una disminucion en el flujo de la mezcla, aunque los valores

obtenidos se mantuvieron dentro del rango aceptado por ASTM C109,
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asegurando la adecuada elaboracion de cubos de cemento. No obstante,
las fibras de PET al 1% superaron este parametro. A pesar de ello, se logré
una buena compactacion vy distribucion de las fibras en estos
especimenes.

Durante el analisis de la interfaz fibra-matriz, se observé que las fibras de
PP y PET muestran un mecanismo de anclaje mecanico con la matriz,
favoreciendo el modo de fractura por extraccién. En cambio, en el caso de
las fibras de PVA, se sugiere que se combina la unién quimica con el
entrelazamiento mecanico, implicando una mezcla de ruptura y extraccion
como mecanismo de fallo.

Segun el ensaye de sortividad, a los 7 dias de la fabricacion de los
especimenes, la matriz geopolimérica no ha alcanzado su desarrollo
completo, lo que provoca una alta absorcion de agua asociada a una
elevada porosidad. Este fendmeno disminuye hasta los 90 dias, donde se
obtienen valores de sortividad que indican una baja porosidad para las
fibras de PP y PVA. Sin embargo, para las fibras de PET, se observa un
ligero aumento después de los 28 dias, atribuible a la degradacién de la
fibra.

El analisis de compresiéon revelé que el porcentaje de 0.5% destaca al
lograr el mayor incremento de resistencia, sugiriendo que esta proporcion

podria ser la Optima para mejorar la resistencia a la compresion en
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especimenes geopoliméricos. Ademas, se destaca el mejor desempefio
de las fibras de PP en comparacion con las de PET y PVA.

En los ensayes de flexion, se observd que todos los proporcionamientos
resultaron efectivos, aumentando la resistencia de manera proporcional al
contenido de fibra en el caso de las fibras de PP y PVA. Sin embargo, se
observa un efecto adverso para las fibras de PET. Destaca que las fibras
de PVA son las que mas contribuyen al refuerzo en este contexto.

En el control de la contraccién por secado, las fibras de PET se destacaron
por su eficacia sobresaliente. Ademas, se observd que el
proporcionamiento Optimo varia segun las caracteristicas fisicas de las
fibras en este tipo de ensayo.

En términos generales, las fibras de PP mostraron un impacto positivo
principalmente en la compresion y la flexion. Por otro lado, las fibras de
PET tuvieron su mayor impacto en la reduccion de la contraccién por
secado, mientras que las fibras de PVA contribuyeron significativamente a

mejorar la resistencia a la flexion.

En resumen, la caracterizacion detallada de las fibras revelé sus propiedades

unicas, desde la morfologia hasta la composicién quimica. El tratamiento alcalino

afectd de manera diferencial a cada tipo de fibra, destacando su influencia en las

fibras de PET. El control del flujo y la compactacion en la mezcla de cemento

mostré desafios, especialmente con las fibras de PET. La interfaz fibra-matriz
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reveld mecanismos de anclaje diversos, destacando la versatilidad de las fibras
de PVA. En términos de resistencia y refuerzo, las fibras de PP lideraron en
compresion, mientras que las de PVA sobresalieron en flexion. Las fibras de PET

demostraron eficacia en el control de la contraccién por secado.

En conjunto, este estudio proporciond una comprension integral de como las
diferentes fibras impactan las propiedades del cementante geopolimérico,
permitiendo optimizar su aplicacion en la construccion. En virtud de las
consideraciones expuestas, se destaca la relevancia de adaptar tanto el
porcentaje 6ptimo de fibras como el tipo especifico a utilizar, en funcién de las

propiedades particulares que se busquen obtener en el material compuesto.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda que trabajos futuros en la linea de esta investigacion profundicen
en la exploracion y evaluacion de diversas combinaciones de fibras,
considerando los tres tipos de fibras utilizados en una amplia gama de
proporciones, esto con el fin de optimizar las propiedades del material

compuesto.

Asimismo, se sugiere que los trabajos futuros analicen la durabilidad de los
materiales mediante exposiciones prolongadas a edades superiores a 90 dias.
Este aspecto es esencial para evaluar la resistencia del material compuesto a
condiciones ambientales adversas durante periodos extensos, proporcionando
datos valiosos sobre su desempefio a largo plazo y su potencial aplicacion en

entornos practicos.

Finalmente, se alienta a la investigacion adicional en la posibilidad de utilizar
fibras modificadas quimicamente o funcionalizadas para mejorar aun mas las
propiedades del material compuesto. La exploracion de estas vias puede abrir
nuevas oportunidades para personalizar las propiedades del material de acuerdo

con las necesidades especificas de aplicaciones particulares.

En resumen, la propuesta de combinaciones de fibras, revisién de porcentajes

para la optimizacion de la mezcla y el analisis de la durabilidad a exposiciones
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prolongadas son pasos cruciales. Existen numerosas areas de investigacion
adicional que pueden enriquecer y perfeccionar el desarrollo de materiales
compuestos, contribuyendo asi al avance continuo de la ciencia y la tecnologia

en este campo.
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