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RESUMEN

El presente proyecto tiene como objetivo evaluar la factibilidad del uso de las fibras de
cafia Guadua Angustifolia como material reforzante en geopolimeros. El proyecto se
resume en 3 etapas. La primera etapa consistio en la extraccion de las fibras de cana
Guadua, las cuales se obtuvieron por procesos mecanico-quimicos. Ademas, se realizo
un tratamiento alcalino con el fin de incrementar el porcentaje de celulosa en las fibras.
La segunda etapa fue la elaboracidn de los geopolimeros a partir de zeolita natural. Los
geopolimeros se prepararon usando una mezcla de silicato de sodio e hidroxido de
sodio (10M) y se reforzaron con fibra de cafia guadua en 0.3, 0.5 y 1% en peso. La
tercera etapa es la caracterizacion de los geopolimeros obtenidos mediante pruebas de
resistencia a la compresion y flexion. Adicionalmente, las muestras que mostraron la
mayor resistencia a la compresién se analizaron y caracterizaron mediante las técnicas
FTIR, XRD, TGA-DSC y SEM-EDAX. En base a los resultados obtenidos se concluye
que las fibras de cafa Guadua son un potencial material para el reforzamiento en
geopolimeros ya que con la adiciéon de 1% de fibras se logré incrementar la resistencia

de compresion y flexibn en comparacion del geopolimero sin reforzamiento.

Palabras Clave: Guadua Angustifolia, Fibras naturales, Geopolimeros reforzados,

Resistencia a la compresion, Resistencia a la flexion.



ABSTRACT

The main objective of this project is to evaluate the feasibility of using the fibers of
Guadua Angustifolia (bamboo fibers) as a reinforcing material in geopolymers. The
project will be summarized in 3 stages. The first stage consists the extraction of Guadua
fibers, which were obtained by mechanical-chemical processes. Furthermore, an
alkaline treatment was carried out in order to increase the percentage of cellulose in
fibers. The second stage was the elaboration of the geopolymers based on natural
zeolite. The geopolymer was prepared by using a mixture of sodium silicate and sodium
hydroxide (10M) and reinforced with Guadua fibers by 0.3, 0.5 and 1% by weight. The
third stage is the characterization of the obtained geopolymers by means of the
compressive and flexural strength tests. Additionally, the samples showed the highest
compressive strength were analyzed and characterized by FTIR, XRD, TGA-DSC and
SEM-EDAX techniques. The results show that the fibers of the Guadua Angustifolia are
a potential material for reinforcing geopolymers since with the addition of 1% of fibers it
was possible to increase the compressive and flexural strength compared to the

geopolymers without reinforcement.

Keywords: Guadua Angustifolia, Natural fibers, Reinforced geopolymers, Compressive

strength, Flexural strength.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

El cemento Pértland también llamado OPC, es un aglomerante hidraulico obtenido
a través del proceso de calentamiento de una mezcla de piedra caliza con arcilla
pretratadas y sometidas a una temperatura proxima a los 1400°C; como resultado
de este proceso se obtiene la formacién de nodulos de clinker, que posteriormente
pasan a una molienda donde se adiciona sulfato de calcio y una o mas adiciones

de puzolana hasta obtener un polvo fino y homogéneo [1].

La demanda de este material presenta un continuo incremento por su aplicacion en
la elaboracion del concreto, el material de construccion mas usado en el planeta, ya
que presenta propiedades mecanicas adecuadas y es de facil adquisicion. Pero
hay que considerar que en su fabricacion se consumen grandes cantidades de
materias primas, energia y asi mismo genera gran cantidad de residuos solidos y

emisiones de CO2[2].

Las preocupaciones actuales sobre el medio ambiente y el cambio climatico han
propiciado el uso eficiente de recurso y energias, busqueda de nuevos materiales
menos contaminantes, construccion de infraestructuras que no afecten al medio
ambiente y de igual modo se impulsa que las industrias adopten un enfoque de
sostenibilidad [3].

Un material con caracteristicas similares al cemento, llamado geopolimero ha sido
evaluado en afios recientes para el remplazo del OPC. Los geopolimeros son
polimeros inorganicos formados por la polimerizacién de alumino-silicatos con
soluciones alcalinas. Estos presentan varios atributos deseables que incluyen
durabilidad, son amigables con el medio ambiente, se derivan de materiales
naturales, pueden prepararse a temperatura ambiente, presentan alta resistencia
quimica, térmica y no emiten niveles altos de didéxido de carbono en comparacion

con la preparacion del OPC [4].



1.1

1.2

El presente proyecto integrador busca evaluar el efecto en las propiedades
mecanicas de geopolimeros elaborados a partir de zeolita natural, con la
incorporacion de fibras naturales de cafia guadua, afadidas en un 0.3, 0.5y 1% en
peso. Para llevar a cabo este estudio se realizaron ensayos de resistencia a la
compresion, flexion y una evaluacion microestructural con técnicas de
caracterizacion como difraccion de rayos X, microscopia electronica de barrido,

analisis termogravimeétrico y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier.

Descripcion del problema

Junto a las ventajas que tienen los geopolimeros se presentan algunos problemas
que deben ser resueltos para ser considerados potenciales competidores del
cemento Portland, estos incluyen fragilidad como la mayoria de las ceramicas,
baja fuerza de tension y flexion, que pueden conducir facilmente a fallas
catastroficas y representan el principal inconveniente que limita el uso de estos

materiales [4], [5].

Por otro lado, se debe precisar que el reforzamiento de geopolimeros con fibras
sintéticas ha sido un tema desarrollado e investigado extensamente, porque
mejora considerablemente sus propiedades mecanicas y disminuye su fragilidad
debido a que las fibras ayudan a controlar la difusién de micro y macro grietas a
través del material [6], [7]. Las fibras sintéticas mas utilizadas para el
reforzamiento de geopolimeros han sido carbon, vidrio, acetato de polivinilo y
policloruro de vinilo [4].

A pesar de que las fibras sintéticas han demostrado ser eficientes para la solucion
de los problemas de fragilidad de los geopolimeros, estas presentan un alto costo,
lo que conllevo al remplazo de estas por fibras naturales [4].

Justificacion del problema

Conscientes de la necesidad de busqueda de materiales de construccion menos

contaminantes y mas ecoldgicos, este proyecto hara uso de fibras naturales de la

2



cafa guadua para el reforzamiento de los geopolimeros. Las ventajas de las
fibras naturales sobre las fibras sintéticas son su baja densidad, bajo costo, menor
consumo de recursos y energia durante su extraccion, propiedades especificas
aceptables asi como la existencia y disponibilidad de una amplia gama de fibras
naturales [4], [8]. De esta manera este proyecto intenta contribuir con una
investigacion y resultados que nos permita inferir si las fibras de cafia guadua son

un material de reforzamiento adecuado para los geopolimeros.

Por otro lado, la cafa guadua ha sido reconocida a nivel mundial por sus
excelentes propiedades mecanicas y amplia aplicabilidad, mas en Ecuador esta
especie ha sido desvalorizada limitando su uso como andamios en construcciones
y como soporte para el sector bananero [9]. El uso de estas fibras como material
reforzante en geopolimeros agregaria un valor comercial y econdmico a esta
especie, beneficiando principalmente a agricultores y comunidades de nuestro

pais que cuentan con este recurso natural.

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

e Evaluar la factibilidad del uso de fibras de cafia guadua ecuatoriana como
material reforzante en geopolimeros, mediante el andlisis de los resultados de

caracterizacion.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Obtener la fibra natural a partir de cafia guadua ecuatoriana.

e Elaborar bloques de geopolimero a partir de zeolita natural reforzados a
distintas composiciones masicas con fibra de cafa guadua ecuatoriana.

e Realizar la caracterizacion de los bloques elaborados de geopolimero
reforzados con fibra de cafia guadua, por medio de métodos instrumentales.

e Comparar las propiedades mecanicas de los bloques de geopolimero

reforzados con fibra de cafia guadua a distintas concentraciones masicas.



1.4 Marco teérico

1.4.1 Antecedentes

A continuacion, se presentaran las investigaciones mas relevantes acerca de

la evolucién del reforzamiento de geopolimeros.

e Dias & Thaumaturgo, 2005 en Brasil elaboraron geopolimeros a base de
metakaolin y los reforzaron con fibras de basalto. Las fibras fueron afiadidas
en un 0.5% y 1% donde concluyeron que los geopolimeros reforzados con
fibras de basalto a los 28 dias de curado presentaban un incremento en la
resistencia a la flexion en 34% para los geopolimeros reforzados con un 0.5%
y 25% para geopolimeros reforzados con un 1%. A si mismo también
obtuvieron una reduccién en la resistencia a la compresion en un 28% para
los geopolimeros reforzados con 0.5% y no encontraron cambios significativos
con respecto a los geopolimeros reforzados a 1%. Todos estos valores se
obtuvieron comparando los geopolimeros reforzados con fibras de basalto con

los geopolimeros sin reforzamiento [10].

e Bernal et al.,, 2009 en Colombia analizaron geopolimeros elaborados con
metacaolin y reforzados con fibra de carbono, los cuales adicionaron en
porcentaje de volumen al 0.10, 0.15 y 0.21%. Concluyeron que la
incorporacion de fibras de carbono en geopolimeros no afecta
considerablemente su resistencia a la compresién mas su resistencia a la
flexion a los 28 y 60 dias de curado es superior comparado con el mortero sin
reforzamiento con volumenes superiores al 0.15% de fibra [11].

e Natali, Manzi, & Bignozzi, 2011 en Italia investigaron el efecto de un
geopolimero elaborado con metacaolin y reforzado con 4 fibras diferentes,
carbdn, vidrio, acetato de polivinilo y policloruro de vinilo al 1% en peso, la
fuerza de flexion del geopolimero puro fue de 6.9 MPa mientras que al
adicionar las fibras se logro obtener fuerzas de compresion 11.7, 9, 11.2y 10
MPa respectivamente a los 7 dias de curado. Concluyeron que las fibras



seleccionadas para el reforzamiento tienen buenas propiedades de cohesion,

capaces de controlar micro y macro fisuras a lo largo de la matriz [6].

e Korniejenko, Fraczek, Pytlak, & Adamski, 2016 en Polonia estudiaron la
resistencia a la compresion de un geopolimero elaborado con cenizas y
reforzado con fibras naturales. El geopolimero se reforzé al 1% con fibras de
coco, algoddn, sisal y raphia los valores obtenidos para la fuerza de
compresion a los 28 dias de curado fueron de 31.16 MPa, 28.42 MPa, 25.16
MPa y 13.66 MPa respectivamente, mientras que el valor obtenido para el
geopolimero puro fue de 24.78 MPa. Donde concluyeron que una apropiada
adicion de fibras naturales puede mejorar las propiedades mecanicas de los

geopolimero [12].

e Espinoza & Garcia Ochoa, 2017 en Ecuador elaboraron geopolimeros y los
reforzaron con fibra de polipropileno variando su composicion en 0 0.5y 1%
en peso. Concluyeron que el reforzamiento con polipropileno mejora poco la
resistencia a la compresion con la incorporacion de fibras al 0.5% el valor mas
alto obtenido a los 7 dias de curado fue de 4.63 MPa mientras que del
geopolimero sin reforzamiento fue de 4 MPa [13].

1.4.2 Cemento Portland

Las materias primas en la produccion del cemento Portland son caliza, marga
o creta de la cual se requiere el carbonato de calcio. Mientras que la silice, el
oxido de hierro y la alumina se las encuentra en arena, pizarra, arcilla, mena
de hierro. La extraccion de las materias primas naturales se hace en canteras
a cielo abierto. Estas extracciones deben de recurrir a perforaciones de roca,
excavaciones, acarreo Yy trituraciones. Para la coccidén del crudo se debe de
tener en cuenta la finura y la composicion del mismo para su posterior paso al
horno [14].

La manufactura del cemento portland inicia principalmente con la extraccion y

preparacion de la materia prima la cual puede realizarse por via seca o via



humeda. La principal caracteristica es que por el proceso seco utiliza mayor
cantidad de energia en la molienda y el proceso humedo en la coccion ya que
debe de eliminar la mayor cantidad de agua [15]. Las materias primas ricas en
oxidos de silicio, calcio, aluminio y hierro son calentadas temperaturas de
alrededor de 1200 — 1400°C en hornos horizontales obteniendo el clinker, el

cual pasa a trituramiento mezclado con aditivos [16].

Durante la fabricacién del cemento se consume energia en la coccion de la
materia prima, y energia eléctrica en las operaciones de molienda entre otros
hornos. El consumo energético en la produccion del cemento Portland es
aproximadamente entre 2900 y 3200 MJ/ ton de clinker, esto implica que el
costo energético es aproximadamente el 30% del costo de produccion [14]. A
nivel mundial la contaminacion por emisiones de COg, corresponde el 8% a la
produccion del cemento Portland. Las empresas cementeras con respecto a
las emisiones del CO> tiene una relacién de 1:1 producen aproximadamente
dos mil millones de toneladas de su producto por lo tanto estan produciendo
la misma cantidad de CO2 [17]. El cemento portland es el material mas
utilizado a nivel mundial en lo que a construccion se refiere, en la Figura 1.1
se presenta el consumo mundial de cemento para el aino 2016 que es de
4.100 millones de toneladas aproximadamente [18].

Consumo mundial de cemento
(Millones de toneladas)
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Figura 1.1 Consumo mundial de cemento
Fuente: [18]



1.4.3 Geopolimero

El estudio de los cementos alcalinos empez6é desde 1930 cuando Kuhl,
publico su investigacion sobre el establecimiento de la escoria mezclada con
soluciones de potasa seca. Pero desde 1972 Davidovits realizé una busqueda
de materiales resistentes al fuego dandoles el nombre patentado de
geopolimero, esto surgié porque en 1970 se produjeron varios incendios

catastroficos en Francia [19].

Dentro de los avances de los geopolimeros uno de los mas importantes es el
desarrollo de una mezcla de cemento Portland y geopolimero el que es
utilizado en la pavimentacion industrial y reparacion de material de autopistas
ya que tiene una buena resistencia a la compresion [20]. También es utilizado
para mejorar las propiedades mecanicas de los cementos y hormigones [20].
Durante los ultimos afios de investigacién se han encontrado varios usos de
los geopolimeros a continuacion se nombra las aplicaciones mas importantes
[21]:

e Compuesto resistente al fuego y resistente al fuego para la reparacion y el
fortalecimiento de infraestructuras.

e Paneles de geopolimero espumados (expandidos) para aislamiento térmico.

e Aplicaciones ignifugas de alta tecnologia, interiores de aeronaves vy

automoviles

1.4.3.1 Geopolimerizacion

En estan reaccion se obtiene una red tridimensionales aluminosilicatos
amorfo debido a la geopolimerizacion [2]. Una de las materias primas para
obtener los geopolimeros es por medio de las zeolitas porque son
aluminosilicatos cristalinos con estructura basada en unidades tetraédricas
de silicio-oxigeno y aluminio- oxigeno. Estos materiales contienen cationes
alcalinos intercambiables de tierras tales como el Na*, K*, Ca?*, Mg?* que

mantienen una carga natural. La activacion se ha realizado solo con



compuestos alcalinos [22]. La combinacion que implica una reaccion
quimica entre varios 6xidos de alumino-silicato con silicatos en condiciones
altamente alcalinas, son enlaces poliméricos Si—O-Al-O, que se pueden

presentar esquematicamente tal como en la Figura 1.2.

Ma

ALO,2Si0, + 2H,0 ——> n(OH),-Si-O-Al"-(OH),

L e
n(DH)a-Si-D-Al{'}-(OH]g, e Na{+]-(?l-0-/%\|“-0-}n+ 3H,0
O o

Figura 1.2 Reaccion de polimerizacion en un medio alcalino
Fuente: [23]

En conclusion, de las dos anteriores reacciones nos indica que cualquier
fuente de alumino-silicato puede convertirse en una fuente de
geopolimerizacion [23]. La geopolimerizacién tiene varios factores que se
debe de tener en cuenta como es el porcentaje de CaO vy la relacién molar
Si-Al en el material de origen, el tipo de solucion alcalina, la disolucion de
Si la que influye significativamente en la propiedades de los geopolimero
[24]

1.4.3.2 Activadores Alcalinos

Los activadores alcalinos tienen gran importancia en los geopolimeros, ya
que sus propiedades mecanicas dependen de la concentracion de estos.
Los mas utilizados son el hidroxido de sodio e hidroxido de potasio y el

silicato de sodio o de potasio [25].

La relacién de silicato de sodio/hidroxido de sodio aumentara la resistencia
del geopolimero ya que hay una gran cantidad de SiO», La relacion 6ptima
es de 2,5 ya que dentro de este rango se observo una buena resistencia de
compresion, pero con 3 la fuerza de compresién tiende a disminuir debido
al alto contenido alcalino. Se recomienda que la cantidad de silicato de



sodio sea mayor ya que ayuda a la polimerizacion y a su vez a mejorar la

resistencia mecanica [26].

1.4.4 Zeolitas

Las zeolitas son minerales cristalinos que se caracterizan por tener una
estructura molecular tetraédrica, constituyen mas del 90% de las rocas
volcano sedimentarias y presentan caracteristicas fisicas y quimicas siendo
valiosas para el area industrial, acuicola y agricola. El término zeolita viene

del griego zéo y lithos que quiere decir piedra efervescente [27].

Quimicamente son una clase de aluminosilicatos cristalinos basados en
marcos rigidos con poros o canales que se encuentran bien definidos e
intercomunicados los cuales forman cavidades. Estas cavidades contienen
cationes metalicos intercambiables (Na*, K*, Mg?*, Ca*?) y también pueden
contener moléculas huéspedes como el agua [28]. La constitucion principal de
las zeolitas son las unidades tetraedro [SiO4]* y [AlO4]® unidos entre si por
esquinas compartidas, formadas por puentes de oxigeno. El puente de
oxigeno no suele ser lineal, el enlace Si/Al-O-Si/Al es muy flexible y su angulo
puede variar entre 120° y 180° [28].

1.4.5 Guadua angustifolia

La Guadua es una especie de bambu que pertenece a la familia de los pastos
Poaceae y subfamilia Bambusoidae. La Guadua angustifolia es endémica de
América y se considera nativa en paises como Venezuela, Colombia y
Ecuador. Esta especie desataca por su alta velocidad de crecimiento, alcanza
su madures a los 4 afos de ser cosechada y el tamafo de sus culmos
alcanza hasta 30 m de altura y 25 cm de diametro [9]. En la Figura 1.3 se
representa las plantaciones mas importantes de cafa guadua en el Ecuador,
siendo estas la zona sur de Manabi y norte del Guayas. Aunque también se
registran plantaciones en Pichincha y la Amazonia alcanzando las 275 ha y
300 ha respectivamente [9], [29].
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Figura 1.3 Localizacion de la cafia guadua en Ecuador
Fuente: [30]

1.4.5.1 Estructura externa e interna

La cafia guadua como la mayoria de las plantas esta conformada por
rizoma, culmo o tallo, ramas, hojas, flores y frutos. Mas la parte
aprovechada de la cafa guadua es el culmo o tallo debido a sus altas
propiedades mecanicas y sus multiples usos en la industria de la
construccion [31]. El culmo de guadua consta de dos partes principales que
son los nudos y los entrenudos, (Figura 1.4) [32].
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Figura 1.4 Partes del culmo de la caha guadua.
Fuente: [32]

Los tejidos que constituyen los nudos y los entrenudos son diferentes en
direccion, tamafio y densidad. Estos tejidos estan formados por células de
parénquima que representan un 50% del volumen total y un 50% de haces
vasculares. La estructura de los haces vasculares consiste en tubos
conductores de xilema y floema que se encuentran rodeados por fibras.
Las fibras contribuyen con 60% a 70% del peso total se encuentran en
mayor cantidad en la parte de los entrenodos donde forman una capa
proyectora alrededor de los haces vasculares [32].

1.4.5.2 Estructura quimica

Las principales composiciones quimicas de la cafa guadua son la celulosa,
la hemicelulosa y la lignina. Que ascienden al 90%. Las composiciones
menores que ascienden al 10% en su composicion se llaman extractivas

estas se componen de resinas, taninos, ceras y sales inorganicas [33], [34].

En comparacion con las especies de madera dura, las composiciones
quimicas de la cafa guadua son bastante similares, excepto por el alto
contenido de cenizas. La ceniza esta compuesta principalmente de

minerales inorganicos, principalmente silice, calcio y potasio ademas de

11



poseer una gran cantidad de sacaridos, almidon, grasa y proteinas que
tienen un efecto negativo para la durabilidad de la cafia guadua [35] [33].
En la universidad nacional de Colombia Hurtado en 2017 [36], llevo a cabo
una analisis quimico de las fibras de la cafa guadua Angustifolia se
presentan los resultados en la Tabla 1.1

Tabla 1.1 Composicion quimica de las fibras de guadua Angustifolia

Componente % con respeto a base himeda

8.97
47.06%
21.88
11.82
6.47
3.8

Fuente: [36]
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CAPITULO 2

2 METODOLOGIA

2.1 Alternativas para la extraccion de la fibra de caia guadua

Para la extraccion de la fibra de cafa guadua existen varios procedimientos entre
ellos estan:

Proceso Quimico

Proceso Mecanico

Proceso Quimico — Mecanico

2.1.1 Extraccion de la fibra por procesos mecanicos

La extraccion de fibras por procesos mecanicos puede ser por explosion de
vapor, trituracion, laminacion, molienda, proceso manual. Estos procesos se

caracterizan por obtener fibras pequefas.

El método de explosidén de vapores es un proceso que consiste en someter a
los culmos de cafia guadua a un vapor sobrecalentado a 175°C durante 60
minutos y a 7-8 MPa, y elimina el vapor repentinamente para ayudar a la

separacion de la fibra de las lignina [37].

El método de trituracidon de cafia guadua consiste en cortar en pequefios
chips, y hacerla pasar por unos rodillos trituradores. Una vez obtenidas las
fibras se las hace hervir durante 10 horas a 90°C y después secarlas. El
principal problema es que solo se produce fibras cortas [38], [37].

El método de molienda reside en cortar el bambu en tiras para después
ponerlo en remojo en agua durante 24 horas, estas tiras son cortadas en
pequenos chips, los cuales se coloca en una licuadora a maxima velocidad
durante 30 minutos. Esta fibra es separada por medio de varios tamices vy
después colocada en la estufa durante 72 horas a 105°C [38].



21.2

El método de laminacién consiste en hacer pasar el bambu remojado durante
una hora, por medio de una laminadora bajo una ligera presion y baja
velocidad y con una hoja de afeitar se procede a la separaciéon de las fibras.
Las fibras son secadas a una temperaturas de 60°C, durante 2 horas [38],
[39].

El método de extraccion manual radica en cortar los culmos en pequefas tiras
y retirar la corteza para dejarlos en remojo durante 3 dias, pasado el tiempo
estos son golpeados y después con un cuchillo se procede a rasparlos y
posteriormente peinarlos. Una vez que se tiene la fibra se procede a secarla
durante 2 horas a 60°C [38], [40].

Extraccion de la fibra por procesos quimicos

En este procedimiento se obtiene fibras largas, pero en algunas ocasiones
pueden tener alguna alteracion quimica si las soluciones son muy

concentradas.

El método quimico asistido natural consiste en sumergir tiras delgadas de la
cafa guadua en nitrato de zinc en una relacion 20:1 con respecto al material,
a una temperatura de 40°C durante 116 horas a un pH neutro, para después
proceder a hervirlos durante una hora y después pasar las fibras a un secador
[38].

El método alcalino consiste en remojar las fibras en hidréxido de sodio a 5%
de masa durante 1 hora, se realiza la neutralizacién de las fibras con agua
destilada hasta alcanzar un pH neutro, para después colocarlas a secado
durante 2 horas a 105°C [35], [38].
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2.1.3 Método mecanico- quimico

Este método se basa principalmente en la extraccion mecanica manual de las
fibras utilizando los métodos mecanicos mencionados anteriormente vy
después las fibras obtenidas se somete a un tratamiento alcalino con
hidroxido de sodio al 5%, para después neutralizarlo y por ultimo someterlo a
secado durante 2 horas a 105°C [38], [40].

2.1.4 Criterios para la eleccion del método

Para la eleccion del método se tomaron en cuenta los siguientes criterios
e Equipos

e El tamano de las fibras

Encontrar los equipos es una de las principales dificultades que se present6
durante este proyecto, ya que la asociacién donde se facilitd la cafia guadua
solo tiene equipos para elaborar tableros y artesanias, y no para la obtencion
especifica de fibras. Adicionalmente el tamafio de las fibras es un criterio
importante ya que depende de este la correcta  distribucion en el

geopolimero, la cual afecta directamente a las propiedades mecanicas [8].

En base a los métodos revisados para la obtencion de la fibra y en los
criterios para la seleccién, el método mecanico — quimico fue seleccionado

para la obtencion de las fibras en este proyecto.

2.2 Preparacion de materiales

2.2.1 Zeolita

La zeolita natural que se utilizo para la elaboracién de los geopolimeros es de
origen comercial de la empresa INDAMI. Antes de ser utilizada esta fue
secada en una estufa a una temperatura de 100 °C por un periodo de 24

horas para eliminar la humedad. Posteriormente se llevdo una muestra para
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evaluar el tamafio de particula de la zeolita usando el equipo Malvern ®
MASTERSIZER 2000 del Laboratorio LEMAT Figura 2.1 donde se obtuvo que
el tamano medio (d50) de particula era aproximadamente 343 uym (Anexo A,
Figura A.1).

Figura 2.1 Medidor de tamano de particula, MASTERSIZER.

Autores: Quevedo & Murillo

2.2.2 Fibra de cafa guadua

La cafia guadua utilizada en este proyecto se la obtuvo de la federacion de
barrios del cantén Salinas provincia de Santa Elena, Ecuador. Los pasos
realizados para la obtencion de las fibras de cafia guadua se nombran en la
Figura 2.3 y se detallan a continuacion.

Primero se procedié a cortar longitudinalmente los culmos en 8 partes iguales,
obteniendo tiras de aproximadamente 30cm de largo, posteriormente se les
retiro la corteza y los nudos presentes [39]. Para ablandar las tiras estas se
colocaron en remojo durante 48 horas, fuera del alcance de la luz solar y a
temperatura ambiente. Pasado este tiempo se llevaron las tiras a un proceso
de mercerizacion para facilitar la extraccion de las fibras, las que se
obtuvieron golpeando con un martillo y después separandolas manualmente.
Luego de obtener las fibras estas se dejaron secar a temperatura ambiente

para pesarlas y aplicar el tratamiento alcalino [39], [40].
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Para eliminar la lignina de las fibras se realiz6 un tratamiento quimico
utilizando una solucion de hidroxido de sodio al 0,1 N con una relacién de
15:1, donde se sumergieron las fibras durante una hora [22]. Este
procedimiento es muy utilizado en las industrias de papel ya que la lignina se
disocia en hidroxido de sodio, rompiéndose en segmentos mas pequeios
[40], [41]. Por otra parte la eliminacion de la lignina incrementa la cristalinidad
de las fibras, favoreciendo la adhesion de las fibras a la matriz geopolimérica
[42]. Posteriormente se neutralizaron las fibras con lavados de agua
desionizada, y midiendo el pH con un potenciometro OAKTON hasta alcanzar

un pH neutro.

Una vez neutralizadas las fibras, estas se colocaron durante dos horas en una
estufa MERMET modelo U-40 a una temperatura de 105°C [22]. Para evaluar
la pérdida de masa obtenida durante el tratamiento quimico y el secado, se
pesaron las fibras en una balanza analitica ADAM modelo PW254 y se
comparé con el peso inicial dando como resultado la pérdida del 25%
aproximadamente [43]. Finalmente se procedié a cortar manualmente las
fibras a un tamafio de 2 a 4 cm aproximadamente y luego se las hizo pasar
por una zaranda para separar particulas grandes y el polvo residual Figura
2.2.

Figura 2.2 Obtencion de fibras de cafna guadua.

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura 2.3 Proceso para la obtencion de fibra de caiia guadua

Autores: Quevedo & Murillo

2.2.3 Activadores alcalinos

Como activadores alcalinos se utiliz6 Na2SiOz y NaOH 10M. El silicato de
sodio de procedencia Proquiandinos S.A, tenia las siguientes especificaciones
51 °Bé a 25 °C, 14.13% Na20 y 31.19% SiO2[44]. El NaOH 10M, se preparo a
partir de perlas de hidréxido de sodio marca ALCRON con una pureza de
98%, para la preparacion de la solucion de hidroxido de sodio se utilizé una
balanza analitica marca ADAM modelo PW254, sorbona, matraces
volumeétricos, vasos de precipitacion, agitadores y agua destilada.

2.3 Elaboracion de geopolimeros

2.3.1 Preparaciéon de la mezcla

Para la elaboracion de los geopolimeros se realiz6 una mezcla de zeolita,
fibra de cafa guadua y activador alcalino NazSiO3/NaOH. De acuerdo a la
literatura revisada [13], [44], se utilizo las relaciones activador/zeolita de 0.5,
silicato/hidroxido de 2 y la cantidad de fibra de cafia guadua se varié en un
0%, 0.3%, 0.5% y 1% en peso con respecto a la zeolita. Todos los

especimenes elaborados tuvieron una repetitividad de 3 para disminuir
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errores e incertidumbres experimentales, en total se elaboraron 24

especimenes geopoliméricos [45].

El procedimiento de mezclado se basé en la norma ASTM-C305 [46], el cual

se detalla a continuacion:

En un recipiente se agregd hidroxido de sodio, silicato de sodio y se batio
hasta que se homogenizo.

. Se incorporé la zeolita y la fibra al recipiente del activador y se dej6 reposar
por 30 segundos.

Pasado este tiempo de reposo se empez6 a batir la mezcla por 30 segundos

Luego se pard y durante 15 segundos se arrastré la mezcla adherida a las
paredes del recipiente hacia el fondo.

Finalmente se mezclo6 por 60 segundos mas.

En las Tabla 2.1 y Tabla 2.2 se detalla las cantidades utilizadas para la
elaboracién de los geopolimeros cubicos y los prismaticos.

Tabla 2.1 Planificacién de los cubos de geopolimero

Relacién Activador/zeolita % Fibra | Cantidad | Cantidad | Cantidad
Codigo Na,SiO./NaOH (mL/g) de cana | de Zeolita de de NaOH
S 9 guadta (9) Na.SiO; (ml)
(mL)
0 0
03 0,3
2 0,5 180 60 30
05 0,5
1 1

Autores: Quevedo & Murillo
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Tabla 2.2 Planificacion de los prismas de geopolimero.

Relacién Activador/zeolita % Fibra | Cantidad | Cantidad | Cantidad
Codigo N2,SiO./NaOH (mL/g) de cana | de Zeolita de de NaOH
29T 9 guadta (9) Na.SiO; (ml)
(mL)
0 0
03 0,3
2 0.5 340 11333 | 56.67
05 0,5
1 1

Autores: Quevedo & Murillo

2.3.2 Cubos geopoliméricos

Los moldes cubicos utilizados en la elaboracion de los geopolimeros tenian
dimensiones 5x5x5cm de acuerdo a la norma ASTM-C109 [47], método de
ensayo estandar para la determinacion de la resistencia a la compresion para

morteros de cemento hidraulico.

Para la preparacion de los moldes se recubrié las paredes con un plastico
adherente con el fin de que los geopolimeros no se peguen a la superficie de
los moldes. Para el llenando se colocod primero una capa de mezcla del
geopolimero que no sobrepase la mitad del compartimiento y luego se
apison¢ para evitar la formacion de burbujas. Finalmente se completd el
llenado del compartimento y se retird los excesos con una espatula metalica.

Se repitid el mismo proceso hasta llenar 12 compartimentos.

Una vez llenado todos los compartimentos de los moldes cubicos se procedid
con el respectivo curado de los geopolimeros. Se ingresaron los moldes a una
estufa de marca MERMET modelo U-40 a la temperatura de 60°C por 24 h
recubiertos con una lamina de plastico impermeable para evitar la pérdida de
agua. Posteriormente se sacaron los moldes de la estufa y se dej6 reposar
hasta enfriarse a temperatura ambiente. Por ultimo, se desmoldaron todos los

geopolimeros cubicos y se colocaron en una habitacion por un periodo de 60
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horas, para continuar con el proceso de secado antes de ingresar a ensayos
de caracterizacion y pruebas mecanicas [45], [48]. La habitacion utilizada para
el secado tenia una humedad relativa de 42% y una temperatura de 21°C.

2.3.3 Prismas geopoliméricos

Para la elaboracion de los prismas se prepararon moldes de dimensiones
4X4X16 cm de acuerdo a la norma ASTM-C348 [49], método de ensayo
estandar para la determinacién de la resistencia a la flexion de morteros de
cemento hidraulico. Para el llenado de los moldes prismaticos se utilizé el

mismo procedimiento mencionado para los moldes cubicos.

2.4 Pruebas Mecanicas

2.41 Determinacién de la resistencia a la compresion

La norma ASTM-C109 [47], se us6 como base para la determinacion de la
resistencia maxima de compresion. Para este ensayo se usaron los moldes
cubicos después de 84h de curado. Antes de ingresarlos, las caras de todos
los cubos se lijaron para asegurar que estén totalmente lisas y luego se
midieron con la ayuda de un vernier para obtener el area. Posteriormente se
colocd uno a uno en el centro del equipo de ensayo de compresion con una
velocidad de 1 mm/min. El equipo utilizado fue de marca SHIMADZU modelo
UH-600KNI (ver Figura 2.4).
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Figura 2.4 Equipo y ensayo de resistencia a la compresion

Autores: Quevedo & Murillo

2.4.2 Determinacion de la resistencia a la flexion

Los especimenes de prueba que se utilizaron en este ensayo fueron los
prismas previamente elaborados y se curaron por 84 h. El procedimiento
descrito en la Norma ASTM C-348 [49], fue utilizado y el equipo usado para
realizar el ensayo fue el mismo que de compresion (ver Figura 2.5). Antes de
ingresar al ensayo se lijaron todas las caras para evitar cualquier curvatura
que pueda afectar en el ensayo, posteriormente se determiné el punto central
del prisma para ubicarlo correctamente sobre los puntos de apoyo y aplicar

correctamente la carga central.
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2.5

Figura 2.5 Equipo y ensayo de resistencia a la flexion.

Autores: Quevedo & Murillo

2.4.2.1 Calculo de la resistencia a la flexion

Para el calculo de la resistencia a la flexion, se registra la maxima carga
total aplicada para cada espécimen 12 en total y se utiliza la siguiente
Ecuacién 2.1:

S¢= 0.0028 P (2.1)

Donde St es la resistencia a la flexion en MPa y P es la carga maxima
aplicada en N.

Ensayos de caracterizacion

Para determinar la composicion y morfologia tanto de las materias primas como

de los geopolimeros se les realizo los siguientes analisis de caracterizacion.

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)
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Difraccion de rayos X (XRD)
Analisis termogravimétrico y Calorimetria diferencial de barrido (TGA/DSC)

Microscopia electrénica de barrido y Analisis de rayos X por dispersion de energia
(SEM/EDAX)

Para llevar a cabo estos anadlisis se extrajo una muestra de los cubos que
presentaron mayor fuerza de compresién. A continuacion, se procedera a

describir cada analisis indicando el procedimiento realizado.

251 FTIR

La espectroscopia IR es un método que estudia la absorcion o emision de
energia radiante que se origina por la interaccion de radiacion
electromagnética con la muestra [13]. Para este ensayo se utilizo el equipo de
LEMAT, marca Perkin Elmer modelo Spectrum 100 (ver Figura 2.6)

La muestra a analizar debe tener un tamafio maximo de 38 ym ya que para
este ensayo se necesita formar unos discos con bromuro de potasio al 5%.
Para lograr el tamafio de particula requerido se ingresaron las muestras a un
micronizador por 20 min aproximadamente. Luego se mezclé 0,200g de
bromuro de potasio con 0,002g de la muestra obtenida del micronizador y en
un mortero se moli6 hasta que se homogenizo completamente.
Posteriormente se llen6 un porta muestras con la mezcla obtenida y se llevo a
una prensa para preparar los discos. Finalmente se ingresaron los discos al

equipo.
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Figura 2.6 Equipo de espectroscopia infrarroja de Fourier.

Autores: Quevedo & Murillo

2.5.2 XRD

La difraccion de rayos X es una técnica comun para el estudio de estructuras
alcalinas y espaciamientos atomicos, para identificar la fase de un material
cristalino proporcionando informacion sobre las dimensiones de las celdas
unitarias [50]. Este método permiten la determinacion de las estructuras
cristalinas, la fase cuantitativa, analisis cualitativo, el estudio de fase, el

tamafio de los cristalitos y tensiones internas en la muestra [51].

Se utilizé un difractdmetro de rayos X marca PANanalytical modelo X'Pert
PRO (ver Figura 2.7) con tubos catédicos de Co y el software usado fue el
Highscore Plus. Para la preparacion de la muestra se ingresaron las muestras
a un micronizador, para el caso de las fibras estas se micronizaron por 25
minutos mientras que para la zeolita y los geopolimeros durante 15 minutos.
Posteriormente se procedié a tamizar, alcanzado un tamafo maximo de
particula de 45um. Luego se pesd 0,007g de oxido de zinc y 0,7g de la
muestra y se molieron en un mortero hasta que se homogenizo, finalmente se
coloco todo en un porta muestras y se presiono con un cilindro para formar un

disco con un diametro de 10mm el cual es colocado en el equipo [13].
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" X'Pert FRO

Figura 2.7 Equipo de difraccion de rayos x.

Autores: Quevedo & Murillo

2.53 TGAyDSC

El analisis termogravimétrico y calorimetria diferencial de barrido son ensayos
que se realizan simultaneamente, estos se utilizan principalmente para
caracterizar los materiales que presentan pérdidas de peso o ganancia por
descomposicion y oxidacién. De una forma adicional también indica si la

reaccion se produce en forma endotérmica o exotérmica [52].

El equipo utilizado para realizar el analisis termogravimétrico es Analizador
Térmico Simultdneo SDT, de marca TA Universal Analysis 4.54 software,
modelo Q600 (ver Figura 2.8). Lo primero que se realiz6 es tarar el equipo el
cual se realizé colocando un porta muestras limpio y seco de alumina en el
equipo y se establecio los parametros con un intervalo de temperatura de 25 a
1000 °C, para geopolimeros, zeolita y de 25 a 700°C para las fibras naturales.
Posteriormente se establecié una rampa de 10 °C/min y por ultimo un flujo de
nitrogeno de 50 mL/min. Para preparar la muestra a analizar se pes6 de 10 a
15 mg de muestra de los geopolimeros o de las materias primas y se coloco
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en una porta muestras limpio y seco de alumina, con la ayuda de pinzas se
coloco en el horno del equipo y se abrid la llave de paso del nitrogeno, este

ensayo tuvo un tiempo de duracion de aproximadamente de 49 minutos.

Figura 2.8 Equipo de analisis termogravimétrico.

Autores: Quevedo & Murillo

2.5.4 SEM y EDAX

La microscopia electrénica de barrido y el analisis de rayos X por dispersion
de energia son ensayos que se realizan en un mismo equipo e utilizan una
fuente de senales en la superficie de las muestras soélidas, las sefiales que
derivan de las interacciones electrones-muestra pueden revelar informacion
sobre él ejemplar, incluida la morfologia externa, la composicién quimica, la
estructura cristalina y la orientacion de los materiales que componen la

muestra [53].

El equipo utilizado para el SEM-EDAX es marca FEI, modelo INSPECTS
perteneciente al laboratorio LEMAT (ver Figura 2.9). Primero se coloco en un
porta muestras un adhesivo que contiene carbon conductor y posteriormente
la muestra a analizar. Luego este se recubrié con oro durante 120 segundos,
y una vez que se obtuvo la muestra se la colocé en el equipo, donde se hace
pasar los haces de electrones controlando parametros que son importantes

para tener una imagen nitida como son presién, tensidn de aceleracion, spot,
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contraste y el brillo. Las areas de interés seran las siguientes 1000x, 2000x y
5000x [13].
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Figura 2.9 Equipo de analisis SEM/EDAX

Autores: Quevedo & Murillo

2.5.5 Microscopio optico

Debido a la dificultad que se presentd para obtener la morfologia de los
geopolimeros con la presencia de fibra en los ensayos SEM-EDAX se opté el
uso de un microscopio optico de la FICT ESPOL marca MEIJI TECHNO,
modelo EMZ-13TR para poder visualizar la distribucion de las fibras en los
geopolimeros. Los problemas derivaron principalmente por la longitud de las
fibras utilizadas para realizar los analisis SEM-EDAX correctamente.
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CAPITULO 3

3 Resultados y analisis

3.1 Analisis de las pruebas mecanicas

3.1.1 Ensayo de resistencia a la compresion

Para determinar la resistencia de compresion en los geopolimeros se
considerd el promedio de los tres ensayos realizados después de 84h de
curado, para cada una de las composiciones (ver Anexo B, Figura AB1-Figura
AB.12). Estos resultados se resumen en la Tabla 3.1 y Figura 3.1,

presentados a continuacioén:

Tabla 3.1 Resultados del ensayo resistencia a la compresion

Porcentaje COMPRESION (MPa)
de Fibra de
Codigo cana PROMEDIO
guadua 1 2 3
%

0.0 0,00 0,66 0,62 0,70 0,66
0.3 0,3 0,65 0,62 0,61 0,63
0.5 0,5 0,53 0,50 0,72 0,59
1.0 1 0,70 1,21 0,66 0,86

Autores: Quevedo & Murillo

Se puede observar, segun la Figura 3.1, que la resistencia a la compresion
incrementa a medida que aumenta la cantidad de fibra, presentando un mejor
resultado aquellos bloques que tenian un porcentaje de fibra de 1% con una
compresion promedio de 0,86 MPa, concordando con el estudio realizado por
Assedi et al, donde se utilizé fibra de lino de 0 a 4 % en geopolimeros
elaborados a base de ceniza volante y se obtuvo mejores resultados a medida
que se aumento la cantidad de fibra con valores entre 19.4 y 91 MPa con un
curado de 28 dias. Estos resultados los asocia con la capacidad que tienen

las fibras para absorber el estrés transferido a la matriz [8].
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Figura 3.1 Relacion de la fuerza de compresion vs % de fibra de cafia guadua

Autores: Quevedo & Murillo

En cuanto a la desviacion de los datos, este incremento con el aumento de la
fibra de cafia guadua en la matriz polimérica, esto se debe, principalmente, al
tamafo de las fibras utilizadas; entre mas grande sean estas, mayor dificultad
presentaran en la homogenizacion, por lo tanto existiran acumulaciones en
ciertas partes del bloque provocando que su porosidad aumente, ya que no
existe una apropiada union entre las fibras y la matriz [54] lo que hizo que

cada bloque tenga una distribucion diferente.

Por otra parte los valores obtenidos en este proyecto son menores en
comparacion con otros estudios realizados acerca del reforzamiento de
geopolimeros con fibras naturales, ya que estos presentaron una resistencia
de compresion de 31,10 y 13,66 MPa con fibra de coco y de rafia
respectivamente, a los 28 dias de curado utilizando ceniza volante como
materia prima [12]. En otro estudio, con la adicion de fibra de madera se
obtuvo 29,96 MPa en 28 dias de curado y con ceniza volante de clase F [54].
Si se toma en consideracion la resistencia de compresién del geopolimero

puro, es muy bajo con relacion al ensayo realizado por Yahya et al ya que
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obtuvo un valor de 12 MPa en un dia de secado utilizando hidréoxido de sodio
10M y ceniza volante clase F [55].

Los resultados obtenidos en este ensayo se relacionan principalmente con el
tamafo de particulas que se utilizé para la elaboracion de los geopolimeros el
cual fue 343um aproximadamente, en un estudio realizado por Antoni et al.,
se encontré que al utilizar un tamano de particula grande, este incidia en la
resistencia de compresion provocando una disminucion del 55% de la que se
podia lograr con un tamafo de particulas de 63 pm [56], Rosas Casarez et al.
afirma que entre mas pequefa sea la particula, mayor sera el area de
contacto que existira entre la zeolita y los activadores alcalinos aumentando la
reactividad y mejorando la polimerizacion en corto tiempo, pero para
particulas grandes el tiempo de curado debe ser mayor para lograr un mejor
grado de polimerizacion y por ende mejorar la resistencia a la compresion
[57].

Figura 3.2 Cubos de geopolimero.

Autores: Quevedo & Murillo

Cabe afiadir que se utilizo este tamafio de particula en este proyecto ya que
con un tamafio menor de 45 um los geopolimeros presentaban fisuras en toda
su estructura lo que es asignado a la deformacién autégena por contraccion,

esto se da por la deshidratacion, la cual forma grietas en la matriz, y es mas
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notorio en compuestos mas compactos ya que practicamente destruye la

matriz [58] (ver Figura 3.3).

Figura 3.3 Cubos de geopolimero con tamaino de particula 45 pm.

Autores: Quevedo & Murillo

3.1.2 Ensayo de resistencia a la flexion

Los resultados obtenidos del ensayo resistencia a la flexion para los
geopolimeros prismaticos después de 24h de curado a 60°C y 60h a
temperatura ambiente se adjunta en el Anexo C (Figura AC.1-Figura AC.10) y
en la Tabla 3.2 y en la Figura 3.4 se resumen los resultados. En el analisis del
efecto de la fibras en los geopolimeros se observé que de manera general, la
adicion de fibras a la matriz incrementa la resistencia a la flexién en
comparacion del geopolimero sin reforzamiento confirmando los estudios
realizados por Assaedi et al y Natali et al [6], [8]. El incremento obtenido en la
resistencia a la flexion con la adicion de 0.3%, 0.5% y 1% de fibras es 187%,
65% y 258% en comparacién con el valor de resistencia del geopolimero sin
reforzamiento. Este incremento en la resistencia a la flexion con la
incorporacion de fibras se debe a que estas soportan la mayor parte de la
tension interna formada por la carga aplicada durante el ensayo, retrasando el

proceso de fractura y la propagacion de grietas [59]-[61].
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Tabla 3.2. Resultados del ensayo resistencia a la flexion

Codigo | % Fibra Resistencia a la flexion (MPa) Promedio
de caiia (MPa)
guadua 1 2
0 0,00% 0 0 0,19 0,06
03 0,30% 0,13 0,18 0,23 0,18
05 0,50% 0,05 0,13 0,14 0,10
1 1,00% 0,18 0,32 0,18 0,23
Autores: Quevedo & Murillo
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Figura 3.4 Relacion de la resistencia a la flexion vs % de fibra de cafna guadua

Por otro lado los valores obtenidos para la resistencia a la flexion en este
proyecto son menores en comparacion con otros estudios realizados por Livi,
Soares y Villa Garcia, los cuales obtuvieron valores de 1, 0.3 y 1.29 MPa
respectivamente en geopolimeros elaborados a partir de ceniza volante sin
reforzamiento al primer y tercer dia de curado [62]-[64]. En otros estudios
donde se refuerza geopolimeros con fibras naturales, Natali et al, obtuvo
valores de resistencia a la flexion para el geopolimero sin reforzamiento de
6.9 MPa, mientras que al reforzarlos con 1% de fibras de naturales obtuvo
valores de 9, 10 y 11 MPa a los 7 dias de curado [6]. Chen et al, obtuvo

valores de 3.6 MPa en geopolimeros sin reforzamiento y con reforzamiento al

Autores: Quevedo & Murillo

2% de fibra natural 5.5 MPa a los 7 dias de curado [60].
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Estos bajos valores se atribuyen al tamafo de particula utilizado en este
proyecto (343 um) y al tiempo de curado de 84h, como se analiz6 en el
ensayo de compresion, al utilizar un tamano de particula grande se disminuye
la reactividad de la zeolita en medio alcalino y por ende se necesita un mayor
tiempo de curado para lograr un mejor grado de polimerizacién el cual tiene

incidencia directa en las propiedades mecanicas del geopolimero [56], [57].

Ademas antes de realizar el ensayo de flexiéon se visualizaron grietas en la
superficie de los prismas (Figura 3.5 — Figura 3.6), esta variable es
importante ya que afecta considerablemente las propiedades mecanicas de
los geopolimeros, la formacion de estas se encuentra asociado a la
contraccion por perdida de agua, en un estudio realizado por Kuenzel et al, se
observé que la contraccidon por perdida de agua era mas uniforme en
muestras pequefias como cubos, mas si estas muestras eran mas grandes
como los prismas la contraccién no era uniforme y por ende se generaban
altas presiones capilares en la red micro-porosa las cuales iniciaban la

propagacion de grietas [58].

Figura 3.5 Geopolimeros sin reforzamiento y reforzados con 0.3% de FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura 3.6 Geopolimeros reforzados con 0.5y 1% de FCG.

Autores: Quevedo & Murillo

De los anterior, se atribuye que la formacion de grietas en los geopolimeros
contribuyd al desplome de la resistencia de flexion en los geopolimeros
reforzados con 0.5% de fibra, ya que estos fueron los que mas grietas
presentaron en su superficie. Conviene subrayar que una consecuencia de los
aspectos expuestos anteriormente fue las altas desviaciones en los valores

obtenidos.

3.2 Analisis de los ensayos de caracterizacion
3.21 FTIR

3.2.1.1 Fibras de caia guadua

Mediante la técnica FTIR se obtuvo los respectivos espectros de las fibras
de cafa guadua sin tratamiento (FST) y fibras con tratamiento (FCT),
identificando los posibles cambios ocurridos después del tratamiento
alcalino, las graficas del ensayo se adjuntan en el Anexo D (Figura AD.1-
Figura AD.3).

En el cuadro 3.1 se presentan los picos encontrados en los espectros FST

y FCT e la interpretacion de cada uno de ellos:
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Cuadro 3.1 Interpretacion de los espectros FST Y FCT

Numero de Numero de
onda FST onda FCT Asignamiento Grupo Referencia
cm’ cm’
Tensién y Agua, celulosa, [42], [65],
3416 3444 estiramiento hemicelulosa y [66].
O-H lignina
Estiramiento Celulosa,
2919 2921 C-H alifatico hemicelulosa, [65], [66].
lignina
Estiramiento _
1735 - c=0 Lignina [67]
1637 1635 Flexiondel | ag,a absorbida | [68], [69]
enlace H-O-H !
Vibracién por . .
1605-1514 1511 estiramiento | /A0 aromatico [67]
_ lignina
Cc=C
Flexion del Grupo O-CHs en
1462.61 ) plano -CHs Lignina [70]
Deformacion
1424.28 1424.85 simétrica CHa Celulosa [69], [71]
1383.72 1383.98 Deformacion Celulosa . [70], [72]
grupo C-H
Hemicelulosa y [65], [71]
1248.06 1264.00 Vibracién C-O grupos acetilo [}3] ’
lignina
1162.81 1162.37 Vibracién C-OH Celulosa [68]
1051.92 105133 | Tension c-0-c | |, Celulosay [65], [66]
hemicelulosa.
Tension en Celulosa
898.51 898.23 enlaces B- , y [74], [75]
i hemicelulosa
glucosidicos

Autores: Quevedo & Murillo

Realizando una comparacion de los espectros de las fibras sin y con

tratamiento alcalino, se observan varios cambios entre los que detallamos,
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la banda 3416 cm del espectro FST, en comparacion con la banda 3444
cm™ del espectro FST es mucho mas estrecha y existe una reduccién en
su pico. Los picos 2919, 1605, 1514, 1248, 1051 cm™' del espectro FST han
disminuido considerablemente su longitud en el espectro FCT, la formacion
de estos picos se atribuye al estiramiento C=C, C-H presentes en la lignina
y estiramiento C-O e C-O-C presentes en hemicelulosa [65]-[67], [71]. Los
picos 1735 y 1462 cm™ del espectro FST, han desaparecido en el espectro
FCT, estos picos se forman por la presencia de grupos carbonilos y
enlaces CH3 presentes en la lignina [42], [66], [70]. De lo anterior se puede
concluir que de manera superficial se removid hemicelulosa y lignina

presente en las fibras.
3.2.1.2 Zeolita y geopolimeros
En el Anexo D (Figura AD.4) se presenta el espectro obtenido para la

zeolita y a continuacion en el Cuadro 3.2 se detallan los resultados

encontrados.

Cuadro 3.2 Interpretacion del espectro infrarrojo de la zeolita natural

Numero de
Onda (cm™) Asignamiento
3429 Estiramiento O-H [22]
Flexién de las moléculas de agua que se encuentra
1636 intermolecularmente en la estructura amorfa de la zeolita agua
[76]
1431 Estiramiento de los carbonatos [76] por la relacionado con la
calcita presente en la zeolita
1039 Tension asimétrica de los enlaces Si=0 6 Al =0 [77]
877,76 Vibraciones del estiramiento del cuarteto AlO4[78]
Estiramiento simétrico de los enlaces de Si-O-Si
779- 798 .
Doblete caracteristico del cuarzo [77]
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Numero de
Onda (cm™) Asignamiento
515-695 Asimétrico en el arreglo de Al/Si- O-Si [57]
470 Flexion de las moléculas de Si-O-Si y O-Si-O [78]

Autores: Quevedo & Murillo

En el Cuadro 3.3 se presenta la interpretacion de los ensayos de infrarrojo

de los geopolimeros reforzados en distintos porcentajes de fibra de cafia

guadua que presentaron una mejor resistencia a la compresion. El

esquema de los infrarrojos se encuentra en los Anexo D Figura AD.5-

Figura AD.8.

Cuadro 3.3 Interpretacion del espectro infrarrojo de la geopolimeros

Numero de Onda (cm™')
0 0.3% 0.5% 1%
Asignamiento
3448 3436 3438 3439 Estiramiento O-H [22]
Flexién de las moléculas de agua
1641 1639 1640 1639
intermolecular [76].
Estiramiento de los carbonatos [76]
1458 1456 1461 1486
relacionados con la carbonatacion
Vibraciones de la celulosa [78]
- 1419 1417 1427 provenientes de la fibra de cafia
guadua
tension asimétrica de los enlaces
1030 1041 1034 1035 Si=0 6 Al =0 [79] esta banda indica
que si ocurrio la reaccién
875 875 879 879 Vibraciones de estiramiento del AlO4
[78]
Estiramiento  simétrico de los
798 - 779 | 798-779 | 799-779 | 798- 779 | enlaces de Si-O-Si doblete
caracteristico del cuarzo [77]
Vibraciones de los enlaces Si/Al-O
695 695 696 695 de los tetraedros unidos formando
anillos de 4 eslabones [77]
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Numero de Onda (cm™')
0 0.3% 0.5% 1%

Asignamiento

Vibraciones de flexiéon de los enlaces
470 489 469 Si-O [78] indica la deformacién de

estos enlaces

Autores: Quevedo & Murillo

3.2.2 XRD

3.2.2.1 Fibras de caia guadua

En el Anexo E, Figura AE.1 -Figura AE.2 se presenta los difractogramas
obtenidos para las FST y FCT, de donde se encontr6 en ambos
difractogramas la presencia de celulosa | en la posicion 26 22° y 26.5°. Asi
mismo se encontré que después de aplicar el tratamiento alcalino en las
fibras, la intensidad en los picos asociados con la regidn cristalina aumenté
[34], [42], se asocia este efecto al incremento de la concentracion de
celulosa en la fibra al eliminar hemicelulosa y lignina, lo que concuerda con
el resultado obtenido en FTIR. Esto incluso se lo puede corroborar en la
cuantificacion de celulosa presente en las FST el cual es de 16,4% mas
cuando se aplico el tratamiento este porcentaje aumento a 20,9%.

3.2.2.2 Zeolita y geopolimeros

Los resultados correspondientes al analisis cuantitativo de los
difractogramas de la zeolita y los geopolimeros utilizando el refinamiento de
Rietveld y método de Chebyshev se mencionan en el Cuadro 3.4 y sus
respectivos difractogramas se encuentran en el Anexo E (Figura AE.3-
Figura AE.7).
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Cuadro 3.4 Interpretacion cuantitativa DRX de la zeolita y geopolimeros

PORCENTAJE (%)
ESTRUCTURA °2Theta [°26]
ZEOLITA| 0 | 03 | 05 | 1

SILICA 19.8 | 13.8|14.0| 13.9 | 14.0 20.804, 26.582
9.807, 13.38, 19.689,
MORDENITA 262 | 17.1[21.7|21.8|22.9 | 22.226, 25.557, 27.557,
34.484

9.720, 19.603 ,31.758,

HEULANDITA 22.6 12.3 | 154 | 18.9 | 20.4 36.226, 47.606

AMORFOS 214 46.7 | 38.9 | 35.4 | 32.7 Entre 19 — 31

Autores: Quevedo & Murillo

A partir de estos resultados se pudo observar que se tiene la presencia de
la Mordenita y la Heulandita con un porcentaje total de 49,20%, las que
fueron las fuentes de Aluminosilicatos para la elaboracién del geopolimero.
También se tuvo la presencia de un pequefo porcentaje de calcita con
1,20% y una cantidad significativa de amorfos con un 27%.

La poca disminucion del porcentaje de Mordenita y Heulandita indico que el
componente reactivo encontrado en la zeolita no intervino en la reaccion
quedando material sin reaccionar y por lo tanto disminuyo la resistencia de
compresion [80] lo que concordd con el ensayo de compresion donde el
valor mas alto fue de 0,85 MPa.

3.23 TGAyDSC

3.2.3.1 Fibras de caia guadua

Por medio del analisis termogravimétrico se determiné la masa total
perdida por la fibra con y sin tratamiento al exponerla a un rango de
temperatura de 25 hasta 700°C y se evalud la degradacion de la fibra
ocurrida en este intervalo de temperatura. Se adjunta en el Anexo F los
resultados obtenidos por este método (Figura AF.1 - Figura AF.4).

En el Cuadro 3.5 se presenta la masa perdida para la fibra de cafia guadua

con y sin tratamiento alcalino en 3 rangos de temperatura. Se observé que
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hubo una mayor pérdida de masa total en las fibras sin tratamiento en
comparacion con las fibras con tratamiento alcalino asi mismo si se
compara la masa perdida en el rango de 125°C a 475°C donde se degrada
la hemicelulosa, celulosa y lignina [81], [82], la pérdida de masa es mayor
en las fibras sin tratamiento. De lo que se puede inferir que durante el

tratamiento alcalino hubo pérdida de lignina y hemicelulosa.

Cuadro 3.5 Pérdida de masa dentro de intervalos de temperatura FCG

MUESTRA 25-125°C | 125-475°C | 475-700°C Total
FIBRAS  SIN
TRATAMIENTO 7,585 70,48 3,485 81,55
FIBRAS CON
TRATAMIENTO 6,510 68,64 4,086 79,24

Autores: Quevedo & Murillo

En la Figura AF.4 se presenta las curvas DTG para las fibras de cafa
guadua con y sin tratamiento alcalino, se identificé que en la curva DTG de
las fibras sin tratamiento existen 3 picos representativos mientras que en la
de las fibras sin tratamiento solo existen 2 picos. El primer pico encontrado
es a los 55.01°C aproximadamente este pico esta relacionado con la
evaporacion de agua superficial y la pérdida de materiales volatiles [83]. El
segundo pico se forma a partir de los 304.13°C la formacion de este pico se
atribuye a la despolimerizacion de hemicelulosa, pectinas y glucosidicos
[84] en la curva de las fibras con tratamiento alcalino no fue encontrado
este pico por lo que se puede aseverar que el tratamiento alcalino en la
fibras elimind hemicelulosa y parte de la lignina. La formacion del 3 pico
que se forma a los 358°C aproximadamente se asigna por la degradacion

de celulosa y lignina [81].

3.2.3.2 Zeolita y geopolimeros

El ensayo termogravimétrico realizado a la zeolita y a los geopolimeros se

detalla en la Cuadro 3.6 y en el Anexo F ( Figura AF.5 - Figura AF.9) se
adjunta los resultados obtenidos por este método.
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Cuadro 3.6 Pérdida de masa de la zeolita y geopolimeros

] INTERVALOS
CODIGO | 27-100 | 100-200 | 200-300 | 300-450 | 450-750 | 750-1000 TOTAL
°C °C °C °C °C °C
ZEOLITA| 2,89 3,17 1,64 1,28 1,91 0,16 11,09
0 3,96 4,00 2,01 1,49 1,33 0,28 13,08
0,3 6,54 4,14 1,80 1,24 1,26 0,18 14,81
0,5 6,91 4,15 1,99 1,40 1,36 0,17 15,90
1 6,64 4,16 1,99 1,30 1,52 0,10 15,75

Autores: Quevedo & Murillo

De los resultados obtenidos del ensayo termogravimétrico para la zeolita y
geopolimeros se pudo observar que durante el primer intervalo de 27-100
°C se pierde un porcentaje significativo de masa, relacionado con la
perdida de agua superficial, mientras que en el segundo rango de 100-
200°C es asignado a la perdida de agua intermolecular [77]. Segun Alzeer
et al, los geopolimeros reforzados con fibra de cafa guadua tienen una
pérdida de masa entre los intervalos 100-300°C la cual es asignada a la
degradacion de las fibras que se encuentran dentro del material [85] esto
se corrobord por el aumento en la pérdida de masa en este rango, con
valores de 6,164 vy 6,021 % para el geopolimero con 1% de fibra y el

geopolimero puro respectivamente.

Ademas, en el intervalo de 200-300°C segun Musyoka et al, lo asocia a la
perdida de agua en los complejos de hidratacién formados con cationes
intercambiables en la zeolita [86], Mientras en el intervalo de 300-400°C,
Cornejo sugirid6 que esta relacionado con la deshidroxilacion tanto en la
zeolita como en el geopolimero [87]. Asi mismo, en el intervalo de 450-
750°C se da a una pérdida de masa, relacionada con la descarbonatacion
tanto en la zeolita como en el geopolimero afirmando los resultados del
ensayo de XRD donde indica la presencia de calcita en la zeolita y una
reaccion de carbonatacion en los geopolimeros. El intervalo de 750-1000°C
segun Auqui esta relacionado con la pérdida de masa por el colapso
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estructural de la zeolita y en los geopolimeros por reordenamiento vy

cristalizacién de los compuestos [88].

El ensayo de DSC se puedo observar un pico endotérmico ubicados entre
110°C — 143°C relacionado con la eliminacién de agua superficial con un
calor necesario de 188 J/g, en la zeolita y 116,4 — 261 J/gr en los
geopolimero y un pico exotérmico el que esta relacionado con el colapso
estructural de la zeolita a los 932 °C con una energia de 73,36 J/g y por la
recristalizacion o reordenamiento de las estructuras que se encuentran
presentes en la matriz polimérica entre 886 — 960°C con un calor necesario
de 72,22 — 4,234 J/g [87], [88].

3.2.4 SEMy EDAX

3.2.4.1 Fibras de caia guadua

Cambios en la estructura de las fibras después del tratamiento alcalino,
fueron observados mediante las imagenes obtenidas del método de barrido
electronico SEM. En el Anexo G (Figura AG.1- Figura AG.2) se presenta la
morfologia de las fibras naturales sin tratamiento, de donde se visualizo
que estas presentan una superficie relativamente lisa y cubierta con

muchos materiales, probablemente pectinas, ceras y otras impurezas [71].

Por otro lado se visualizé que las fibrillas de celulosa se encuentran unidas
por un material solido asociado a hemicelulosa y lignina [35]. Posterior al
tratamiento alcalino, se observd que la fibras presentan una superficie mas
rugosa y esto se asocia con la perdida de cera, tejido epidérmico,
hemicelulosa y pectinas [89]. Asi mismo también se advirtié que existe un
desprendimiento de fibras individuales, fendmeno que denota la eliminacién

de lignina y hemicelulosa [90], [91].
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3.2.4.2 Zeolita y geopolimeros

En el Anexo G ( Figura AG. 3 - Figura AG.4) se muestra el resultado del
analisis obtenido para la zeolita natural de donde se observo la presencia
de silicio y aluminio con los mas altos porcentajes. Estos elementos son
comunes en la zeolita las cuales son ricos en aluminosilicatos [28],
[44].También se evidencio la presencia de Ca lo que confirmo el resultado
obtenido del XRD donde se encontré un porcentaje de calcita 1.1%. Por
otra parte, en el Anexo G (Figura AG.5 - Figura AG.15) se presenta el
resultado SEM-EDAX para los para los geopolimeros que presentaron mas
alto resultado de resistencia a la compresion, siendo para 0% (contenido de
fibras) la muestra 3, 0.3% la muestra 1, 0.5% la muestra 3 y 1% la muestra
2 (ver Tabla 3.1).

De las Figura AG.5 - Figura AG.8 se advirti6 que de manera general las
muestras no son homogéneas y presentan una superficie con diferentes
dimensiones y formas irregulares, estas se atribuyen a la presencia de
estructuras cristalinas y zeolita sin reaccionar que se han aglomerado [44].
La cantidad de material sin disolver se debié al tamafo de particula
utilizado de 343um, ya que al ser muy grande la disolucién de las fases
reactivas de la zeolita disminuye, una consecuencia de esto es la formacion
de estructuras menos complejas y por ende menos resistentes lo que

concuerda con el analisis del ensayo de compresion [57], [56].

Ademas, también se pudo distinguir claramente la parte amorfa
representada por una matriz compacta y parcialmente homogénea [45]. De
los analisis EDX para los geopolimeros se visualizdé un incremento en el
contenido de sodio con respecto a la zeolita y ademas un aumento de la
relacion Si/Al, atribuido a la incorporacién de los activadores [64].
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3.2.5 Microscopio optico

A continuacion, en las Figura 3.7 - Figura 3.10, se presentan las imagenes
obtenidas a través del microscopio 6ptico en las cuales se observé una buena
distribucion de las fibras en la matriz, asi mismo se evidencio que existe una
buena adhesion de las fibras en la matriz geopolimérica especialmente en los
geopolimeros con adicion de fibras al 1%, esto atribuido al tratamiento
alcalino realizado [35], por otro lado se observo también que los geopolimeros

presentan una superficie porosa.

Figura 3.7 Distribucion de fibras en geopolimeros sin reforzamiento

Autores: Quevedo & Murillo

Figura 3.8 Distribucion de fibras en geopolimeros reforzados con 0.3%FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura 3.9 Distribucion de fibras en geopolimeros reforzados con 0.5% FCG

Autores: Quevedo & Murillo

Figura 3.10 Distribucion de fibras en geopolimeros reforzados con 1% FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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CAPITULO 4
4 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 Conclusiones

e Las fibras de la cafna Guadua Angustifolia se extrajeron por el método mecanico
quimico y por medio de métodos de caracterizacion XRD, FTIR, y TGA-DSC se
determindé que la composicidon principal de estas son celulosa, hemicelulosa y
lignina. Aunque también existen otros compuestos en menor proporcion como
pectinas, ceras y otro tipo de impurezas. Asi mismo también por los mismos
métodos se evalué el tratamiento alcalino aplicado, el cual fue efectivo

removiendo hemicelulosa y lignina.

e De la elaboracién de los geopolimeros se puede concluir que al utilizar un mayor
tamafio de particula de la zeolita se necesita de un mayor tiempo de curado para
lograr un optimo grado de polimerizacion, el cual tiene incidencia directa en las

propiedades mecanicas [56], [57].

e Del andlisis de la resistencia a la compresion se determind que el valor mas alto
obtenido para este ensayo fue de 0,875 MPa al reforzar los geopolimeros con 1%
de fibra de cafia guadua. Asi mismo con la adicion 1% de fibras de cafia guadua
en geopolimeros elaborados a partir de zeolita natural se obtuvo un incremento en
la resistencia a la flexion de 285% con respecto al valor obtenido del geopolimero
sin reforzamiento. Se atribuye este efecto debido a que las fibras en la matriz
geopolimérica resisten la mayor parte de la tension acumulada por la accion de
carga, es decir absorben mas energia y por ello se necesita mayor esfuerzo para

la rotura del geopolimero reforzado [59].

e En base a los resultados obtenidos del ensayo de resistencia a la compresion y
flexion se concluye que el reforzamiento de geopolimeros con 1% de fibra de
cafa guadua es la mas 6ptimo presentando las siguientes condiciones para su
elaboracién: hidroxido de sodio 10M, razon Na2SiO3z/NaOH 2, activador/zeolita

0.5, temperatura de curado de 60°C por 24 horas y 60 horas de curado a



4.2

temperatura ambiente (21°C) y 42% de humedad relativa, con un tamafo de

particula de 343um de zeolita.

El analisis termogravimétrico demostro que en el rango de 100-300°C se presenta
la mayor pérdida de masa en los geopolimeros reforzados con fibra de cafia
guadua, debido a la degradacion de las fibras naturales que se encuentran en la
matriz, con valores aproximados de 6,164%, demostrando que las fibras estan
protegidas térmicamente por la matriz polimérica, lo que incrementa las
posibilidades para ser considerado como un material ignifugo amigable con el
medio ambiente [85].

De los aspectos expuestos anteriormente se concluye que las fibras naturales de
la planta Guadua Angustifolia muestran ser un excelente material de
reforzamiento ya que soportan gran parte de la tension generada en la matriz del
geopolimero al estar expuesta a una fuerza externa, previniendo la integridad del

geopolimero, su rotura e incrementando sus propiedades mecanicas.

Recomendaciones

Realizar un estudio previo de las materias primas a utilizar, principalmente de la
zeolita para saber si tiene la cantidad optima de material cristalino para la

elaboracién de los geopolimeros.

Evaluar la resistencia a la compresién y a la flexion con un tiempo de curado

mayor a 84h.

Se recomienda variar la razon de activador/zeolita para realizar una comparacion

y determinar cual es 6ptima para futuros estudios.

Para la elaboracién de los geopolimeros se utiliz6 materiales perjudiciales para la

salud, por lo que se recomienda siempre utilizar equipos de proteccién personal.
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e La utilizacion de moldes plasticos seria una alternativa para ahorrar tiempo
porque se evitaria la pelicula plastica que se utiliza para que no se adhiera el
geopolimero al molde.

e Tratar de que las fibras de cafa guadua sean lo mas pequefas posibles para

aumentar la homogeneidad de la matriz.

e Realizar un estudio de la influencia del tamafo de particula en la elaboracion de

los geopolimeros bajo las mismas condiciones que se utilizdO en este proyecto.
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ANEXOS
ANEXO A

Particle Name: Accessory Name: Analysis model: Sensitivity:
Zedlite Scirocco 2000 General purpose Normal
Particle RI: Absorption: Size range: Obscuration:
1.503 1 0.020 to 2000.000 um 475 %
Dispersant Name: Dispersant RI: Weighted Residual: Result Emulation:
Dry dispersion 1.000 0.464 % Off
Concentration: Span : Uniformity: Result units:
0.0097 %6\ol 2680 0.819 Volume
Specific Surface Area: Surface Weighted Mean D[3,2]: Vol. Weighted Mean D[4,3]:
0.0932 g 64.360 um 430284  um
d(0.1):  33.426 um d{0.5): 342993  um d(0.9): 952.750 um
5 Particle Size Distribution
6
— 5
o 4
5
5 3
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Figura A.1 Analisis tamafio de particula zeolita

Autores: Quevedo & Murillo



ANEXO B
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Figura AB.1 Curvas de compresion del geopolimero sin reforzamiento muestra 1
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Figura AB.2 Curvas de compresion del geopolimero sin reforzamiento muestra 2
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Figura AB.4 Curvas de compresion del geopolimero reforzado 0.3% FCG muestra 1
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ANEXO F

Analisis TGA-DSC

Sample: FIBRAS SIN TRATAR File: C:._\FIBRAS SIN TRATAR ANALISIS 2.001
Size: 8.8100 mg DSC-TGA Operator: JC
Method: Apagado Run Date: 12-Dec-2018 0942
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura AF.1 Analisis DSC-TGA de fibras de cafia guadua sin tratamiento alcalino

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: FIBERAS TRATADAS

Weight (%)

File: C:LATGAWIBRAS TRATADAS 2.001

Size: 8.7900 mg DSC-TGA Operator: JC
Method: Apagado Run Date: 12-Dec-2018 12:21
Instrument: SDT Q600 Y205 Build 15
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Figura AF.2 Analisis DSC-TGA de fibras de cafia guadua con tratamiento alcalino

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AF.3 Comparacion TGA fibras de cana guadua sin y con tratamiento

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AF.4 Curvas DTG fibras de cafa guadua sin y con tratamiento

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: ZEQLITA
Size: 101930 mg
Method: Apagado

DSC-TGA

File: C:._\DesktopiresultadosiT GAFEOLITA 001
Operator: JC
Run Date: 11-Dec-20158 10:09

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura AF.5 Analisis DSC-TGA de la zeolita

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: Muestra 0-3
Size: 10.3840 mg DSC-TGA
Method: Apagado

File: C:_\resultadosi\TGAWuUestra 0-3.001
Cperator: JC

Run Date: 08-Jan-2019 09:46

Instrument: SDT Q600 v20.5 Build 15
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Figura AF.6 Analisis DSC-TGA geopolimero sin reforzamiento

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: Muestra 03-1 DSC-TGA File: C-_\resultados\TGAWuUestra 03-1.002
Size: 10.5520 mg - Operator: JC
Method: Apagado Run Date: 08-Jan-2019 13:26

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura AF.7 Analisis DSC-TGA geopolimero reforzado con 0.3% FCG

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: Muestra 05-3 DSC-TGA File: C:_\resultadosiTGAWMuUestra 05-3.001
Size: 10,4730 mg - Qperator: JC
Method: Apagado Run Date: 08-Jan-201% 08:31
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Figura AF.8 Analisis DSC-TGA geopolimero reforzado con 0.5% FCG

Autores: Quevedo & Murillo



Sample: Muestra 1-2 DSC-TGA File: C:__\resultados\TGAWMUestna 1-2.001
Size: 10.3900 mg - Operator: JC
Method: Apagado Run Date: 09-Jan-2019 13:50

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura AF.9 Analisis DSC-TGA geopolimero reforzado con 1% FCG

Autores: Quevedo & Murillo



ANEXO G

SEM-EDAX
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Figura AG.1 Morfologia fibras de cafia guadua sin tratamiento alcalino

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AG.2 Morfologia fibras de cafia guadua con tratamiento alcalino

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AG.3 Morfologia de la zeolita natural

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AG.4 Morfologia de la zeolita natural
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Figura AG.5 Morfologia geopolimero sin reforzamiento

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AG.6 Morfologia geopolimero reforzado con 0.3% FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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Figura AG.7 Morfologia geopolimero reforzado con 0.5% FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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SE1 ——20um 1450x

EDS Quantitative Results

Element Wt% At%
CE 85.06 90.06

OK 9.49 7.54

NaK 0.12 0.07
MgK 0.25 0.13
AlK 1.71 0.81
SiK 2.44 1.11
CaK 0.92 0.29

D:\2018\DR HACI\GP-BAMBU\SIN TRATAMIENTO\F-SINTRATAMIENTO-TEST3-PUNTOZ.SPC

kv:10.0 Tilt:0.00 Tkoff:31.64 Reso:130.96 Amp.T:25.6
FS : 5002 LSec : 46.9 Prst:50C 19-Dec-2018 15:21:54
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Figura AG.9 Resultado EDAX fibras de cafia guadua sin tratamiento

Autores: Quevedo & Murillo




EDS Quantitative Results

Element Wt% At%

CE 71.07 81.13
OK 15.09 12.93
NaK 0.12 0.07
MgK 0.35 0.20
AlK 5.18 2.63
SiK 1.58 0.77
CaK 6.61 2.26

SE1 ———10um 2265x

D:\2018\DR HACI\GP-BAMEBU\CON TRATAMIENTO\F-CON TRATAMIENTO-TEST1-PUNTO3.SPC

kv:15.0 Tilt:0.00 Tkoff:31.93 Reso:130.96 Amp.T:25.6

FS 1054 LSec : 46.4 Prst:50C 19-Dec-2018 15:37:22

L1

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 .00 ke

Figura AG.10

Autores: Quevedo & Murillo

Resultado EDAX fibras de cafia guadua con tratamiento




EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 3.87 7.43
OK 25.05 36.10
NaK 0.35 0.35
MgK 0.88 0.84
AlK 82.35 7.9%
SiK 52.83 43.37
KK 0.39% 0.23
CaK 4,21 2.42
FeK 3.08 1.27
SE1 ———10um 1982x
C:\EDAX32\GENESIS\GENMAPS.SPC
kv:10.0 Tilt:0.00 Tkoff:32.04 Beso:130.96 Amp.T:25.6
Fs : 7234 LSec : 40.5 Prst:50C 20-Dec—-2018 10:39:53
8i
Fe Fe
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 5.00 5.00 5.00 5.00 keV

Figura AG.11 Resultado EDAX zeolita

Autores: Quevedo & Murillo



SE1l ——5um 4531x

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 9.04 15.87
OK 31.29 40.73
NakK 9.54 8.64
MgK 0.63 0.54
AlK 5.09 3.93
SiK 36.51 27.07
CaK 3.26 1.69
FeK 4.64 1.73

D:\2018\DR HACI\GP-BAMEU\0.5% FIERA\0%-FIBRA-TEST1-AREAl.SPC

kv:10.0 Tilt:0.00 Tkoff:33.50 Reso:130.96 Amp.T:25.6
Fs : 3770 LSec : 42.4 Prst:50C T-Jan—-2019 14:44:43
g S5i

8.00 9.00 kev

Figura AG.12 Resultado EDAX geopolimero sin reforzamiento

Autores: Quevedo & Murillo




EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 7.38 13.25
OK 29.47 39.72
NaK 7.73 7.25
MgK 0.60 0.53
AlEK 5.86 4.68
SiK 39.64 30.43
CaK 3.52 1.90
FeK 5.81 2.24
SE1 ———5um 4531x
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Fs 4675 LSec 41.1 Prst:50C T7-Jan-2019 14:18:06
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1.00 2.00 3.00 4.00 5I.00 6I.00 TI.OO 8I.00 QI.OO keV
Figura AG.13 Resultado EDAX geopolimero reforzado con 0.3% FCG

Autores: Quevedo & Murillo




EDS Quantitative Results
Element Wt% At%

CK 6.31 11.12
OK 33.89 44.81
NaK 8.34 7.67
MgK 0.63 0.55
AlK 4.92 3.88
SiK 37.46 28.22
CaK 3.83 2.02
FeK 4.61 1.75
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FS : 4676 LSec : 42.8 Prst:50C 7-Jan-2019 12:13:35
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Figura AG.14 Resultado EDAX geopolimero reforzado con 0.5% FCG

Autores: Quevedo & Murillo



EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CKE 12.55 20.67
OFK 34.64 42.83
NakK 3.78 3.26
Mgk 0.62 0.51
AlR 5.96 4.37
8iK 37.11 26.13
Cak 2.45 1.21
FeK 2.88 1.02
SE1l ———— 5um 4531x
D:\2018\DR HACI\GP-BAMEBU\0.5% FIBRA\1%-FIBRA-TEST1-PUNTOLl.SEC
kv:10.0 Tilt:0.00 Tkoff:33.21 Reso:130.96 Amp.T:25.6
Fs 4744 LSec 42.9 Prst:50C T-Jan—-2019 12:25:12
q
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s
M Ca
= .
Fe Ca Fe Fe
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Figura AG.15 Resultado EDAX geopolimero reforzado con 1% FCG

Autores: Quevedo & Murillo
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