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RESUMEN

Se describe el comportamiento mecanico de dos matrices geopoliméricas a base de metacaolin, que
contienen nanowhiskers de carburo de silicio. La adicion del carburo de silicio muestra un aumento
constante en la resistencia a la flexion en ambas muestras, inclusive cuando la resistencia a la
compresion muestra poco incremento en ciertas edades pudo ser registrado hasta un 42,71% de
incremento. Considerando la presencia de nanomateriales, fue utilizada energia ultrasonica para
dispersar, fue aplicada cura térmica por 24 horas y posteriormente analizado las modificaciones de
bandas de espectro de infrarrojo.
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CHARACTERIZATION OFPASTE AND MORTAR GEOPOLYMER CONTAINING
SiC NANOWHISKERS

ABSTRACT

The mechanical behavior of two different matrices of metakaolin-based geopolymers, containing
silicon carbide nanowhiskers, is described. The influence of silicon carbide shows a constant
increase in flexural strength in both samples. Even when the resistance to compression shows little
improvement, under certain aging time a 42.71% increase was observed. Considering the presence
of nanomaterials, a dispersion technique of sonication was used. Furthermore, thermal curing
during 24 hours was applied and infrared spectrum changes of different bands were analyzed.
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1. INTRODUCCION

Los geopolimeros se definen como polimeros inorganicos, que fisicamente se comportan como
materiales ceramicos [1]. Su proceso de sintesis, definido como geopolimerizacion, obedece a una
restructuracion de un material aluminosilicato por la presencia de un agente, llamada activador,
que disuelve los enlaces e induce a una reorganizacion para incorporar las moléculas de catalizador
[2,3]. Este material aluminosilicato puede ser obtenido de una linea de produccién Gnica como el
metacaolin o como subproducto (residuo) de otras industrias, como las cenizas volantes, la ceniza
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de la cascarilla de arroz, con la especificacion que su composicion de SiO2 + Al.Oz alcance < 80%
[4].

Existe una vertiente de nanotecnologia introduciéndose en materiales de la ingenieria. Materiales
con dimensiones nanométricas y con propiedades de refuerzo y mejoramiento de las propiedades
convencionales de las matrices donde son inseridos [5,6]. La dificultad de los nanomateriales radica
en que por su estado nanomeétrico los fendmenos de superficie superponen a los fendmenos de
masa. De esta forma, las particulas sufren una constante atraccion entre ellas que dificulta la
dispersion en matrices receptoras [7]. Asi, se hace uso de técnicas de dispersion por medios
quimicos o fisicos, tales como uso de aditivos dispersantes, tratamiento superficial con acidos o el
uso de emision de ondas ultrasdnicas para separar aglomerados [8].

En este proyecto fueron preparadas pastas y morteros geopoliméricos que contenian nanowhiskers
de SiC, dispersados con ayuda de aplicacion de energia ultrasonica. Para crear garantizar la
transferencia de propiedades a la matriz de base, que es evaluada en su respuesta mecanica y
configuracion microestructural.

2. METODOLOGIA

2.1. Materiales

El Metacaolin (MK), fue donado por la empresa Metacaulim do Brasil, Sao Paulo, Brazil. Su
composicion quimica se registra en la Tabla 1. La solucién activadora (S.A) compuesta fue
constituida por Hidroxido de sodio (NaOH) en formato de microperlas (97% de pureza) de la marca
Neon y por silicato de sodio (SiO2/Na20=3,36) de la marca Manchester. El agua usada fue
desionizada. Los nanowhiskers de SiC (NWSIC) fueron obtenidos de la empresa Nanostructuted
& Amorphous materials Inc., Texas, USA y sus principales caracteristicas se muestran en la Tabla
2.

Tabla 1. Composicién quimica del metacaolin.
OXidO SiO, A|203 Fe,O; CaO TiO»
% 570 340 010 010 1,50

Tabla 2. Caracteristicas de los NWSC

Propiedad Valor
Carbono libre <0,05%
Diametro 0,1-2,5 um
Dureza (Mohs) 9.5
Tipo de Cristal Beta
Longitud >2,0-50 pm
Densidad 3,216g/cm3

La arena utilizada registré masa especifica de 2,57 g/cm? y absorcion de 2,42%.
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2.2. Secuencia de preparacion de las muestras

La S.A, con concentracion molar aproximada de 12 M de NaOH fue obtenida después de disolver
las microperlas de NaOH dentro del silicato de sodio, con ayuda de un agitador de iman. Una vez
que la mezcla alcanzaba una temperatura de 30 °C eran adicionados a esta los NWSIC vy llevados
en conjunto para el sonicador. Este sonicador de punta era marca Vibra-Cell 750W, procesador
ultrasonico- Serie VCX y frecuencia de 20kHz. El tratamiento fisico para dispersion consistia en
aplicacion de energia ultrasénica durante 6 minutos por ciclos, con 20 segundos de aplicacion y
posteriormente 20 segundos de suspension (hasta terminar los 6 minutos).

Una vez la suspension (S.A + NWSIC) alcanzaba temperaturas de 23+2 °C era adicionada al MK
y mezclada por 5 minutos en un mezclador mecénico con y sin adicion de la arena, para
posteriormente ser vertido en los respectivos moldes. Fueron definidas las nomenclaturas de P,
para Pasta y M para mortero, con adicion de 0,20% de NWSIC segun sea indicado. Finalmente, los
moldes eran llevados al horno a 60 °C para aplicar la cura térmica por 24 horas.

2.3. Resistencia a la compresion y flexion

Para ensayo de resistencia fue utilizada una prensa Instron modelo 5569, con tasa de velocidad de
5000N/min (compresion) y 500N/min (flexién). Para el caso de resistencia a compresion las
muestras tenian formato cilindrico de 20x40 mm, mientras que para flexion las muestras tenian
formato prismatico de 20x20x100 mm.

2.4. Densidad y modulo de Young

Para determinar el médulo de Young fue aplicada la técnica de frecuencia natural por impulso,
usando el equipo ACTP Sonelastic version 2.8. Con base en el mismo equipo podia ser estimada
la densidad aparente de las muestras.

2.5. Espectro de Infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR)

Fue utilizado un espectrofotometro, marca JASCO, modelo FT/IR-4200. El analisis es realizado
con la preparacion de pastillas de KBr y el material a ser analizado.

3. RESULTADOS Y ANALISIS

Como se muestra en la Figura 1, la adicion de nanowhiskers en la Pasta permite incremento
significativo de resistencia (42,71%) a la compresion para los 7 dias. Sin embargo, es la Pasta
geopolimérica sin nanowhiskers quien consigue perder hasta 26,4% de su resistencia inicial. Este
hecho podria estar asociado a la retraccion de la pasta, que al no contar con adiciones como arena
0 nanomaterial u otro material podria estar creando tensiones internas que producen fisuras y
generan disminucion de resistencia [9].

Para el caso del M+0,20%SiC consigue ser registrado un incremento del 25,2%, pese a que para el
dia 7, esa diferencia pasa a ser reducida a 5,19% con el Mortero.
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Figura 1. Resultados de la resistencia a la compresion para las diferentes muestras en diferentes edades.

Para el caso de la resistencia a flexion, mostrada en la Figura 2, se observa que la pasta sin
nanowhiskers no registra incremento relevante con el paso del tiempo, pero en P+0,20%SiC se
registra un incremento diferencial de 48,70% con respecto a la Pasta y M+0,20%SiC registra un
25,21% mas que la resistencia a flexion del mortero, en la edad mas temprana. Con el paso del
tiempo, P+0,20%SiC supera a la Pasta, a diferencia de la valoracion registrada en la compresion.
Este hecho puede ser indicado por el factor de forma de los NWSIC, que podrian estar actuado
como puente de transferencia entre productos de reaccion y con ello asumiendo parte de la carga
de flexién [10]. Esta contribucion solo parece registrarse en edades tempranas, puesto que para el
dia 7, la diferencia entre el Mortero y M+0,20%SiC alcanza el mismo porcentaje de 5,02% que en

la resistencia a compresion.

OPasta P+0.20%3iC = Mortero = V+0.20%SiC

Resistencia ala flexion (MPa)

Dia3

Figura 2. Resultados de la resistencia a la flexion para las diferentes muestras en diferentes edades.

Otras caracteristicas de las muestras son registradas en la Figura 3, donde se identifica una densidad
proxima entre grupos y un modulo de Young con tendencia de incremento, aproximadamente
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equivalente al incremento de las resistencias del mismo grupo. Esta caracterizacion fue hecha para
los 7 dias de fabricacion.
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Figura 3. Resultados de la densidad y médulo de Young para las diferentes muestras, con indicacion de
incremento en el modulo de Young.

Con relacion a la caracterizacion microestructural, en el espectro de FTIR fueron registrados varios
picos caracteristicos de la materia prima y sus modificaciones, como pueden ser visto en la Figura
4. La mayor diferencia entre los espectros MK, Pasta y P+0,20%SiC se registra en la regién
comprendida entre 400 y 1.600 cm—1.
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Figura 4. Espectros de FTIR para MK, la Pasta y P+0.20%SiC

Fueron registradas bandas tipicas asociados a alargamiento de estructuras, no registradas en MK,
pero modificadas en la Pasta y el P+0,20%SiC. Tales como, una modificacion de las bandas 400-
550 cm™* (region entorno del eje A), seguin [11, 12] estéa asociada a conexiones tridimensionales o
bidimensionales de los enlaces Si-O y coordinacion octaédrica del Al-O. A partir de 600 cm ™ty
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hasta ~850 (regidn entre eje B y C y alrededores) se hace una asociacion al estiramiento del enlace
Al-O, que es sensible a las modificaciones de pH [13, 11].

Un pico intenso, indicado en el eje D, estimado entorno de 910 cm™ que, segun la revision de la
literatura, se debe a estiramientos asimétricos de enlaces Si-O-T, donde T representa una molécula
de Si 0 Al, asociado a formacion de material geopolimérico [11, 14, 15] llamado de gel N-A-S-H
para [16].

Una banda tipica registrada en ~1.450 cm™, asociada por [17] a la presencia de formacion de
carbonatos. Finalmente, un pico de intensidad baja pero comun a todos los espectros, con ubicacion
préxima a 1650 cm ™ (eje E) y otro mas pronunciado a la altura de 3.500 cm™ (Eje F) sugieren la
existencia grupos hidroxilo (OH) que son tipicos de la solucion activadora o del agua incorporada
en la mezcla [18]. En vista de no haber sido modificado significativamente después de la
preparacion de MK podria sugerir que, aun con las modificaciones sufridas por MK y la adicion
de agua durante la preparacion de la Pasta, el agua esta no pasa a estar quimicamente conectada a
la estructura del aluminosilicato original ni en los productos formados, pudiendo estar en una forma
libre.

4. CONCLUSIONES

Se realizo la incorporacién satisfactoria de nanowhiskers de SiC en una pasta y en un mortero
geopolimérico. Haciendo uso de la técnica de dispersion por sonicacion y con base a los resultados
de caracterizacion mecénica puede ser afirmado lo siguiente.

El metacaolin sufrié grandes modificaciones estructurales por causa de los contribuyentes de la
solucion activadora, siendo capaz de modificar los enlaces Si-O y Al-O y su extension en cadenas.
Sin embargo, la adicion de NWSIC solo consigue generar algiin cambio en bandas Si-O, pudiendo
ser de forma aditiva y no necesariamente con formacion de enlaces quimicos.

La presencia de NWSIC causo diferencias en el desempefio mecanico de las matrices en cuestion.
Pudiendo incrementar su resistencia o ayudar a mantenerla constante.

La resistencia a compresion de pastas y morteros no consiguen verse incrementados con relevancia
por la presencia de NWSIC, a diferencia de la resistencia a la flexién, donde fueron conseguidos
incrementos de hasta 56,14%.

La adicion de NWSIC consigue modificar alrededor del 28% el médulo de Young de un mortero,
en comparacion con la pasta con las mismas condiciones de preparacion.
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