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RESUMEN

Usando la técnica de microscopia electrénica de barrido (SEM) se observd un clinker en-
friado lentamente. Las muestras observadas consistieron en zonas de fractura reciente
de un clinker que se rompi6é para ese objeto. Se pudo detectar ficilmente las diferentes
fases presentes en el clinker, asi como también ciertas caracteristicas basicas que re-
quieren estudios posteriores. La extremada facilidad de preparacién de las muestras y la
gran rapidez de observacién hacen que este método sea llamado a sustituir el de réplica
para el estudio de los detalles finos del clinker.

INTRODUCCION

En un trabajo anterior (1) se dieron a conocer los resultados obtenidos mediante la téc-
nica de réplicas observando al microscopio electrénico dos clinkeres, uno enfriado len-
tamente y otro rapidamente. La extremada lentitud de esta técnica indujo a intentar este
estudio por un medio diferente y mas rapido, como la microscopia electrénica de barrido.
Se comenz6 por la fractografia por ser lo méas simple, ya que ni siquiera requiere pulido.
Los resultados inmediatamente obtenidos parecen lo suficientemente interesantes como
para su publicacién.

PREPARACION DE LAS MUESTRAS

El clinker, preparado en la planta experimental del IDIEM (Cerrillos) y enfriado lenta-
mente, fue el mismo que el usado en el trabajo anterior (1). Una muestra de este clin-
ker fue rota con el objeto de observar las zonas recientes de fractura. Los trozos asi pre-
parados se metalizaron con oro (Au) en una cidmara de evaporacién de alto vacio, que-
dando dispuestos para su observacién en el microscopio de barrido electrénico.

* Instituto de Investigaciones y Ensayos de Materiales (IDIEM), Laboratorio de Microscopia Electronica, Fa-

cultad de Ciencias Fisicas y Matematicas. Universidad de Chile. Casilla ne 1420, Santiago, Chile.
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Los fundamentos de la técnica de microscopia de barrido electrénico se hallan descritos
en varias publicaciones, destacindose el trabajo de Kimoto y Russ (2). En general las
operaciones previas a la observaciéon necesitan un tiempo no superior a 2 horas y no re-
quieren una técnica especial. El tamafo de la muestra que se puede introducir en el mi-
croscopio es de 1 X 1 X 1 cm aproximadamente y la profundidad de campo es lo sufi-
cientemente grande como para permitir el estudio de las muestras fracturadas.

RESULTADOS

Debido a la gran profundidad de campo del microscopio de barrido electrénico es posible
observar con gran exactitud la forma y distribucién de los poros. En una visién general
con aumentos débiles (fig. 1) se pueden observar dos clases de poros: unos de forma maés
o menos esférica (E) y otros de forma tubular (T). Los del tipo E presentan en su su-
perficie libre silicato bicalcico (C,S) de tipo liso (3) (fig. 2). En los alrededores de este
poro en la zona de fractura —parte inferior de la figura 2— pueden observarse clara-
mente cristales de silicato tricdlcico (C,S) rodeados de una masa vitrea. Estos cristales
de C,S se destacan, méas oscuros, del resto de la masa. Hay que recordar que el micros-
copio de barrido electrénico no sélo revela el relieve, sino la diferencia de composicion,
puesto que ésta condiciona el diferente poder de reflexiéon de los electrones incidentes.
En una zona mas ampliada del fondo del poro (fig. 3) puede verse claramente que la ma-
yor parte de los granos son de C,S y que aparecen muy pocos cristales de C,S; estos ul-
timos tienen una apariencia de puntas alargadas. Con una ampliacién mayor (fig. 4) se
ve que algunos de los granos de C,S presentan estrias paralelas, tipicas del silicato bi-
calcico secundario (C,S)ir y otro estrias entrecruzadas, del tipo silicato bicalcico prima-
rio (C,S)1. Aunque hay en general poco vidrio, el fundente puede observarse (fig. 4) co-
mo una zona globular de la que emergen algunos granos. Los poros alargados (fig. 5) se
observan en forma de manchas totalmente negras, debido a que el fondo de ellos se en-
cuentran a una distancia superior a la focal. En la masa fracturada que rodea esos poros
pueden observarse abundantes cristales de C,S.

Algunos poros pueden ser poligonales, como se observa en la zona central y a la derecha
de la figura 6. La fisura transversal fue producida por la rotura ad-hoc; ampliando esa
fisura (fig. 7) se ven los cristales de C,S como manchas negras. E1 C,S no se diferencia
mucho de los fundentes y se necesitan aumentos altos para su observacién en las zonas
de fractura (fig. 8). En el caso de superficies libres su aspecto redondeado no requiere de
mayores aumentos. En la figura 8 se pueden ver granulos de C,S y de C,S rodeados de
fundente. Estos granos presentan la tipica fractura segin planos de falla, que revela la
falta de subestructura interna; por ejemplo en el caso de C,S, su forma de silicato
bicalcico terciario (C,S)iz. Los fundentes que estdn situados entre los granos de C,S pre-
sentan —en todos los casos— fractura por falta de cohesién. Las caracteristicas de los di-
ferentes tipos de fractura, por los planos de falla y por falta de cohesibén, se exponen en
un trabajo de Low (4). En el caso del (C,S)1 y (C,S)ir la fractura por los planos presen-
ta una disposicién en bandas que revela la estructura tipica de estos compuestos (fig. 9).
En esta figura se observa fractura por planos de falla en el C,S, mientras el fundente
presenta fractura por falta de cohesion.

En el extremo inferior derecho de la figura 9 aparece un pequefio cristal tipico de C,S.
Una ampliacién de la figura 9 (fig. 10) muestra la fractura de un granulo de (C,S)1r.
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Fig. 1.—Se observan dos tipos de poros: unos de forma esférica Fig. 2.—Aspecto de uno de los poros esféricos obser-
(E) con granos de C,S en su interior y otros de aspecto tubular (T), vado a un mayor aumento. 1.800 X.
que ap como has total te negras y de bordes irregu-~

fares. 180 Xx.

Fig. 3.—Interior del poro de la figura 2. Se ve una colonia de Fig. 4.—Material vitreo entre los granos de C;5 en el interior
C,S con al, g de C;S tipi te alargados. 5.400 Xx. del poro de la figura 2, algunos granos de (C;S); y (C;5); entre
(C,8)yy; - 18.000 X.

Fig. 5.—Poro de aspecto tubular de bordes irregulares y presen- Fig. 6.—Observacion de poros poligonales en el ex-
cia de C;S en el material amorfo que lo rodea. El C;S se destaca tremo derecho medio de la figura. Una fisura cruza
por su forma acicular y color mis negro. 2.850 X. en forma casi horizontal. 900 Xx.

NOTA: Todas las fotografias originales tienen 88 x 83 mm.
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Fig. 7.—Aspecto de la fisura anterior observada con mayor au- Fig. 8.—C,S y C;S entre fundentes. Los silicatos presentan frac-
mento. Presenta C;S en el material vitreo. 2.850 X. tura por planos y el vidrio por falta de cohesion; se observa algo
de C;A en la masa de C,AF. 18.000 X.

(C,S)

(CS) (C,S);

(€S

Fig. 9.—C,S del tipo (C;8); y (C;S);;. Se observa también Fig. 10.—Ampliacién de un grano de (C;S)y .
(C,S);r en el extremo inferior izquierdo de la figura 54.000 X.
18.000 X.

[

o
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Fig. 12.—Zona anterior (fig. 11) con mayor au-
Fig. 11.—Comienzo de hidratacién en mento. Se observa CH en forma de liminas.
el interior de un poro. 5.400 X. 18.000 Xx.

NOTA: Todas las fotografias originales tienen 88 x 83 mm.
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Fig. 13.—Se presenta una mezcla de CH y CSH. 9.000 X . Fig. 14.—CSH con aspecto de cigarros. 14.400 X.

Fig. 15.—Zona de la figura 14 con mayor aumento.
18.000 x.

En algunos de los poros casi esféricos que aparecen en la supreficie libre de los compues-
tos C,S y C,S es posible observar el comienzo de la hidratacién que se origina cuando
se expone la muestra al aire humedo durante algunas horas (fig. 11). En este caso, como
puede observarse con fuertes aumentos en la figura 12, el primer producto de hidratacién
es el hidréxido de calcio (CH), que se presenta en forma de ldminas descritas por otros
autores (5) como de forma hexagonal. En otras zonas (fig. 13) aparece el CH conjunta-
mente en la tobermorita (CSH), que tiene la forma tipica de cigarros (5). En las figuras
14 y 15 se puede ver el gel de CSH a dos aumentos diferentes.

DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Los poros, casi esféricos, y cuya superficie libre esta constituida de C,S y muy poco C,S,
casi no presentan fundentes y, de acuerdo con Ferndndez Paris (3), dichos poros se han
originado por esa escasez. La presencia de (C,S)r indica que el clinker fue sobrecocido,
lo que nos hace sospechar que la formacién de poros de aspecto tubular es consecuen-
cia de la elevada temperatura que adquirié el clinker. Los poros poligonales (fig. 6) pro-
bablemente se deban a inclusiones de Mg.

NOTA: Todas las fotografias originales tienen 88 x 83 mm.
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En lo que respecta al tipo de fractura, la producida por planos de falla observada en los
C,S y C,S es propia de los materiales cristalinos, y cuando se trata del (C,S)1 y del
(C,S)11 denota un cambio de orientacién cristalina en la subestructura. El doble estriado
del (CS,)1 es poco frecuente, no asi el estriado simple del (C,S)ir que aparece con mayor
frecuencia; esto es tipico de un clinker que ademas de sobrecocido ha sido enfriado len-
tamente. El vidrio aluminato tricalcico + ferrito aluminato tetracalcico (C,A + C,AF)
presenta fractura concoidal, tipica de un soélido amorfo, aunque en algunas zonas (fig. 8)
se observa C,A cristalizado en forma rectangular con fractura por planos; esto, una vez
mas, pone de manifiesto que el clinker se ha enfriado lentamente.

Referente al proceso de hidratacion, las anteriores observaciones concuerdan con las de
Sierra (5), en el sentido de que se inicia con una formaciéon de CH, originidndose poste-
riormente el gel de CSH. Efectivamente, el CH se encuentra con gran frecuencia y el
CSH es muy escaso, como corresponde al comienzo del fenémeno. En su crecimiento, el
CH parece preferir los bordes de contacto entre los granulos y tiene tendencia a crecer en
forma de laminas perpediculares a la superficie de aquéllos y en haces paralelos entre si.
Dichos haces de laminas tienen tendencia a cambiar su orientacién cuando traspasan el
limite de un granulo (fig. 12). En los casos de coexistencia de CH y CSH (figs. 13, 14 y
15), el gel de CSH se aparece muy claramente. También se puede observar que los “ciga-
rros” de CSH tienen tendencia a crecer normalmente a la superficie libre (fig. 15).

De todo lo expuesto se deduce que este método presenta las caracteristicas de ser muy
practico, rapido y preciso para el estudio y clasificacién de un clinker, lo que compensa
el elevado costo de un microscopio de barrido electrénico “Scanning Electron Microsco-
pe” (SEM).

Constituye también un arma poderosa para el estudio de la hidrataciéon. Es de esperar
que un estudio sistematico de un gran nimero de muestras de clinker, empleando este
instrumento y aplicando otras técnicas que impliquen un ataque himedo de dicho mate-
rial, pueda contribuir en forma importante a su conocimiento.
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