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RESUMEN

Se ha llevado a cabo una observacién microestructural
detallada de un material compuesto de fibras de
polipropileno embebidas en una matriz de cemento usando
los nuevos tipos de microscopia electrénica de barrido, tales
como: un microscopio electronico medioambiental
(acronimo en inglés: ESEM) y uno de emision de campo
(acrénimo en inglés: FESEM). La microestructura de las
diferentes fases que componen la matriz es muy heterogénea,
aunque hay una distribucion uniforme de las fibras dentro de
ellas. La superficie de este material compuesto es diferente
después del fraguado, curado y endurecimiento segiin qué
zonas estén o no en contacto con las paredes del molde. La
interfase entre las diferentes fases cristalinas de la matriz de
cemento y las fibras dispersadas se ha observado a
diferentes aumentos, comprobdndose compatibilidad entre la
matriz y las fibras poliméricas. Las propiedades de
resistencia mecdnica (tanto a flexion como a compresion)
han sido también evaluadas, comprobdndose la mejora de
las mismas con el uso como aditivo de Melamina
Formaldehido con lo que se consigue un reforzamiento de la
matriz cementante en este material compuesto.
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SUMMARY

The present investigation deals with the microstructural
characterization of a composite material, which is comprised
of polypropylene fibers in an cement matrix, by means of
environmental scanning electron microscopy (ESEM) and
field emission scanning electron microscopy (FESEM). The
microstructure of the different phases that compose the
matrix is very heterogeneous, though there is a uniform
distribution of the fibers inside it. The surface of this
composite is different after setting, cured and hardening
depending if the zone is or not in touch with the walls of the
mould. The interface between the different crystalline regions
of the cement matrix and the dispersed fibers shows
compatibility between the matrix and the polymeric fibers.
The mechanical properties (compression and bending
strength) have also been evaluated. The use of melamine
formaldehyde as additive leads to a reinforcement of the
cement matrix and to the improvement of the mechanical
properties.

PALABRAS CLAVE: material compuesto polimero/cemento
(PMCs), microestructura, polipropileno, microscopia
electrénica, ESEM, FESEM.

1. INTRODUCCION

Desde tiempos histdricos ha existido una tradicién de re-
forzar los materiales de construccion a base de mezclar
diversos tipos de fibras con matrices de tipo inorgénico
como es el caso de los adobes, yesos, etc... (1-3). Se han
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utilizado diversas fibras tanto naturales, como poliméricas
o incluso metdlicas (acero) (4-6).

En cste sentido el reforzamiento con fibras de polimeros,
tales como el polipropileno, ha tenido bastante rclevan-
ciaen EEUU y una gran aceptacién, debido a su relativa-
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mente bajo costo, facilidad de adicion en las mezclas y
ausencia de problemas dec corrosién a largo plazo, como
es el caso de los refuerzos realizados con fibras de acero
(7-8). Existen varias posibilidades de incrementar las pro-
piedades mecdnicas de matrices de cemento: a) Aumen-
tar la superficie de contacto entre la matriz y la fase dis-
persa (caso de introduccién de un drido) disminuyendo la
porosidad interna, lo que da lugar a un aumento de Ila
resistencia mecdnica, aunque esta adicién supone un au-
mento del peso; o bien: b) Afadir fibras para facilitar una
distribucién uniforme de las tensiones internas de rotura,
lo que da lugar a que la resistencia a la flexion y compre-
sién aumente.

De hecho, ambos procedimientos operan de manera com-
binada cn los materiales compuestos de fase dispersa,
permiticndo la obtencién de materiales compuestos 6pti-
mos. En cualquier caso, el segundo procedimiento afia-
diendo fibras como material dispersante es el mds utiliza-
do, pues permite reducir ¢l peso del material compuesto.
Hoy en dia es ya bien conocido cientificamente el efecto
del refuerzo por dispersién de fibras metalicas (6) o
poliméricas (7-8) en matrices de cemento, con lo que se
incrementa la resistencia a la traccion, a la flexién y al
impacto, consiguiéndose ademads una reduccién de la re-
traccién al secado y de la fluencia del cemento.

La observacién microestructural de este tipo de materia-
les compuestos puede aportar informacién muy (til no

sélo acerca de la compatibilidad de la fase dispersay la

matriz, sino que ademds permite visualizar el grado de
corrosién que puede sufrir la fase dispersa, su distribu-
cién y cualquier tipo de interaccién de dicha fase con la
matriz, permitiendo una mayor comprensién del efecto
de reforzamiento mecdnico de estos materiales. Aunque
la Microscopia Elcctrénica de Barrido (SEM) conven-
cional se ha convertido en un instrumento de uso rutina-
rio (9-10), nuevas variantes de dicha técnica tales como:
la Microscopia Electrénica de Barrido de Emisién de
Campo (FESEM, en su acrénimo en inglés) y la, también
denominada, “Medioambiental” (ESEM, en su acrénimo
en inglés) permiten realizar observaciones con mejor re-
solucién en materiales compuestos con matrices
hidratadas, simplificando ademds e! método de prepara-
cién de muestras y evitando artefactos durante la obser-
vacion (11). Se ha pretendido, pues, en esta investigacion
realizar una caracterizacién microestructural de un mate-
rial compuesto desarrollado a base de fibras de
polipropileno, embutidas éstas en una matriz de cemento
u hormigdn de grano fino y en el que se ha usado ademads
Meclamina Formaldehido como aditivo, para facilitar la
compatibilidad entre las fibras y la matriz cementante (12).

2. METODOLOGIA

Como matriz sc¢ ha usado un cemento CEM tipo
II/B-M/32,5 y que segin las Normas Espafiolas de Ce-

74

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

mentos UNE 80301 y UNE-ENV 197-1 IN se compone
de clinker Portland = 68%; puzolana natural = 20%;
CaCO3 = 12% y sulfatos en un 3,07% (expresados como
S0O,) y sin contenido de cloruros. El mortero se ha prepa-
rado segin la Norma UNE 196-1, utilizando, por una
parte, cemento del tipo indicado, tres partes de arena
normalizada en masa y con unarelacién agua/cemento de
0,50; siendo cl agua de amasado potable de pH
neutro. La fase dispersa ha sido un polipropileno en fi-
bras cortas de 20 mm. de longitud. En algunas de las
probetas obtenidas se ha usado como agente de disper-
sién: Melamina Formaldehido (MF) (Melment F-10), que
permite reducir la cantidad de agua en la mezcla, mante-
niendo la plasticidad. Ademds, se han agregado porcen-
tajes de fibra de polipropileno desde 0,1 al 3% en peso
cn relacién a la masa de cemento y que se han denomina-
do como *“adiciones unitarias”. Las denominadas “adi-
ciones binarias” se formularon también con estos porcen-
tajes de fibra y con 0,5% del agente dispersante citado
(12). La Tabla I recoge las dosificaciones y composicio-
nes, asf como el tiempo de curado utilizado en cada serie
de probetas.

La fabricacién de las probetas de laboratorio para esta
investigacién se efectué segiin la Norma Espafiola UNE
83502-88 (AENOR, Ensayos de Hormigén y Mortero,
Tomo 10-Construccién, Recopilacién de Normas UNE,
1998), afiadiendo la fibra mientras la pasta se mezcla
mecédnicamente y girando de manera que la distribucién
de las fibras sea uniforme. Las probetas de dimensiones:
40x40x160 mm tipo Standard, se almacenaron en condi-
ciones de laboratorio de 20 £ 5 °C y humedad relativa
superior al 60% durante 48 horas, después de su obten-
cién. Las resistencias mecdnicas a flexién y compre-
sién se han determinado de acuerdo con la citada norma
UNE EN 196-1.

La caracterizacién microestructural por las diversas téc-
nicas de microscopia electrénica antes indicadas se ha
realizado sobre la muestra binaria del material compues-
to conteniendo 2% en peso de fibras y con adicién de
0,5% de MF correspondiente a un tiempo de curado de
28 dias (Tabla I) sobre una probeta prismatica de aproxi-
madamente 10x3x3 cm?, que ha sido sometida a un ensa-
yo previo de rotura a flexién. En dicha probeta fracturada
se pueden ver, tanto en la superficie de contacto con el
molde, como en la superficie de fractura y a simple vista,
“madcjas” de fibras de polipropileno embutidas en la
matriz cementante. La Figura 1, que es representativa de
todas las probetas obtenidas, presenta un esquema de las
diversas partes de donde se extrajeron las muestras para
su examen microestructural. La zona A corresponde a una
laja desprendida de la superficie superior, no en contacto
con el molde; la zona B a la superficie de fractura produ-
cida como consecuencia del ensayo de rotura; lazonaC a
una superficie en contacto con el molde; la D a una zona
inferior de la probeta que se ha expandidoylazonaEala
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TABLAI

Composiciones del material compuesto: fibra de polipropileno (FPP) en matriz de cemento tipo II/B-M/32,5 con

tiempos de curado ensayados

Series de Intervalo de adicidn fase dispersa: Aditivo de Melamina Formaldehido Tiempo de curado
muestras fibras (FPP)* (% en peso) (MF) (dias)
Unitaria 0,1-3 -— 7
Unitaria 0,1-3 - 28
Binaria 0,1-3 0,5 7

Binaria 0,1-3 0,5 28

* Se ensayaron nueve proporciones consecutivas cn el intervalo indicado

INTERFASE DE DESLIZAMIENTO
DESPUES DEL ENSAYO DE ROTURA

LAMINA DESPRENDIDA DESPUES
DEL ENSAYO DE ROTURA

SUPERFICIE DE FRACTURA

L©

SUPERFICIE LISA de
CONTACTO con el
MOLDE

PROTUBERANCIA INFERIOR

Figura 1.- Dibujo esquemdtico de la probeta a partir de la cual se han extraido las muestras para la caracterizacion microestructural por

microscopia electrénica.

zona de interfase de un drea de deslizamiento producido
a lo largo de la probeta después de su rotura.

El examen microestructural se ha llevado a cabo tanto
por Microscopia Electrénica de Barrido Medioambiental
(ESEM), como por Microscopia Electrénica de Barrido
de Emisién de Campo (FESEM) utilizando los siguientes
equipos respectivamente: Philips XL-30 y Hitachi S-4100.

Las muestras de matriz cementicia para su examen por

microscopia electrénica de barrido presentan los siguien-
tes inconvenientes:
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1) Tanto los materiales de partida como los productos de
reaccién no son conductores.

2) La estructura intrinseca de las fases que se producen
durante el proceso de hidratacion contiene importantes
cantidades de agua.

Por tanto, hasta la fecha, para llevar a cabo observacio-
nes de este tipo de muestras por SEM convencional de-
ben de usarse métodos de preparacion adecuados y espe-
cificos. En primer lugar, los procesos de hidratacién de-
ben “congelarse” removiendo el agua, lo cual presenta
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sus dificultades, ya que es imposible garantizar si el esta-
do “congelado” es representativo del proceso en si, espe-
cialmente en las primeras etapas. Asi pues, si se logra
“detener” éste, la observacién por SEM representa un
estado instantdneo y no el proceso real. El mismo proble-
ma se presenta si se usan métodos criogénicos de prepa-
racién de muestras. Por otro lado, para prever que este
tipo de muestras no conductoras se carguen durante la
observacidn, deben ser recubiertas con una fina ldmina
de carbén u otro elemento conductor por evaporacién o
técnicas de “sputtering” a bajo vacio. En este proceso de
preparacién, las muestras se suelen deshidratar parcial-
mente. As{ pues, con los métodos habituales de prepara-
cién para la observacién por SEM de muestras de matriz
de cemento, la estructura intrinseca de las fases hidratadas
en su etapa incipiente de crecimiento puede quedar “ocul-
ta”, incluso el material del recubrimiento puede formar
su propia estructura, dando lugar a interpretaciones inco-
rrectas. Ademads, el alto vacio de un microscopio SEM
convencional puede producir modificaciones por proce-
sos de contraccidn, incluso en cementos con mds de diez
afios de edad.

La solucidn definitiva a los problemas que plantea la ob-
servacion de cementos a elevados aumentos viene dada
con los nuevos microscopios electrénicos de barrido que
trabajan en condiciones medioambientales (ESEM) y/o
con filamentos de emisién de campo (FESEM) (13). Asi
pues, la introduccién de la tecnologia ESEM, acoplada
con un SEM de alta resolucién con filamento de emisién
de campo ha traido consigo una gran expansién de las
posibilidades de investigacién en el campo de los mate-
riales de construccién, sus patologias y en la conserva-
cién de monumentos, asi como en el campo de la
Arqueometria de materiales de construccién. Aplicando
este nuevo tipo de microscopios electrénicos es posible
estudiar las reacciones de un material de construccién en
condiciones reales de uso. Asi, ha sido posible estudiar, a
escala de aumentos de nandémetros, el comportamiento
de la fase C,S (C=Ca0, S = Si0,) que se da en el clinker
de un cemento Portland convencional, lo que ha supuesto
una importante contribucién para una mejor comprension
de los mecanismos de hidratacién de las fases cementicias
(14).

Especialmente en las primeras etapas de la hidratacién
los microscopios ESEM-FEG con filamento de emisién
de campo (FEG), podrian también ser iitiles para investi-
gar el comportamiento de accién y reaccién de los aditi-
vos del cemento, tales como: aceleradores del fraguado,
agentes humectantes, etc. asi como sus efectos en la capa
de reaccién (membrana) que se forma cuando se hidratan
los silicatos y aluminatos de calcio. Un microscopio
medioambiental trabaja en una atmésfera de vapor de agua
que es casi la misma que en las condiciones encontradas
en procesos reales, lo que hace que cste método también
Gtil para la investigacion de otros materiales de construc-
cion tales como: yesos, cal, madera, ladrillos, etc...(11)
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En el caso del material compuesto de fibras FPP/cemento
que nos ocupa, se utilizé un microscopio ESEM, obser-
vando las muestras a 20kV de tension de aceleracion,
20 pA de corriente de haz y con una presién de vapor de
agua de 5,0 Tor, utilizando, como es habitual en este tipo
de instrumento, un Detector de Electrones Secundarios
de Presién de Gas (GSED) (14).

Por otro lado, el empleo ademds de un microscopio de
emisién de campo (FESEM) observando las muestras a
5 kV sin metalizacién, ha permitido una mayor resolu-
cién en laimagen y también un menor dafio sobre la mues-
tra. Ambas técnicas son equiparables en cuanto a sus ven-
tajas sobre la SEM convencional, especialmente en el caso
de estos materiales que contienen material polimérico (fi-
bras) y una matriz con fases hidratadas (cemento), per-
mitiendo la observacién de este material sin los dafios
inherentes a la irradiacién electrénica o la falta de
conductividad. En la Tabla II se comparan las condicio-
nes de operacién de los dos tipos de microscopia electré-
nica aqui{ utilizados.

La principal diferencia entre la microscopia convencio-
nal SEM y la medioambiental ESEM est4 en el sistema
de deteccién de la sefial de electrones secundarios que se
producen en la superficic de la muestra para formar la
imagen. El microscopio ESEM funciona con un sistema
de deteccidn de electrones secundarios en entornos ga-
seosos. Los microscopios convencionales SEM sélo pue-
den detectar imdgenes de electrones retrodispersados en
condiciones de bajo vacio. En ¢l caso de los detectores
GSED (detector de electrones secundarios por gas
ionizado) que operan en microscopios ESEM, la
ionizacién del gas en la cdmara afecta a la produccién de
la imagen, siendo precisamente vapor de agua el gas uti-
lizado, formando parte del propio experimento, pues per-
mite la observacién de muestras conteniendo agua, como
es el caso de las fases del cemento, a diversas presiones,
como si se tratase de una cdmara climadtica. La Figura 2,
modificada de la referencia (13), presenta un esquema
de c6mo actian este tipo de detectores en los que el modo
de operacién permite amplificar la sefial de electrones
secundarios que proceden de la superficie de un material
no conductor hiimedo, con lo que se elimina el “efecto de
carga” que se da en muestras no conductoras no
metalizadas. En un microscopio ESEM el agua se man-
tiene liquida en las muestras. El limite de presién es de
4,6 Torr para tener el agua liquida, por lo que en los mi-
croscopios SEM convencionales las muestras hiimedas
se desecan a las bajas presiones en que operan. Se com-
prende, pues, la gran utilidad que puede tener este tipo de
microscopia electrénica para la observacién de fases del
cemento.

En el caso de las observaciones realizadas por ESEM se
han llevado a cabo microandlisis por el método de Dis-
persion de Energias (EDX), utilizando un espectrémetro
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TABLAII

Comparacion entre las caracteristicas de la microscopia electrénica de barrido convencional (SEM), la

medioambiental (ESEM) y la de emisién de campo (FESEM)

Caracteristicas* SEM convencional FESEM ESEM
Filamento W o Bgla Ultrafino de emision de w
campo (W)
Tension de aceleracion 1-35kV 1-35kV 1kV-30kV

Sistema de deteccion

e~ secundarios y ¢ secundarios y

¢ secundarios retrodispersados por

(aprox.: 107 Torr) (hasta 107 Torr)

de imagen retrodispersados por retrodispersados por vapor de agua ionizada
fotomultiplicador fotomultiplicador
Poder de resolucion Hasta 3,5 nm Max.: 1,0 nm 5,0nma30kV
30nmalkV
Aumentos x 70.000 x 300.000 x 30.000
Presion de vacio Baja presion, Muy baja presién Alta presion

(hasta 10 Torr)

Preparacion de
muestras

Metalizacién superficial en

muestras aislantes muestras aislante

Metalizacién superficial en

S

No es necesario la metalizacion

* el presente cuadro es uinicamente esquematico, dando una informacién de las principales diferencias entre las
técnicas utilizadas en esta investigacion en comparacién con la SEM convencional, asi como de las condiciones en

que pueden operar este tipo de

sistemas.

Electrones
secundarios

Iones
positivos

| V (Tensién de salida) |

Amplificador

Moléculas de gas
(Vapor de agua)

BAMIITITNIRING

uf

Figura 2.- Esquema del modo de operacion de un detector de electrones secundarios por gas ionizado (GSED) que permite amplificar la
sefial de electrones secundarios que proceden de la superficie de un material no conductor himedo (modificada de la ref.13).
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tipo Edax® con ventana ultrafina. Todas las zonas del
material se han observado con las técnicas citadas de
microscopia electrénica de barrido, pero se resumen aqui
tnicamente los resultados mds destacados de dichas ob-
servaciones. Al mismo tiempo, se ha realizado un anélisis
quimico completo por via himeda de la matriz cementicia
del material composite aqui investigado, siguiendo las
Normas UNE 80215, UNE 80243 y UNE 80241 y lle-
vando a cabo la determinacién de 6xidos alcalinos por
espectrofotometria de absorcién atémica y de cloruros
por potenciometria con electrodo selectivo (resultados
incluidos en la Tabla III).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Un examen visual previo y detallado de las lineas de frac-
tura, después de los ensayos de flexotraccidn, permite
comprobar que, en las probetas con adicién binaria de
fibra de polipropileno con agente dispersante, se presen-
ta una linea principal de rotura en el drea central de la
probeta, comenzando la rotura en los bordes inferiores,
reflejandose hacia la parte central de la cara inferior y
subiendo para la cara lateral. Durante la observacién
microestructural realizada por FESEM y ESEM, las mues-
tras han permanecido totalmente estables, no observan-
dose efectos de carga en la superficie de la matriz, ni en
los extremos de la fibras de polimero como suele ocurrir
en observaciones realizadas en un SEM convencional (9).

LaFigura 3 presenta varias de las micrografias obtenidas
por microscopia electrénica ESEM en el drea D del ma-
terial compuesto. Se trata de una superficie de contacto
con el molde y que aparece hinchada en su superficie.

En estas observaciones se ha detectado el aspecto tipico
de las fases comunes en matrices de cemento hidratado, a
saber: portlandita, silicatos de calcio hidratados (geles

CSH) (micrografia de 1a Figura 3a); asi como algunas agu-
jas de trisulfoaluminato de calcio o ettringita (15). Se ob-
servan ademds dreas, mads o menos amorfas, conteniendo
cristales aciculares de unas 3—7 um de longitud x 0,5 pm
de anchura de ettringita, tal y como se ha comprobado
por andlisis puntuales por EDX. La micrografia 3 b) mues-
tra una fibra de polimero incluyendo niicleos que pudie-
ran ser de gel C-S-H (15-18). En otro drea de esta misma
fibra se observan granos globulares amorfos superficia-
les que presentan un elevado contraste en las micrografias
tomadas a elevados aumentos (Figura. 3 ¢ y d). En otras
zonas no mostradas aqui, se han detectado granos globu-
lares de unos 5 mm de tamafio, que parecen independien-
tes de los granos mds pequefios, de mayor contraste y
adheridos a la superficie de las fibras. Tales granos cu-
bren toda la superficie de la fibra como puede verse en la
Figura 3 d.

En otra zona diferente se observa una textura alterada en
las fibras, indicando que han estado sometidas a un fené-
meno de alteracién 6 incluso a fuertes deformaciones,
como puede verse en la Figura 4. Las fibras intersectan
con la matriz y presentan varias lineas de rotura que pue-
den ser una consecuencia de la diferencia de tensiones
mecdnicas entre las fibras y la matriz. A mayores aumen-
tos aparecen en la matriz cristalitos de bajo contraste dis-
tribuidos heterogéneamente. En las observaciones reali-
zadas en el drea B (superficie dg¢ fractura de la muestra de
la Figura 1) se ven las fibras emergiendo de la matriz, lo
que permite en dicha drea una mejor apreciacién del gra-
do de cohesidn entre la fase dispersa y la fase cementicia.
La micrografia 4 a muestra cémo un extremo o borde de
una fibra penetra o indenta la matriz. Se observa el curva-
do de esta fibra con mayor detalle a mayores aumentos en
la Figura 4 b. Esta fibra presenta una seccién mas plana
que las observadas en otras dreas. La misma fibra tiene
pequefios granos adheridos, posiblemente de geles de

TABLATII

Microandlisis EDX en diversas zonas del material compuesto de

polipropileno/cemento

Zona de andlisis Si0, CaO Ca/Si Al,O3 MgO Na,O | K,O Fes 03 SOs3 Ccr
Andlisis Quimico* 73,35%* 13,19 - 2,54 0,45 0,93 0,73 0,14 0,44 | 0,005
Gel C-S-H (zona A) 48,19 41,79 1,32 4,61 3,93 1,47 -- - - --
Gel C-S-H (zona D) 40,82 31,71 1,18 12,66 2,68 1,55 5,14 4,78 - 0,66

Tobermorita C-S-H (I) (19) 56,24 43,75 1,19

5Ca0.6Si0,.9H,0

* El residuo insoluble representa en la matriz un 0,12 % y la pérdida al fuego es de un 7, 91 %

** Este contenido de silice estd impurificado por el del drido incluido en la matriz cementicia
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Figura 3.- Micrografias ESEM tomadas en el drea D inferior de la probeta mostrando la matriz de cemento y fibras a diversos aumentos.

Figura 4.- Micrografias FESEM de la zona de fractura B. Las barras de aumentos se corresponden con: a) 50 pm,
b) 500 pmy ¢) 25 pm.
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C-S-H, tal y como ha mostrado el microandlisis por
EDX (Tabla II), que cubren toda la superficie de la
fibra. Otra fibra, de aproximadamente 150 nm de an-
chura (Figura 4c), muestra una microestructura super-
ficial similar a las fibras antes mencionadas. Se ven
cristalitos o granos a lo largo de la interfase entre las
fibras y la matriz y que son visibles tanto a la izquierda
como a la derecha de la micrografia. (En algunas dreas
parece que estos cristalitos estdn adheridos a la super-
ficie de las fibras).

La Figura 5 muestra diferentes zonas de la misma su-
perficie de fractura del drea B, presentando cristales
de ettringita en la matriz de cemento y entre las fibras,
en pequeiia proporcién respecto al total de la probeta
(19). El extremo de una fibra con su superficie curvada
(Figura 5 b) presenta también numerosos cristalitos
de forma irregular, adheridos a su superficie y con
tamaiios entre 5—10 wm que podrian estar fijados a di-
cha superficie o cuyo crecimiento se haya nucleado en
la interfase fibra/matriz.

Como muestran las micrografias de la Figura 6, tomadas a
partir del area C correspondiente a la zona relativamente
plana en contacto con el molde, aparecen fibras en su super-
ficic detectdndose el aspecto de la textura de la matriz que
ha estado en contacto con ¢l molde. Asi, la micrografia de la
Figura 6 a muestra un drea con cristales de hdbito tubular,
ctibico, poliédrico y acicular, que pueden ser tanto de caliza
y/o portlandita, como de ettringita bien desarrollada, ya que
su aspecto responde a los descritos en las referencias (18)(19)
y que ademds sc corresponden con los resultados obtenidos
por andlisis puntuales realizados por espectrometria EDX.

La micrografia de la Figura 6 b) presenta el aspecto de una
fibra deformada y/o corroida a lo largo de su eje principal
alojando en el hueco longitudinal granos sumamente peque-
fios procedentes posiblemente de la matriz. Por iltimo, la
textura de granos extendidos como un “mosaico” mostrados
en la Figura 6 c), cubriendo amplias zonas de este drea que
ha estado en contacto con el molde, corresponde a
cristalizaciones que segtin el microandlisis EDX contienen
una elevada proporcion de Ca, siendo posiblemente calcita

Figura S.- Micrografias FESEM de la matriz (a) y de la superficie de una fibra curvada (b) procedentes de la superficie de fractura de la probeta (drea B).

Las barras de aumentos se corresponden con: b) 25 pm, siendo los aumentos de la micrografia a) de: x1000.

Figura 6.- Micrografias FESEM tomadas en el drea C en contacto con el molde. Las barras de aumentos se corrresponden con a): 10 um, b) 25 pm y c)
100 pm.
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formada por carbonatacidn de la portlandita, disuelta ésta
en el exudado del agua de amasado hacia las paredes del
molde.

Finalmente, tal y como se muestra en la Figura 7, sc ob-
serva una fibra actuando de “puente” o “anclaje” entre
los granos de Ia matriz, que aparcce fracturada cn la zona
de deslizamiento E de la probeta (Figura 1). Esta
micrografia permite visualizar el efecto de reforzamiento
que la dispersion de fibras de polipropileno produce en
este material compuesto y que ha sido demostrado con
las medidas de las propiedades mecdnicas realizadas cn
cste material (12). Durante el examen por microscopia
clectrénica del material compuesto, objeto de esta inves-
tigacién, se han llevado a cabo simultdncamente
microandlisis promedio de la matriz y puntuales en las
diversas fases que componen cstc material tal y como se
ha comentado en los parrafos antcriores. Los resultados
cuantitativos promedio se resumen en la Tabla III. En la
misma tabla sc da el andlisis quimico realizado por via
hiimeda de la matriz del material compucsto aqui investi-
gado.

De acuerdo con Taylor (20) los microandlisis realizados
en la fase C-S-H son cercanos en su relacién Ca/Si a los
de la fase C-S-H (I) que corresponde a la tobermorita.
En esta Tabla IIT se recogen dos microandlisis, entre va-
rios realizados en distintas dreas de la probeta aqui inves-
tigada, en los que se ha comprobado una alta dispersién
de contenidos de diversos clementos en esta fase, que in-
cluso contiene cantidades importantes de MgO en algu-
nas particulas de gel C-S-H, hecho que puede darse en
algunos casos tal y como se recoge en (20) y (21). Se ha
dctectado ademds un importante contenido de AL O, en
esta fase. o

En la Tabla IV se resumen los resultados mas significati-
vos de determinacién de propicdades mecdnicas. Dicha

tabla presenta los valores correspondientes de resistencia
con respecto a un hormigén sin adicién de fibras, obteni-
do como referencia, sin y con adicién de Melamina
Formaldehido (MF) y los del material compuesto de fi-
bras/cemento con varias adiciones de fibra.

Lo primero que se observa es que los valores de resisten-
cia tanto a flexién como a compresién estan dentro de los
mdrgenes habituales para cementos de varios tipos (20).
Con respecto a ambas propiedades mecdnicas (resisten-
cias a flexién y a compresién), las principales considera-
ciones que se extraen de la experimentacién llevada a cabo
son que los valores de resistencia a flexién de este tipo de
composite, mejoran con el porcentaje de adicién de fi-
bra, mientras que disminuycn los valores de resistencia a
compresidn, con idénticas adiciones. Ademds la adicidn
unitaria de fibras sintéticas de polipropileno, como cle-
mento de refuerzo del mortero de cemento, produce un
incremento en los valores de resistencia mecdnica a la
flexion, de manera dircctamente proporcional al porcen-
taje de adicion de fibra. La adicién binaria de fibras sin-
téticas de polipropileno con adiciones de Melamina
Formaldehido, incrementa los valores de resistencia me-
cdnica a flexién y tambien, en este caso, de manera direc-
tamente proporcional al porcentaje de adicién de fibra y
ademds con valores de resistencia superiores.

Respecto a la resistencia a compresion, la adicién de fi-
bras sintéticas de polipropileno como elemento de refuer-
20 de un mortero de cemento, produce disminuciones de
los valores de resistencia mecdnica a compresion, tanto
con adiciones unitarias como binarias y de una manera
directamente proporcional al porcentaje de adicién de fi-
bra. Este efecto puede deberse al incremento de porosi-
dad producido por la adicion de las fibras. Por otro lado,
si s¢ compara la resistencia a compresién del composite
con 2,5% de fibra afiadida en relacién con 0,5% del adi-
tivo Melamina Formaldehido, se observa una recupera-

TABLAIV

Propicdades mecanicas (flexion y compresion) del material compuesto
de fibras de polipropileno/cemento obtenido con un tiempo de curado
méximo de 28 dias

Resistencia mecénica or £ 0,5 MPa) |c.x0,5 (MPa)
Muestra Flexién Compresién
Referencia (material no compuesto) 6,4 46,7
0,5% MF adicién 6,4 48,5
Composite FPP (0.5% fibra anadida) 6,7 48.5
Composite FPP ( 2,5% fibra afiadida) 8.0 38,0
Composite FPP (0,5%) + 0.5 MF 6,7 47,6
Figura 7.- Micrograffa FESEM tomada en una zona del ’
;’u‘c? de deslizamiento 12 flc la probeta pmdu'(:id_() des- C()mposilc FPP (2,5%) + 0.5 MF 10.5 48,5
pués de la rotura de 1o misma. La barra que indica los
aumentos se correspoide con 250 pn.
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cién del valor de la resistencia correspondiente respecto
a la muestra de referencia.

Asi pues, el efecto de la adicién de fibras al cemento como
matriz, supone un claro incremento de la resistencia me-
cdnica a la flexion y no es evidente con la resistencia a
compresién. En el caso de la resistencia a flexidn, los
valores mayores se obticnen con adiciones del 2,5% en
peso de fibra de polipropileno (FPP) y adicién de
Melamina Formaldehido.

4. CONCLUSIONES

Se ha realizado por primera vez una observacién
microestructural detallada en un material composite de
fibra de polipropileno/matriz cementicia con las técnicas
de microscopia electrénica de ESEM (Medioambiental)
y de FESEM (Emisién de Campo). Ambas técnicas han
demostrado ser utiles para la observacion de cste tipo de
material en el que la presencia de compuestos organicos
de las fibras y de agua en la fase cemento podria afcctar a
las observaciones de la microestructura, ya que es posi-
ble realizar éstas a mayores aumentos que cn la
microscopia de barrido convencional (SEM) y sin clec-
tos de carga o altcraciones del material. Se ha podido
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