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RESUMEN

Hoy dia esta ampliamente reconocido que la estructura de la matriz de cemento en las proximidades de
los aridos, es distinta a la del resto de la pasta, aunque dicha microestructura de la zona interfacial es
variable en funcion de la naturaleza del cemento, del tipo de aridos, de las condiciones de curado, etc.

Los estudios de diferentes investigaciones muestran que la formacion de la ITZ depende no solo de las
propiedades de la pasta sino también de la naturaleza, propiedades fisicas y quimicas de los aridos
empleados.

El uso de los aridos reciclados y los estudios de las propiedades de hormigones con aridos reciclados
tienen alto interés en todo el mundo y es el tema de muchas investigaciones de los dltimos afios. Las
caracteristicas y propiedades de la zona de transicion tienen gran influencia en una parte de las
propiedades del hormigdn, especialmente la resistencia, la rigidez y la durabilidad.

Explicando los conocimientos existentes sobre la microestructura de hormigén, sobre sus fases, tales
como la matriz de pasta de cemento, los aridos y la ITZ, aplicando diferentes métodos de ensayos, como
microdureza Vickers, SEM, nanoindentacion, se plantea este tesis con el objetivo principal de
proporcionar nuevos conocimientos de la microestructura formada y en particular de la ITZ de los
hormigones de aridos reciclados, para comprender mejor el comportamiento de este material.

Se han realizado una amplia campafia experimental donde se ha estudiado las propiedades de pastas de
cemento y morteros con y sin aditivos (superplastificante e inclusor de aire); se ha estudiado y ha
comparado la ITZ formada en las pastas de cemento con aridos reciclados de hormigon y reciclados de
ceramica y también, la influencia de la humedad del arido reciclado de hormigén. Como referencia se ha
estudiado la pasta de cemento con inclusion de arido natural calizo.

Finalmente, se ha realizado el analisis y comparacién de los resultados obtenidos de los diferentes
ensayos realizados durante el estudio.

Palabras claves: aridos reciclados, zona interfacial de transicién, matriz de la pasta, microestructura,
microdureza Vickers, SEM, nanoindentacion.






ABSTRACT

Today it is highly recognized that the structure of the matrix of the cement paste near of the aggregates is
different from the rest of the cement paste, although this microstructure of the interfacial zone (ITZ) is
variable according to the nature of the cement, of the type of aggregate, of the conditions of curing, etc.

The studies of different investigations show that the formation of the ITZ depends not only on the
properties of the cement bulk but also of the nature, physical and chemical properties of the aggregates.

The use of the recycled aggregates and the studies of the properties of the recycled concretes have high
interest in the whole world and it is the subject of many investigations of last years. The characteristics
and properties of the interfacial transition zone have big influence in a part of the properties of the
concrete, especially the resistance, the stiffness and the durability.

Explaining the existing knowledge on the microstructure of concrete, on its phases, such as matrix of
cement paste, the aggregates and the ITZ, applying differences experiments, like micro hardness Vickers,
SEM, nanoindentation, this thesis have the main objective to provide new knowledge of the formation of
microstructure and in particular of the ITZ en concretes with recycled aggregate, to better understanding
of the behavior of this material.

During the experimental program were studied the properties of cement paste and mortars with and
without additives (superplasticizer and air-entrainment); were compared the formed ITZ in the cement
paste with recycled aggregate of concrete and recycled aggregates of ceramics and also was studied the
influence of the humidity of the recycled aggregate of concrete. The cement bulk with inclusion of natural
lime aggregate was produced, as reference.

Finally, have been realized the analysis and comparison of the obtained results of the different
experiments realized during the study.

Key words: recycled aggregates, interfacial transition zone, cement paste, microstructure, micro hardness
Vickers, SEM, nanoindentation.
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Capitulo 1

INTRODUCCION

Durante siglos la industria de la construccion ha sido una gran consumidora de materias primas y es
responsable de la generacion de gran cantidad de residuos. Segin Eurostan, el 48% de los residuos
procede de la construccion y demolicién; siendo el hormigon con escombros de albafiileria y los aridos
son los componentes principales de este tipo de residuo, que ocupa grandes espacios en los vertederos.
Dependiendo del pais de la UE, se recicla entre 10-90% de los residuos generados. La Directiva del Uso
de Residuo de la UE, que entrd en vigor en 2010, pone como objetivo una cuota media de reciclaje del
70% para residuos de construccion y demolicion (RCD) hasta 2020. En los Paises Bajos, Bélgica, Suiza
y Austria esta cifra ya se ha alcanzado. Durante los Gltimos afios las investigaciones realizadas muestran
que los RCD tienen un gran potencial para su reutilizacion en el mismo sector de la construccion. Los
RCD, convenientemente tratados en una instalacion de reciclaje, se convierten en aridos reciclados que
pueden utilizarse en hormigon.

El estudio de la microestructura de los hormigones con aridos reciclados tiene una elevada importancia
para el control de las propiedades especificas de este material y también para la evolucion de las
propiedades durante la vida util del dicho material.

Para entender y controlar las propiedades del hormigon hay que profundizar en el estudio de su
estructura, estando esta constituida por el tipo, cantidad, tamafio, forma y distribucion de sus
componentes. En relacion a éstas variables, consideramos que la estructura de cualquier hormigon esta
integrada por tres componentes: los aridos, la zona de transicion (ITZ) y la pasta de cemento endurecida
(Mehta & Monteiro, 2006).

La microestructura del cemento evoluciona con el tiempo durante la etapa de solidificacion, debido a las
reacciones de hidratacion que ocurren entre el agua y el cemento, en la que influyen muchas variables,
como la temperatura, la humedad relativa, etc. A partir de la caracterizacion del desarrollo de la
microestructura se pretende conocer las propiedades de la mezcla, relacionando la microestructura con la
macroestructura, para asi poder predecir el comportamiento de la misma (Puertas Maroto, 1989);
(Elsharief, et al., 2003); (Scrivener, 2004); (Diamond, 2004).

Las investigaciones de los Ultimos afios muestran que la estructura de pasta en el hormigon no es idéntica
a la estructura de la pasta de cemento. Esto es debido a la formacién de la zona de transicién interfacial
alrededor de inclusiones en la pasta de cemento, por ejemplo, &ridos, fibras, etc. (Tasong, et al., 1998);
(Scrivener, 2004); (Diamond, 2004). La estructura de ITZ depende de muchos parametros, entre otros, de
la composicién de la pasta. La microestructura de la pasta varia con la distancia de las inclusiones.
Diferentes métodos han sido desarrollados para el estudio de la composicién y la estructura del ITZ y su
cambio en funcion de la distancia (Elsharief, et al., 2003).
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Diversos investigaciones han demostrado que existen diferencias en los compuestos de hidratacién del
cemento formados en la ITZ. Asi se ha visto la influencia de la naturaleza y propiedades de los aridos
naturales y también del estado de la superficie en el caso de los aridos ligeros. También hay trabajos que
sefialan la existencia de reacciones quimicas entre pasta y arido que afectan a la ITZ (Monteiro, 1985);
(Zang & Gjorv, 1990); (Zhang & Chen, 1998); (Tasong, et al., 1998); (Tasong, et al., 1999); (Ke &
Ortola, 2010).

El anélisis microestructural puede realizarse mediante métodos indirectos (difraccién de rayos X,
analisis térmico, ensayos de la porosidad y de técnicas de espectroscopia), y métodos directos (diferentes
tipos de microscopia), que permiten la descripcién completa y cualitativa de la microestructura. La
microscopia electronica permite la descripcion completa y cualitativa de la microestructura de
diferentes fases en materiales de base cemento.

El ensayo de microdureza Vickers, que fue desarrollado para metales, ahora se usa cada vez mas para
la investigacion en diversos materiales, como pastas de cemento y cerdmica. Las pruebas de microdureza
de esta clase pueden ser usadas para evaluar las propiedades del material, asi como para determinar la
respuesta mecénica que es mas sensible a caracteristicas microestructurales.

En los ultimos afios, para el estudio de la ITZ, se aplica cada vez mas el método de la nanoindentacién,
en el que se usa el indentador de Berkovich, que da una posibilidad de discernir mejor la zona de
transicion y permite la caracterizacion de las propiedades mecanicas, como el médulo de la elasticidad y
la aparicion de fisuras.

El presente trabajo se plantea como un estudio de las diferencias en la formacion de la ITZ cuando se
usan aridos reciclados de diferentes naturalezas, aplicando varios tipos de ensayos para su caracterizacion.
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Capitulo 2

OBJETIVOS

Este trabajo tiene como objetivo proporcionar nuevos conocimientos de la microestructura y en particular
de la zona de transicion de los hormigones de éaridos reciclados, para comprender mejor el
comportamiento de este material. Estos conocimientos son necesarios para obtener hormigones
reciclados méas durables, mas resistentes, mas eficientes econdmicamente 'y con menor impacto
ambiental.

Para lograr este objetivo ha sido necesario marcarse otros objetivos mas especificos:

2.1

Aplicar el ensayo de microdureza Vickers para el estudio de las propiedades mecénicas de pasta
de cemento. Aplicar el ensayo de nanoindentacion para determinar las propiedades mecanicas de
la zona de transicion.

Estudiar la influencia de los aditivos (superfluidificante e inclusor de aire) en las propiedades
mecanicas y micro mecanicas de la pasta de cemento y de morteros.

Determinar la zona de transicion en la pasta con diferentes tipos de aridos reciclados, aplicando
diferentes tipos de ensayos.

Estudiar la influencia del tipo de arido en la formacion de la zona de transicion en las pastas de
cemento con &rido natural calizo y con aridos reciclados procedentes de hormigdn y ceramico.

Estudiar la influencia de las diferentes condiciones de humedad de superficie de los aridos
reciclados en la formacion de la ITZ en las pastas de cemento.

Comparar los productos de hidratacion que se forman en la zona de transicion en las pastas con
diferentes tipos de aridos, aplicando el SEM.

Estructura de la tesis

El presente documento esta dividido en 8 capitulos, conforme indicado a seguir:

En el capitulo 1 se presenta la justificacion de la realizacién de la investigacion.

En el capitulo 2 se presenta la descripcidn de los objetivos generales y especificos y la estructura de la

tesis.
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En el capitulo 3, se presenta el estado del conocimiento acerca la microestructura de hormigon: matriz de
cemento hidratado; aridos convencionales y reciclados; ITZ. También se presenta el conocimiento
existente acerca el ensayo de microdureza Vickers y el ensayo de nanoindentacion y sus aplicaciones
para el estudio de las propiedades microestructurales de hormigones convencionales y reciclados.

En el capitulo 4, se presenta los materiales utilizados en el presente trabajo y su caracterizacion. Mientras
que en el capitulo 5, se explican los ensayos y procedimientos realizados durante la campafa
experimental.

En los capitulos 6-9 se exponen y analizan los resultados obtenidos en la etapa experimental de este
trabajo; se presentan los resultados del estudio de las propiedades de pastas de cemento y morteros con y
sin aditivos. Se presenta los resultados del estudio de la interfase y pasta de cemento aplicando la
microdureza Vickers, SEM, y el ensayo de nanoindentacion.

En el capitulo 10, se presentan las conclusiones finales de la investigacion, presentando recomendaciones
sobre los procedimientos realizados, mientras que en el capitulo 11 algunas direcciones interesantes hacia

trabajos futuros de investigacion relacionados con la presente tesis doctoral.

Por fin, se anotan las referencias bibliograficas de apoyo para el desarrollo de esta tesis doctoral.
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Capitulo 3

ESTADO DEL CONOCIMIENTO

Este capitulo recoge el estado del conocimiento de los temas principales de estudio de esta tesis. Por un lado
se recoge la informacion sobre la microestructura de hormigon y sus fases principales, como aridos, matriz
de cemento hidratado y la zona interfacial de transicion, tanto en un hormigoén convencional, como en un
hormigon reciclado. También se explica la influencia de naturaleza y propiedades fisicas y quimicas de
diferentes tipos de aridos en la formacion de la zona interfacial.

El otro tema que recoge es la informacion disponible en la literatura técnica sobre la aplicacion del método
de microdureza Vickers y método de nanoindentacion para el estudio de propiedades de pastas de cemento y
zona interfacial en los hormigones.

3.1  Microestructura de hormigon

El hormigdn es el material mas ampliamente utilizado en la construccion. Tiene una estructura heterogénea
y compleja.

Para entender y controlar las propiedades del hormigén se debe profundizar en el estudio de su estructura,
estando esta constituida por el tipo, cantidad, tamafio, forma y distribucién de sus componentes. En relacién
a éstas, se considera que la estructura del hormigén esté integrada por tres fases (Mehta & Monteiro, 2006),
Figura 3.1:

e Matriz de cemento hidratado: Compuesta por una fase solida, poros y/o fisuras y agua. La fase
solida contiene de modo general silicato célcico hidratado, portlandita, sulfoaluminatos calcicos, y
granos de cemento sin hidratar.

e Aridos: Componente mas homogéneo, excepto si es arido reciclado de los materiales base cemento.
Ocupan la mayor parte del volumen de estos materiales (entre el 60% y el 80%).

e Zona Transicion Interfacial: Matriz de cemento hidratada que se halla en las zonas superficiales de
los aridos. Abarca entre 50 y 100 pm desde la superficie del arido (para un sistema con arido
natural). Es una fase que condiciona un alto nimero de propiedades de estos materiales (durabilidad,
resistencia).
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Propiedades de
hormigion
Microestructura
Matriz de cemento Aridos ITZ (interfase)
| hidratado
—‘ Fase solida Naturales ‘
CSH; CH; AF,,; AF; Artificiales ‘
Granos de cemento Reciclados ‘
sin hidratar

—‘ Red porosa ‘

Figura 3.1: Esquema de fases de microestructura de hormigon

3.1.1 Matriz de cemento hidratado

Las propiedades del hormigdn en muchos casos dependen de las propiedades de la pasta de cemento. El
conocimiento de la composicion de la pasta endurecida es importante para establecer la relacién propiedad
- estructura.

El cemento reacciona con el agua formando una masa sélida por un proceso de disolucion-precipitacion que
depende de la termodinamica y de las caracteristicas del material. Inicialmente ocurre la disolucién de las
fases anhidras, que precipitan después de la hidratacion debido a que los productos de hidratacion tienen una
solubilidad menor que las fases anhidras. Teniendo en cuenta que el cemento Portland es un sistema
multifase, algunos elementos son mas solubles que otros y por esta razén se disuelven preferentemente,
cambiando la cinética del sistema (Scrivener & Nonat, 2011) y diferencidndose de la cinética identificada en
la hidratacion de las fases del Clinker por separado.

La cinética de hidratacion depende de muchos factores, tales como la disolucion y las tasas de disolucion y
precipitacion, el area de la interfase solido/solucién, la temperatura y concentraciones (Odler, 1998);
(Juilland, et al., 2010).
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En la hidratacion del cemento se generan complejas reacciones que conducen a la formacion de una
microestructura resistente con el tiempo. La complejidad de estas reacciones viene dada por la génesis de la
particula de cemento no hidratada, y sigue siendo en la actualidad objeto de muchos estudios y tesis. La
composicion de la pasta de cemento hidratada tipica se presenta en la Tabla 3.1. Las caracteristicas de los
productos de hidratacién se presentan en la Tabla 3.2. (Bensted & Barnes, 2002).

Tabla 3.1: Composicion de pasta de cemento endurecida (a/c=0.5)

Componente Volumen % Comentario
CSH (Silicato calcico hidratado) 50 Amorfo, incluye micro porosidad
CH (Hidroxido calcico, portlandita) 12 Cristalino
AFm y AFt (Sulfoaluminatos célcicos) 13 Cristalino
Granos no hidratados 5
Poros capilares 20

Tabla 3.2: Caracteristicas de los productos de hidratacion

Composicion Morfologia tipica Dimensiones Resuelto
tipicas por
CSH Variable 0,1 pum SEM, TEM
CH Prismas, laminas delgadas 0,01-0,1 mm OM, SEM
AFt Agujas prismaticas 10 um SEM, OM
AFm Laminas delgadas hexagonales, rosetas irregulares 0,Ium SEM

*SEM - microscopia electronica de barrido; TEM - microscopia electronica de transmision, OM -
microscopia Optica.

En las iméagenes Imagen 3.1, Imagen 3.2, Imagen 3.3 se presentan los productos de hidratacion que se
forman en una pasta de cemento.

Imagen 3.1: Cristal de CH
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det| WD | HV | mag
ETD| 9.9 mm |20.00 kV| 3 207 x

Imagen 3.2: Cristal de CHy CSH

Etringita

Monosulfato

det | WD HV | mag T —
ETD| 9.7 mm |20.00 kv 6 850 x FA 17B-003

Imagen 3.3: Cristales de etringita y monosulfato

Un escenario del desarrollo de la capa CSH alrededor de granos de cemento, fue investigado por Scrivener,
se muestra esquematicamente en la Figura 3.2.
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Figura 3.2: Productos externos e internos de un grano de cemento, (Scrivener,1988)

-Etapa inicial: La mayor parte del grano de cemento es multimineral. Las reacciones tempranas son
dominadas por C3A 'y C;S. Con la ayuda de un microscopio electrénico a los 10 minutos de mezclado, ya
puede observarse en el cemento con el agua, la aparicion de geles alrededor de los granos de cemento no
hidratado, junto con pequefias laminas delgadas de CSH. Aproximadamente una hora después, el gel
adquiere un espesor de Imm. El C;A vy el yeso se disuelven en agua rapidamente y se forma una solucién
sobresaturada. Los iones formados se combinan instantemente para formar cristales de etringita (agujas
cortas de AF,). Durante esta etapa, se forma una capa de etringita que cubre y protege la superficie de las
particulas de CsA, impidiendo la difusion de los iones de SOZ~, (0H)™, Ca?™.

-Etapa intermedia: Esta fase se caracteriza por la hidratacion del 30-40% del CsS y por el comienzo de la
fase de endurecimiento de la pasta. Entre 3-5horas después- se puede verificar la aparicién de una cierta
cohesion en la pasta. Los productos que se forman fuera de la frontera original del grano se denominan
productos externos, mientras que los que se forman dentro de la misma son los denominados productos
internos. Durante las 5h-10 h iniciales, la reaccion del CsS genera productos externos de CSH que forman
una cubierta sobre la red de agujas de AF, generada anteriormente.

- Etapa final: A las 24h posteriores al comienzo de la reaccion, el CsS sigue reaccionando y generando
productos internos. A medida que los granos completamente hidratados se van superponiendo entre si, la
resistencia y el modulo de elasticidad de la pasta aumentan. En esta fase, la mayoria de granos pequefios del
cemento ya han hidratado completamente.

Al cabo de 10 - 24 horas, es decir, después de fraguado del cemento, el yeso se ha consumido totalmente.
Esto hace decrecer la concentracion de iones sulfato y calcio y la solucion se vuelve subsaturada con
respecto a la etringita, y esta va entonces a disolverse, creando una nueva fuente de iones sulfato, que con el
aluminato que ain queda forman un nuevo compuesto, el monosulfoaluminato de calcio hidratado.

La etringita es un producto de hidratacion estable, pero solo cuando hay suficiente cantidad de sulfato
disponible. Si la concentracion de SO; ~en solucion disminuye, la etringita se hace inestable y se convierte a
monosulfato, (aparece cristalizado en forma de laminas hexagonales de pequefio espesor), aunque queda
siempre algo de etringita.

Después de 2 dias, el espacio ocupado originalmente por el agua lo ocupan los productos de la hidratacion.
Los productos externos se vuelven fibrosos y mas densos. En esta etapa se encuentran fibras de CSH de 1mm
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de longitud y didmetro de 0.01lmm. También se encuentran particulas de CSH en forma de laminas, con
tamafios del mismo orden de magnitud. El esqueleto basico se forma entre los 7 y los 28 dias. En la figura
3.3 se representan los diagramas de formacidn de productos de hidratacion en funcién del tiempo.

157
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s 10 '
=
2
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= 5 |

0 i 1 i i
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Tuneh

Porosity

Portlandite

MMonosulfate

1 10 100 1000 10000
Tune (h)
Figura 3.3: Evolucidon de la cantidad de los productos resultantes de la hidratacién y de la porosidad en
funcion del tiempo, (Odler, 1998)

3.1.2 Aridos

Segun la instruccion EHE-08, pueden emplearse como aridos para la fabricacion de hormigones aridos
gruesos (gravas) y aridos finos (arenas), segin UNE-EN 1262, rodados o procedentes de rocas machacadas,
asi como escorias siderurgicas enfriadas por aire segin UNE-EN 12620 y, en general, cualquier otro tipo de
arido cuya evidencia de buen comportamiento haya sido sancionado por la practica y se justifique
debidamente. Las caracteristicas de los aridos deberan permitir alcanzar la adecuada resistencia y durabilidad
del hormigon que con ellos se fabrica, asi como cualquier otra exigencia que se le requiera a éste en el Pliego
de Prescripciones Técnicas Particulares del proyecto.

Como aridos para la fabricacion de hormigones pueden emplearse:

e Avridos naturales: son los procedentes de yacimientos minerales obtenidos sélo por procedimientos
mecéanicos, y al mismo tiempo son los méas utilizados para la produccion de un hormigén de
cemento Portland. Estan constituidos por dos grandes grupos:

10
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1. Aridos granulares: se obtienen béasicamente de graveras que explotan dep6sitos granulares. Estos
aridos se usan después de haber sufrido un lavado y clasificacion. Tienen forma redondeada, con
superficies lisas y sin aristas, y se les denomina aridos rodados. Son principalmente aridos de
naturaleza silicea.

2. Aridos de machaqueo. Se producen en canteras tras arrancar los materiales de los macizos rocosos
y someterlos posteriormente a trituracion, molienda y clasificacion. Presentan superficies rugosas y
aristas vivas. Son principalmente aridos de naturaleza caliza, aunque también pueden ser de naturaleza
silicea.

e Avridos artificiales: estan constituidos por subproductos o residuos de procesos industriales,
resultantes de un proceso que comprende una modificacion térmica u otras. Son las escorias
siderdrgicas, cenizas volantes, etc.

e Aridos reciclados: resultan de un tratamiento del material inorganico que se ha utilizado previamente
en la construccion.

Las caracteristicas de los &ridos tales como la porosidad, la granulometria, absorcion, forma y textura
superficial, dureza, modulo eléstico y composicion mineraldgica juegan un papel importante para las
propiedades tanto de un hormigén fresco como de un hormigén endurecido, (Mehta & Monteiro, 2006).

3.1.2.1 Los aridos reciclados procedentes de RCD

El uso de los aridos reciclados tiene alto interés en todo el mundo y es el tema de muchas investigaciones de
los ultimos afios.

Los aridos reciclados (AR) procedentes de residuos de construccion y demolicién (RCD) se definen como
“el arido resultante del tratamiento de material inorganico previamente utilizado en la construccion” (art. 3.4
UNE- EN 13242: noviembre 2003). Proceden de las actividades de construccion, reforma, mantenimiento
y/o demolicion de obras de urbanizacion, infraestructuras y edificacion.

La EHE-08, que entrd en vigor en diciembre de 2008, contiene el Anejo 15, que recoge las recomendaciones
especificas sobre la utilizacion del arido reciclado procedente de hormigon en hormigoén estructural. Como
en la mayoria de las normas europeas, en dicho anejo, se limita el empleo de aridos reciclados en el
hormigon estructural hasta un porcentaje méximo del 20% de sustitucion. Para el hormigén de uso no
estructural la EHE-08 determina en su Anejo 18, que el arido reciclado podra substituir hasta el 100% del
arido grueso. En ningdn caso la EHE-08 contempla la posibilidad de utilizar aridos reciclados mixtos en
ninguno de los usos.

Por otro lado, no existe ninguna referencia a la utilizacion de aridos reciclados en la normativa especifica de
prefabricados, que se desarrolla por tipo de pieza, y se refiere con caracter general a lo que establezca la
normativa técnica de aridos y hormigones. De este modo, no existe ningin impedimento legal que pueda
representar una barrera a la hora de utilizar aridos reciclados en los prefabricados. Los fabricantes de
prefabricados de hormigén pueden utilizar los aridos reciclados siempre que les llegue como materia prima
lista para ser incorporada en el proceso y hayan sido fabricados por un gestor autorizado, tal como establece
el Decreto 93/1999 modificado por el Decreto 219/2001.
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Los materiales o fracciones que componen el AR, se pueden agrupar en cinco grupos, con comportamientos
y caracteristicas similares o analogas:

e Hormigdn y mortero: propiedades similares a las del hormigon natural, aunque su densidad es menor
y su absorcion mayor. El mortero adherido penaliza los resultados del ensayo de Los Angeles, a la
vez que el cemento libre contenido incrementa las propiedades auto fraguantes.

e Piedra natural: propiedades en funcion de su clase, en general aporta mayor densidad y resistencia y
menor absorcion que el resto de materiales de los aridos reciclados.

e Material cerdmico, albafiileria y obra de fabrica: aporta menor densidad y mayor absorcion a la
mezcla, y reduce la resistencia en usos ligados.

e Asfalto y mezclas bituminosas: reduce la resistencia en los hormigones.

e Impropios: otros materiales que pueden aparecer como elementos que “ensucian” el producto
(plasticos, madera, papel, textil, metales, vidrio, etc.), por insuficiencia de los sistemas de limpieza y
separacion. Sus efectos sobre el comportamiento del material varian en cada caso, pero puede influir
sobre la durabilidad y la resistencia.

La composicion del arido reciclado se presenta inicialmente como el punto clave para determinar sus
caracteristicas y propiedades, asi como su comportamiento o su respuesta al esfuerzo.

La principal diferencia entre los aridos reciclados de hormigén y los aridos naturales se refiere a la capa
adherida de mortero que los primeros suelen presentar. Estas diferencias pueden implicar menor densidad,
mayor absorcion y mayor coeficiente de Los Angeles, entre otros, (Sanchez de Juan & Alagjos Gutiérrez,
2009) , (Gonzéalez Fonteboa, et al., 2011).

En la Figura 3.4 se presenta un esquema del arido reciclado incorporado en un hormigon, donde podemos
observar la presencia de diferentes zonas interfaciales. En la Figura 3.4a la ITZ antigua, que estd en el AR
entre &rido y mortero adherido y la nueva ITZ que se formo entre AR y nueva matriz de pasta de cemento;
en la Figura 3.4b la ITZ nueva entre AR (mortero antiguo) y la matriz de pasta nueva y en la Figura 3.4c la
ITZ que se forma entre el AR de ceramica 'y de matriz de pasta de cemento.

matniz de pasta antigua

matrz de pasta nueva mattiz de pasta mieva matrz de pasta nueva

a) b) c)

Figura 3.4: Esquema del arido reciclado incorporado en un hormigén
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- Propiedades fisicas

El andlisis de los requisitos fisicos de los aridos reciclados producidos en comparacion con los valores que
piden las normativas técnicas para su utilizacion en obras publicas, permite llegar a las siguientes
conclusiones:

e Granulometria: El uso granulométrico en los aridos reciclados no presenta ninguna dificultad
inherente puesto que se considera resultado directo del proceso productivo (sistema de trituracion y
luz de las cribas finales del proceso).

e Indice de lajas: Este parametro de forma no presenta ninguna dificultad para los aridos reciclados. Se
ha comprobado una cierta correlacion directa entre el porcentaje de material ceramico del arido y el
indice de lajas.

e Absorcién: De forma caracteristica, los aridos reciclados de RCD presentan una absorcion superior a
los aridos naturales y artificiales, debido al contenido de material ceramico y también al mortero y
cemento adherido que contienen.

e Densidad: Los aridos reciclados tienden a presentar densidades medias menores a los otros tipos de
aridos, y este parametro tiende a disminuir al aumentar el contenido de material de albafiileria.

e Resistencia a la fragmentacion: El mortero adherido penaliza el ensayo del desgaste Los Angeles
para los aridos reciclado, (GARD, 2012).

- Propiedades quimicas

Las propiedades quimicas de los aridos reciclados vienen dadas por el origen del material de demolicién y/o
construccion del que proceden y por el proceso de reciclaje. El andlisis de los requisitos quimicos de los
aridos reciclados producidos en Esparia, en relacion con los valores que piden las normativas técnicas para la
utilizacion de aridos en obras puablicas, permite llegar a la conclusién de que en el contenido de sales solubles
y de yeso se encuentran los aspectos criticos de la calidad de los aridos reciclados.

Los aridos reciclados de hormigon pueden contener los componentes que hayan causado una patologia en el
hormigdn original. Asi, deben vigilarse los aridos susceptibles de dar la reaccion alcali-silice, o el mortero
adherido que ya la haya experimentado, los sulfatos libres o en forma de etringita y yeso. En el caso de
apuntar hacia la aplicacién en hormigon armado serd muy importante controlar la presencia de cloruros.

En particular, los aridos reciclados con predominio cerdmico suelen presentar valores en la composicion
quimica peores, debiéndose a la contaminacion por sales solubles, azufre y yeso.

La utilizacion de AR en los hormigones puede implicar una relacion agua/cemento (a/c) mayor y un
aumento de la porosidad. La densidad de hormigones reciclados hechos con érido reciclado de hormigén
suele ser menor que la de hormigones convencionales. En consecuencia, tanto la absorcion como la
porosidad de un hormigdn reciclado suelen aumentar. Los valores de resistencia a compresion y de mddulo
de elasticidad de hormigones reciclados, en general, son inferiores a los presentados por hormigones
convencionales, con igual relacion agua/cemento, (Gonzales Fonteboa & Martinez Abella, 2005), (Alaejos
Gutiérrez & Sanchez de Juan, 2006).
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3.1.3 Zona interfacial de transicion

Hoy dia esta ampliamente reconocido que la estructura de la matriz de cemento en las proximidades de los
aridos, o en su caso de las fibras o de las armaduras, es muy distinta a la del resto de la pasta, aunque dicha
microestructura de la zona interfacial es variable en funcion de la naturaleza del cemento, del tipo de aridos,
de las condiciones de curado, etc.

Generalmente, el hormigén es un sistema de dos fases: la matriz y los aridos. La composicion y la
microestructura de la matriz varian entre la superficie del arido y la pasta de cemento. La heterogeneidad es
mayor alrededor de los aridos y disminuye con la distancia. Esta fase se conoce como la zona de transicion y
es la tercera fase, que existe en hormigon. Esquematicamente se presenta en la Figura 3.5:

% : Gel de C-S-H
L

a5
E ._.. .__.-:7 Portlandita (CH)

arido B zona de transicion E HOP

I |
Figura 3.5: Diagrama de la zona de transicion y de matriz de pasta de cemento en un hormigén, (Mehta &

Monteiro, 2006)

Farran en 1956 fue el primero en detectar la diferencia en la composicion mineraldgica de la ITZ con la
matriz de pasta de cemento. Cuando el agua se mezcla con cemento y aridos, se forma una lamina delgada
directamente en la superficie de los aridos. Esta lamina se caracteriza por una “pelicula doble” (Barnes,
1978), consistente en el hidréxido de calcio CH, y en una capa delgada de fibras cortas del gel de C-S-H en
una serie paralela abierta en su superficie que esta enfrente de la pasta. Al lado de la pelicula doble existe una
capa de contacto principalmente de cristales CH, con sus cristales hexagonales perpendiculares a la
superficie de aridos (Strubble, 1980; Zibelmanelman, 1985). Esta capa de contacto es una capa intermedia
entre la pelicula doble y la pasta de cemento (Diamond, 1987). Esta capa de contacto se desarrolla en un dia
o0 dos después de la mezcla. Al lado de la capa de contacto enfrente del arido, existe un espacio donde los
productos de hidratacion se desarrollan. A menudo se encuentra cristales CH relativamente grandes,
hexagonales, o etringita (Scrivener y Pratt, 1986).

Las caracteristicas y propiedades de la zona de transicion tienen gran influencia en una parte de las
propiedades del hormigdn, especialmente la resistencia, la rigidez y la durabilidad.

Basicamente, existen dos causas, que explican la génesis de la ITZ:

1. Efecto pared de los aridos, que provoca que la organizacion de las particulas del cemento sea menos
densa cerca de los aridos. Cuando cualquier tipo de particulas sélidas se compacta, su compacidad es
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menor cerca de las paredes del mismo, es decir, hay una zona paralela a las paredes de mayor
porosidad, cuyo espesor depende del tamafio de las particulas vertidas. Algo parecido ocurre en la
ITZ, ya que el tamafio medio de las particulas de arido es mayor que el de las particulas de cemento.

2. El desarrollo asimétrico de la hidratacion, que sélo se produce desde las particulas de cemento y no
desde la superficie de los &ridos.

La ITZ es una zona de transicion no radicalmente diferente al resto de la pasta de cemento y su ancho
depende de las caracteristicas microestructurales y del grado de reaccidn. La caracterizacién cuantitativa de
la ITZ entre arido y pasta de cemento en el hormigén, confirma que la apariencia de esta zona ocurre
debido a la agrupacién de granos de cemento junto con las particulas de aridos mas grandes. Esta
agrupacion inicial lleva a una zona méas porosa de aproximadamente 15 a 20 um de ancho. A causa del efecto
de agrupacion de particulas, el agua suplementaria se incorpora en el ITZ y relacion a/c al lado de ITZ se
reduce aproximadamente a 0.05 (Scrivner, 2004).

En funcion de las caracteristicas propias de los aridos, de la relacion arido/c y a/c, de las condiciones de
amasado y compactacién y de la edad del material, nos encontraremos con unas caracteristicas diferentes en
la ITZ. Las caracteristicas microestructurales de la ITZ varian gradualmente con la distancia desde la
superficie del arido. (Ollivier, et al., 1995).

La ITZ se considera diferente de la pasta de cemento en el mismo hormigoén y se caracteriza por:

e Mayor contenido de poros capilares, la mayor parte interconectados, que le confieren
permeabilidad mas alta;

e Contenido reducido de granos de cemento no hidratados;

e Contenido mayor de hidréxido de calcio;

e Un contenido mayor de etringita;

e Resistenciay rigidez inferior del resto de la pasta;

¢ Porosidad considerablemente mas alta del resto de la matriz de la pasta.
En sus trabajos Scrivner y Gartner, Bentur y Pratt (1988) hicieron varios estudios sobre la porosidad que se
forma en la ITZ (cantidad de poros vs distancia de arido en la ITZ), que muestran que la cantidad de poros en
la pasta de cemento fuera de ITZ esta entre 5-10%, y se aumenta progresivamente en la ITZ hasta 30%, y

gue mayoria de los poros en la ITZ se forman a la distancia de 0- 5 um del arido.

Scrivner (1996) en su trabajo concluye que la pasta de cemento en la ITZ al lado de éarido tiene una
porosidad significativamente mas alta que en la pasta de cemento fuera de esta zona.

Ollievier (1995) sefiala que la porosidad en la ITZ permanece alta en todas las edades de hidratacion.

Diamond (2001) sefiala que la cantidad de poros en la pasta de cemento fuera de ITZ esta entre 6-9 %, y no
se aumenta progresivamente en la ITZ; la cantidad de poros en la ITZ es del 13% (para muestras de 3 dias
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de hidratacion) y 10% (para muestras de 100 dias de hidratacion) y que la mayoria de los poros en la ITZ se
forman a la distancia de 0-10 um del &rido.

Liao (2004) estudio la formacion de ITZ en un hormigdn de alta prestacion curado en agua de cal saturada.
Observo que los poros se concentraban en una distancia de 0-15um desde la superficie del arido, e iba
disminuyendo desde los 15um hasta los 100um. También encontré que los productos de hidratacion
aumentan su densidad a medida que aumenta su distancia desde la superficie del arido, y que la porosidad
dentro de una distancia de 0-100 pm, cambia con la edad de hidratacion.

Leemann (2006) en su trabajo muestra que el modo de compactacion del hormigdén convencional influye en
la porosidad y el ancho de la ITZ.

Los estudios de diferentes investigaciones muestran que la formacion de la ITZ depende no solo de las
propiedades de la pasta sino también de la naturaleza y propiedades fisicas y quimicas de los aridos
empleados.

Monteiro (1985) realiz6 el estudio de la formacién de la ITZ al lado de diferentes tipos de aridos de rocas
naturales, como: cuarzo, marmol, caliza. En el caso del cuarzo se observé que se forman cristales de CH
con la c- eje orientada en direccion normal a la cara de arido. Ademas se forma una pelicula de gel de CSH,
también cristales de etringita y una importante cantidad de “granos de Hadley”. En el caso de aridos de
marmol y caliza (son aridos inertes) existe una reaccion quimica entre arido y componentes de pasta de
cemento, pudiendo producir dos tipos de reaccion: reaccion alcalina y reaccién entre aluminatos y carbonato.
La ITZ formada presenta los cristales de CH con orientacion preferencial.

Tasong (1998, 1999) en sus trabajos estudia la influencia de las propiedades fisicas y geoquimicas de los
aridos naturales (arido de basalto, cuarcita, calizo) en la formacion de la ITZ. Se concluye que existen
diferencias mineral6gicas y microestructurales en la ITZ formada al lado de diferentes tipos de aridos.
Existe un considerable efecto de las propiedades quimicas y de mineralogia del propio arido en la formacién
de microestructura de la ITZ y de la resistencia del material. En el caso del arido calizo se forma una zona
mas porosa con la orientacion de los cristales de CH c-eje perpendicular a la superficie de arido. En el caso
de arido de basalto y cuarcita se forma una zona menos porosa con una orientacion de los cristales de CH
casual.

Diamond (2001) estudio la formacion de la ITZ en los hormigones con éaridos de dolomita. En su trabajo se
concluye que la superficie del arido estd cubierta por depoésitos de cristales de CH debido al efecto de
nucleacion heterogéneo. Los contenidos casi idénticos de CSH se encuentran en todas las fases del
hormigén, tanto dentro de la ITZ como en la matriz de cemento. ElI contenido de poros en la ITZ no se
atribuye al efecto pared sino a los dep6sitos de CH y CSH que se forman durante los proceso de solucion y
se forma una cantidad de poros media.

Poon (2004) mostré que en el caso de un arido de granito se forma una zona interfacial con gran cantidad de
poros en una distancia de 10-20 um de superficie del &rido, se forma gran cantidad de cristales bien
formados de CH y una cantidad de etringita moderada y poco gel de CSH. En comparacion de aridos
reciclados de hormigén con los aridos naturales se forma una zona diferente y tiene una cristalizacion
distinta, debido a que el propio arido reciclado es muy poroso y a veces esta carbonatado. La ITZ que se
forma al lado del arido reciclado es mas densa y presenta una gran cantidad de cristales de gel de CSH.
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Ke (2010) mostro que en el caso de aridos ligeros se forma una zona interfacial menos porosa que en el caso
del &rido natural. Dependiendo del tipo de arido ligero; su textura y absorcién se forma la zona interfacial
distinta.

Los diversos estudios (Scrivener, 2004); (Vivekanandam & Patnaikuni, 1997) muestran que existe una
influencia de las adiciones y aditivos en la formacion de ITZ, formandose una zona menos porosa, Mas
densa.

3.2 Estudio de la microestructuray la ITZ con el ensayo de microdureza Vickers

Durante mucho tiempo se ha usado la dureza para caracterizar las propiedades mecanicas de los materiales y
se han desarrollado varios métodos para su medicién. Dependiendo de los métodos de medicion, la dureza
puede tener significados, escalas, y unidades diferentes. La dureza varia con el tamafio de la indentacion, este
fendmeno es conocido como efecto de tamafio de indentacion que a menudo es causado por la variacion del
comportamiento de deformacion, por la condicion de la superficie, y por la microestructura de los materiales.
En general, la dureza puede definirse como una medida de la resistencia de los materiales a la deformacion
permanente o dafo.

Los ensayos de dureza, en general, se clasifican en tres categorias principales: indentacion estatica, rayado, y
rebote o ensayo de dureza. Entre estos tres, el ensayo de indentacion estatica es el método mas usado y mejor
establecido. La indentacion estéatica normalmente se realiza forzando un indentador con cierta geometria en
una superficie bien pulida de los materiales. La geometria del indentador puede ser esférica (Brinell), conica
(Ludwik), piramidal (Vickers, Knoop, Berkovich), y cubica. La dureza de indentacion de materiales se
calcula dividiendo la carga de indentacion entre el area de la superficie real o la proyeccion del area de
contacto de la impresion. Convencionalmente el area de contacto es medida a partir de las huellas residuales
usando un microscopio éptico, cuya medida es del orden de la micra. Sin embargo, para indentaciones
realizadas en régimen sub-micro o nano es dificil de determinar el area de contacto por el método
convencional debido al limite de la resolucién del microscopio optico.

El ensayo de microdureza Vickers, que fue desarrollado para metales, se utiliza cada vez més para la
investigacion de varios materiales, como pastas de cemento y cerdmica. Las pruebas de dureza de esta clase
pueden ser usadas para evaluar las propiedades del material, asi como para determinar la respuesta mecanica
gue es mas sensible a caracteristicas microestructurales.

Se han realizado varios estudios de pruebas de microdureza para la evaluacion de las propiedades de
materiales con base de cemento. Estos se dividen en dos categorias:

1. Uso de microdureza como prueba no destructiva para determinar las propiedades de la pasta de
cemento y correlacionar los valores de microdureza con resistencia. La razon de usar el ensayo de
microdureza en estos estudios consistia en el uso de muestras delgadas y pequefias, que no podrian
ser ensayados con otros métodos.

2. Uso de microdureza como un medio para caracterizar los propiedades microestructurales en unos
materiales con base de cemento, en particular en la ITZ alrededor de inclusiones, como aridos y
fibras. Los ensayos de microdureza han sido realizados por varios investigadores como un medio de
caracterizacion de las propiedades de esta zona con relacion a la pasta y como un medio de estimar
su ancho.
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El uso de este método para la caracterizacion de microestructura de zonas como ITZ, requiere una
preparacion adecuada de la superficie y una eleccion del valor de carga correcta. Para resolver y medir con
exactitud las diagonales de la marca, se requiere una superficie plana. La preparacién de la superficie (el
corte, pulido) es un punto critico de este ensayo (lgarashi, et al., 1996).

En los ultimos afios se realizaron varias investigaciones para caracterizacion de ITZ mediante aplicacion de
microdureza Vickers.

Otsuki (2003) utiliz6 la prueba de microdureza Vickers para caracterizaciéon de la ITZ en los hormigones
convencionales y hormigones reciclados con diferentes relaciones a/c. Concluye que la microdureza
Vickers tiene valores diferentes en la ITZ y en la matriz de pasta y el valor de microdureza aumenta desde
la superficie del arido, Figura 3.6. El valor de microdureza Vickers en la ITZ y en matriz de pasta tanto en
un hormigén reciclado, como en un hormigén convencional disminuye cuando la relacion a/c crece, Figura
3.7.
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Figura 3.6: Definicion de la microdureza Vickers, (Otsuki, 2003)
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Figura 3.7: a) Microdureza Vickers en la ITZ en sistema con arido reciclado de hormigén (B2); b)
Microdureza Vickers en la ITZ en un sistema con arido natural (VC), (Otsuki, 2003)

Erdem (2012) aplico la microdureza Vickers para la caracterizacion y comparacion de la ITZ que se forma
en un hormigén convencional y en un hormigdn con escoria de cobre. Se concluyd que existe una gran
diferencia en valores de microdureza Vickers. Que la ITZ en el caso del hormigon con escoria es mas densa
y mejor cristalizada, por eso la microdureza es mayor, Gao (2005) aplico el ensayo de microdureza Vickers
para caracterizacion de la ITZ en las pastas de cemento con escorias de alto horno con diferente porcentaje
de escoria y con diferentes valores de superficie especifica, se forma mejor zona de transicion cuando la
superficie especifica es menor y la cantidad de escoria es de 40%.

Lee (2013) aplico el ensayo de microdureza Vickers para la caracterizacion de las ITZ de un hormigén
reciclado. Estudio la ITZ antigua del arido reciclado, y la nueva formada entre éste y el mortero. También
para la caracterizacion de ITZ en un hormigén convencional. Concluy6 que el valor de microdureza
Vickers aumenta con el aumento de la distancia desde la superficie del arido natural, Figura 3.8b. En el caso
de &rido reciclado, en la antigua zona de transicion (120-180um) la microdureza crece, luego en nueva ITZ
(180-210um) la microdureza bajay el valor de microdureza empieza crecer de nuevo partir de distancia de
210um, Figura 3.8a.
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Figura 3.8: a) Microdureza Vickers en sistema con AR; b) Microdureza Vickers en la ITZ en sistema con
arido natural, (Lee & Choi, 2013)

3.3  Estudio de la microestructuray la ITZ por nanoindentacion

La indentacion “depth-sensing” es una técnica desarrollada en las Gltimas afios para medir las propiedades
mecanicas de los materiales en escalas sub-micro o nano, también llamada ensayo de nanoindentacion.

Esta técnica estd basada en instrumentos de alta-resolucion que continuamente registran las cargas y
desplazamientos del indentador, obteniéndose una curva de carga-profundidad de desplazamiento. Esta curva
puede contener informacion sobre la deformacion elastica, la deformacion plastica, la fractura y la fisuracion,
o fluencia del material y puede usarse para derivar varias propiedades mecanicas de materiales, como la
dureza y el modulo elastico. Una ventaja importante de este método es que los datos de carga-
desplazamiento pueden ser utilizados para determinar las propiedades mecanicas sin tener la imagen de la
marca de indentacion. Esto facilita la medida de las propiedades mecanicas a escalas muy pequefias, sin
necesidad de recurrir a equipos sofisticados de captura de imagen. Un ensayo de indentacion instrumentada
da lugar a lo que se denominan curvas caracteristicas de carga frente a desplazamiento, P-h. En matriz de
pasta de cemento cada componente tiene las propiedades mecanicas diferentes por eso cada componente
tiene su diagrama de carga-desplazamiento, Figura 3.9.
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Figura 3.9: Diagrama de carga —desplazamiento, (Li & Xiao, 2012)

a0o

Para el andlisis de datos obtenidos se aplica generalmente, el método analitico que propusieron en 1992
Oliver y Pharr, que esta basado en la determinacion de &rea de contacto mediante los datos de profundidad de
marca de indentador y la forma propia del indentador.

En los dltimos afios los investigadores aplican cada vez més la nanoindentacion para la caracterizacion

microestructural de los diferentes materiales con base de cemento.

Se aplica para la caracterizacion de

productos de hidratacion en pastas de cemento, diferentes tipos de hormigones e incluso para la
caracterizacion de la ITZ. En la Tabla 3.3 se presentan los diferentes estudios realizados de diferentes autores

en los dltimos afios aplicando el método de nanoindentacion.

Tabla 3.3: Resumen de trabajos de aplicacién de nanoindentacién para estudios de materiales base-

cemento.
Referencia Materiales Aplicacion Maédulo de elasticidad Dureza Profundidad de
(GPa) (GPa) medicion
(nm)
Ramesh y Modelo analitico Mortero: 19.2
otr.(1996) ITZ: 9.59
Acero: 206
Caliza: 30.7
Grava: 59.6
Zhuy Bartos Pastas de cemento Caracterizacion de
(2997) con fibras de vidrio propiedades mecanicas de
lal1TZ
Harutyunyan y Pastas de cemento Modelo analitico
otr.(2000) con aridos de granito
Zhu y Bartos Hormigén armado Estudio de médulos de Debajo de barra de
(2000) elasticidad y dureza de la acero:9.8-17.6
ITZ Encima de barra de
acero:17.6-21.5
Acker y otr. Hormigon de alta Caracterizacion de CSH,p: 20 CSH,p: 0.8
(2001, 2004) resistencia productos de hidratacion CSHyp: 31.6 CSHyp: 0.9
CH: 36 CH: 1.35
Velez y otr. Minerales de Clinker Estudio de minerales CS;=135 CS;=8.7 300-500
(2001) sintéticas principales de cemento CS,=130 CS,=8
Portland C3;A=145 C;A=10.8
C,AF=125 C,AF=9.5
Constantinides Pastas de cemento Caracterizacion de CSH, CSH,p: 21.7 CSH,p: 0.8 300-500
y Ulm (2003) modelo analitico CSHyp: 29.4 CSHyp: 0.9
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Hughes vy otr. Pastas de cemento, Caracterizacion de CSH,p: 22.97 1500
(2004) curados en agua productos de hidratacion CSHyp: 25.74
CH: 29.05
Sonebi (2006) Hormigon bajo agua Caracterizacion de ITZ Debajo de barra de 0-500
acero:10
Encima de barra de
acero 17.4
Jennings y otr. Pastas de cemento Estudio de porosidad y CSHp: 18.1
(2007) blanco, curadas a CSH de alta 'y baja CSHyp: 31
diferentes densidad
temperaturas
Zhu vy otr. Pastas de cemento, Mapas de distribucion de CSH,p: 234 CSH,p: 0.73 300-400
(2007) rocas de cuarcita y modulos de elasticidad de CSHp: 31.4 CSHyp: 1.27 1000-1500
granodiorita cristales
Mondal vy otr. CSH,s: 22.89 CSH,s: 0.93
(2007, 2008) CSHys: 31.16 CSHys: 1.22
CSHys: 41.45 CSHys: 1.75
Constantinides Pastas de cemento Caracterizacion de CSH,p: 13-26 CSHp: 0.45
y Ulm (2007) blanco, curados en productos de hidratacion CSHyp: 26-39 CSHyp: 0.83
agua con cal CH>39
Porosidad: 0-13
Sorelli y otr. Hormigon de alta Caracterizacion de CSHp: 19.7+25 CSH_p: 0.55
(2008) resistencia con fibras productos de hidratacion CSHyp: 34.245 CSHyp: 1.36
de acero Porosidad: 7+4 Porosidad:
Fibras:201.9+20.3 0.19
Arena:76.3+15.1 Fibras:11.99
Arena:5.14
Zhang vy otr. Evolucion experimental de Etringita :10.64
(2009) modulo elastico de (modulo estatico)
cristales de etringita Etringita :24.61
(modulo dindmico)
Wang y otr. Morteros con fibras Caracterizacion de la ITZ 100-3000
(2009) de acero
Pelisser vy otr. Minerales sintéticas Caracterizacion de CSH CSH :19.3-26.6 200nm
(2009)
Shah y otr. Pastas de cemento Caracterizacion de CSH,p: 10-20
(2009) con adicion de productos de hidratacion CSHyp: 20-30
dispersion de CH:30-40
nanotubos de carbon Porosidad: 0-10
Fonceca (2011) Pasta de cemento Modelo numérico de CSH CSHyp: 25.6- 30.8 CSHyp: 0.79-
y otr. de alta y baja densidad CSH\p: 10.7-16.4 0.83
CSH\p: 0.29-
0.36
Yang y otr. Caracterizacion de Etringita :20.07
(2011) etringita
Li yotr. (2012) | Hormigdn reciclado Estudio de la antigua y CSH: 7-35
nueva ITZ , matriz de CH: 35-50
cemento Porosidad: 0-7
Cemento no
hidratado:>50
Xiao y otr. Hormigon reciclado Estudio de la antigua y CSH: 7-35 350
(2013) nueva ITZ, matriz de CH: 35-50
cemento Porosidad: 0-7
Cemento no

hidratado:>50
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Constantinides y Ulm (2003, 2004) aplicaron la nanoindentacion para el estudio de CSH en pastas de
cemento con relacion a/c=0.5 no degradadas y degradas. Para las pasta de cemento no degradadas el médulo
de elasticidad de CSH de alta densidad es 29.4GPa y de baja densidad de 21.7GPa.

Hughes (2004) aplicé la nanoindentacion para el estudio de diferentes componentes que se forman en las
pastas de cemento de relacion a/c=0.45 y 1 mes de hidratacion, curados en agua. Para el analisis de datos
obtenidos se aplicaron diferentes tipos de microscopia, Figura 3.10 y andlisis de rayos X. Concluye que, €s
posible distinguir los diferentes componentes de matriz de pasta de cemento donde estaba aplicado el
indentador. Los granos de cemento no hidratados tienen un valor de médulo de elasticidad y de dureza méas
alto que otros componentes.

Figura 3.10: Las marcas de nanoindentador en diferentes componentes de pasta de cemento, (Hughes &
Trtik, 2004)

Zhu (2007) aplico la nanoindentacion para el estudio de las propiedades mecénicas de pastas de cemento con
relacion a/c= 0.35 y 28 dias de hidratacién y también para estudio de rocas naturales, como cuarcita y
granodiarita. Para andlisis de resultados utiliz6 los mapas de valores de modulo de elasticidad, Figura 3.11 y
dureza, que pueden ser aplicados para la evolucién de propiedades y caracterizacion de diferentes
componentes en un material. En la pasta de cemento los valores altos de médulo de elasticidad / dureza
corresponden a las particulas de cemento sin hidratar, los valores de modulo de elasticidad entre 20-40 GPa
corresponden a diferentes componentes de matriz de pasta hidratada, y los valores de médulo de elasticidad
menores de 20GPa corresponden a porosidad o a los defectos de superficie. Para el cuarzo los valores de
maodulo de elasticidad estan entre 100-110GPa y de ortoclasa entre 80-90 GPa.

Constantinides y Ulm (2007) aplicaron la nanoindentacién para el estudio de CSH en pastas de cemento

blanco con relacion de a/c=0.5 y de 5 meses de edad de hidratacion, curado en agua con cal. También
realizaron un modelo tedrico de distribucion de propiedades mecénicas.
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Figura 3.11: Mapas de distribucion de valores de mddulo de elasticidad: a) Pasta de cemento; b) Cuarcita,
(Zhu, et al., 2007)

Li (2012) aplico la nanoindentacién para el estudio de las propiedades mecéanicas de la antigua y nueva ITZ y
la matriz de pasta en los hormigones reciclados, con dos tipos de mezclado de 90 dias de hidratacion. Los
resultados obtenidos indican que existe una diferencia en distribucién de modulos de elasticidad en 1TZ
dependiendo del tipo de mezclado. En la Figura 3.12 muestra que los valores de médulos de elasticidad en la
antigua ITZ son mas altos que en la ITZ nueva. Los médulos de elasticidad en la nueva ITZ tienen una gran
variedad de valores, que atribuye a una porosidad grande y a heterogeneidad en esta zona. Del analisis
estadistico obtiene que la mayoria de cristales formados en la ITZ son de gel de CSH; la matriz de pasta de
cemento contiene porosidad, cristales de CH, gel de CSH y granos de cemento no hidratado y la matriz de
pasta de cemento antigua consiste en gel de CSH y unos pocos granos de cemento sin hidratar.
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a) b)

Figura 3.12: a) Distribucion de médulos de elasticidad; b) Probabilidad de médulos de elasticidad, (Li &
Xiao, 2012)

Xiao (2013) aplico la nanoindentacion para el estudio de las propiedades mecanicas de la ITZ antigua y
nueva y la matriz de pasta en los hormigones reciclados de 7, 28 y 90 dias de hidratacion. Para 7 dias de
hidratacion los valores de mddulo de elasticidad son bajos tanto en la nueva ITZ como en la matriz de pasta
de cemento, Figura 3.13. Con el aumento de la edad de hidratacion, los valores del médulo de elasticidad en
lanueva ITZ y en la matriz de pasta aumentan, Figura 3.14. La edad de hidratacion tiene una gran influencia
en las propiedades de la nueva ITZ. En todas las edades de hidratacion obtiene los valores del médulo de
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elasticidad en la antigua ITZ parecidos, asi que la edad de hidratacion no tiene los efectos obvios a la

antigua ITZ.
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Figura 3.13: Distribucion de mddulos de elasticidad en muestras de 7 dias de hidratacion, (Xiao, et al.,

2013)
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Figura 3.14: Distribucion de médulos de elasticidad en muestras de 28 dias de hidratacién, (Xiao, et al.,

2013)
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Capitulo 4

MATERIALES

En este capitulo se explica la seleccion y caracterizacién de los materiales usados para la realizacion del
presente trabajo.

Tras la seleccion se efectlan los ensayos conducentes a:
e Caracterizacion del cemento CEM | 52.5R
e Caracterizacion de los aridos
e Caracterizacion de los aditivos

Los materiales utilizados en este trabajo se presentan en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1: Materiales utilizados

ITEM Variables
Cemento CEM | 52.5R
Avrido Arena normalizada (estudio de morteros)

Natural calizo
Reciclado de hormigdn
Reciclado de ceramica
Aditivo Inclusor de aire
Superplastificante

4.1 Caracterizacion de cemento

Para el estudio, se utiliz6 cemento CEM | 52.5R, comercializado en Espafia. El peso especifico y la finura
son 3100 kg/m® y 3900 cm®/g respectivamente. El tiempo de inicio de fraguado es 2h 16min; el tiempo
final de fraguado es 2h 51min. La perdida por calcinacion es de 1.83%. La composicién quimica y
mineraldgica se presenta en la Tabla 4.2. La granulometria del cemento se presenta en la Figura 4.1.
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Tabla 4.2: Composicion quimica y composicion mineral6gica del cemento

CaO SiO, Al,O3 Fe,0O4 MgO SO; Otros

61.21 19.33 5.07 2.21 1.86 3.36 6.96

C3S CQS C3A C4AF
55.48 13.56 9.7 6.73

3,0 -

S 2,0 - —CEM 1 52,5R

0 50 100 150 200 250
Diametro de particulas (um)

Figura 4.1: Granulometria del cemento

4.2 Caracterizacion de aridos

Para el estudio se usaron los aridos naturales calizos, aridos reciclados de hormigon y de ceramica,
Figura 4.2. Los ensayos para caracterizacion de aridos se realizaron segln la normas: Ensayos para
determinar las propiedades mecanicas y fisicas de los aridos. Parte 6: Determinacion de la densidad de
particulas y la absorcion de agua (UNE-EN 1097-6) y Ensayos para determinar las propiedades quimicas
de los aridos. Parte 1: Andlisis quimico (UNE —-EN 1744-1).
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b)

Figura 4.2: a) Arido natural calizo, b) Arido reciclado de hormigon, ¢) Arido reciclado de ceramica.

Para la elaboracion y seleccién del arido reciclado de hormigén se partié de probetas de 15x30cm de un
mismo hormigdn de un afio edad. Se trituraron usando un molino de mandibulas. Con una sola pasada por
la trituradora se obtuvieron unos aridos con un gran porcentaje de lajas, razén por la cual se decidio
realizar una segunda pasada por la trituradora, en la que se obtuvieron la forma y la granulometria
deseadas. Del arido obtenido se seleccionaron piezas de la fraccion 10-12,5mm con predominio de
mortero adherido.
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Las propiedades de los aridos reciclados se presentan de las Tabla 4.3 a Tabla 4.5.

Tabla 4.3: Propiedades fisicas de los aridos reciclados, procedentes de hormigén

Absorcion Porosidad Densidad seca  Densidad SSS Densidad Contenido mortero
% % (kg/m?) (kg/m?) aparente (kg/m®) (%)
6 9.6 2307 2446 2678 39

Tabla 4.4: Azufre total, sulfatos solubles en &cidos y cloruros

%CI %S03 %S
0.025 0.03 0.0225

Tabla 4.5: Composicién quimica de los aridos reciclados, procedentes de hormigon (en %). La perdida
por calcinacion es de 42,8%

MgO Al,O3 SiO; SO, Ca0o Fe, O3 Zn0O Sro BaO

0,70 0,95 2.59 04 51.04 1.25 0.025 0.035 0,20

El arido reciclado de cerdmica se separé manualmente de un arido reciclado mixto comercial de la
fraccion 10-12,5mm. Las propiedades estan mostradas en las Tablas 4.6 a 4.8.

Tabla 4.6: Propiedades fisicas de los aridos reciclados, procedentes de ceramica

Absorcion Porosidad Densidad seca Densidad SSS Densidad aparente
% % (kg/m?) (kg/m®) (kg/m?)
13.3 18.2 1890 2140 2530

Tabla 4.7: Azufre total, sulfatos solubles en &cidos y cloruros

%CI %S0; %S
<0.01 0.4966 0.1986

Tabla 4.8: Composicion quimica de los aridos reciclados de ceramica (en %)

MgO Na,O Al,O3 SiO, P,Os SO; K,0O CaO TiO, MnO Fe,O; BaO PtO,

2.8 4.38 16.7 50.7 019 325 31 824 022 012 6.13 036 0.102

Los aridos naturales calizos usados para el estudio proceden de cantera FOJ, cercana a la ciudad de
Barcelona. Sus propiedades estan representadas de la Tabla 4.9 a 4.11.

Tabla 4.9: Propiedades fisicas de aridos naturales

Absorcion Porosidad Densidad seca Densidad SSS Densidad aparente
% % (kg/m?) (kg/m®) (kg/m?)
0.6 0.93 2671 2686 2713
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Tabla 4.10: Determinacion de azufre total, sulfatos solubles en &cidos y cloruros

%CI
<0,01

%S0,
0.0325

%S
0.1375

Tabla 4.11: Composicion quimica de los aridos naturales (en %). La perdida por calcinacion es de
44,4%

MgO Alzog S|02 SOg CaO Fezo3 SrO BaO
0,61 0,26 0,79 0,13 53,3 0,21 0,03 0,22
4.3 Caracterizacion de aditivos

Para la fabricacion de las pastas de cemento se us6 agua destilada, y aditivos: superplastificante BASF
GleniumSKY549 e inclusor de aire BASF Air-micro 100. Las propiedades de los aditivos se presentan en
la Tabla 4.12.

Los aditivos inclusores de aire, definidos en la norma UNE EN 934-2, son productos orgénicos que
permiten incorporar una cantidad de aire determinada dispersada dentro de la pasta del hormigdn en
forma de micro burbujas no interconectadas.

Los aditivos plastificantes y superplastificantes estan contemplados en la norma UNE- EN 934-2 y se
denominan formalmente reductores de agua/plastificantes y reductores de agua de alta
actividad/superplastificantes, respectivamente, aunque también se les conoce como fluidificantes y
superfluidificantes (ACHE, 2010).

Tabla 4.12: Propiedades de aditivos

. . Composicion e Densidad Contenido
Tipo de aditivo . Dosificacion aparente PH
guimica 3 de cloruros
(g/ecm®)
Air —micro 100 Solucién caustica | 0.01-0.3%m, | 1.01 <0,1% 10.5-12.5
(&cido graso;
polietilenglicol)
Glenium Polimeros de | 0.6-1.2%m, 1.056 <0,1% 6
SKY549 policarboxilatos
(PCE)
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Capitulo 5

METODOLOGIA

En el presente capitulo se explica la metodologia seguida para la realizacion del presente trabajo.

La campafia experimental realizada en este trabajo consiste en:

e Estudio de las propiedades fisicas y mecéanicas de pastas de cemento y morteros con y sin

aditivos.

e Estudio de la microdureza Vickers de pastas, morteros e interfases arido-pasta.

e Estudio de nanoindentacion de sistemas arido-pasta.

e Estudio de los compuestos de hidratacion que se forman en la ITZ y en la pasta de cemento
mediante microscopia electrénica de barrido.

Las variables contempladas en cada estudio se exponen en la tabla 5.1.

Tabla 5.1: Variables

ESTUDIO

ITEM

VARIABLES

Propiedades fisicas
mecanicas de pastas
cemento con y sin aditivos.

alc

% aditivo inclusor de aire
(a/c=0,4 y a/c=0,5)

% aditivo superplastificante
(a/c=0,3 y a/c=0,4)

Edad de hidratacion

0.3-04-05-0.6

0% —0.002% — 0.015% — 0.03%

0% -0.7% - 1%
3d-7d - 28d

Propiedades fisicas

mecanicas de morteros con y

sin aditivos.

alc

% aditivo inclusor de aire
(a/lc=0,4 y a/c=0,5)

% aditivo superplastificante
(a/c=0,3 y a/c=0,4)

Edad de hidratacion

03-04-05

0% — 0.002% — 0.015% — 0.03%

0% —0.7% - 1%
3d-7d-28d

Microdureza Vickers de pastas

alc

% aditivo inclusor de aire
(a/c=0,4 y a/c=0,5)

% aditivo superplastificante
(a/c=0,3 y a/c=0,4)

03-04-05-06
0% — 0.002% — 0.015% — 0.03%

0% —0.7% - 1%
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Edad de hidratacion

3d - 7d - 28d

morteros

alc

% aditivo inclusor de aire
Microdureza  Vickers de (a/c=0,4y a/c=0,5)

% aditivo superplastificante
(a/c=0,3 y a/c=0,4)

Edad de hidratacion

0.3-04-05

0% — 0.002% — 0.015% — 0.03%

0% —-0.7% - 1%
3d - 7d - 28d

Microdureza  Vickers de Edad de hidratacion
interfases arido-pasta

Naturaleza del arido

alc

Condicién de humedad del
arido reciclado de hormigén
Edad de hidratacion

Caliza — Hormigon — Ceramico
0.3-04-05-06

3d - 7d - 28d

Seco al aire — Saturado* — Saturado con
exceso de agua en la superficie.
3d-7d-28d

Naturaleza del arido

Nanoindentacién alc

Edad hidratacion = 7dias

Condicion de humedad del
arido reciclado de hormigon

Caliza — Hormigdn — Ceramico
0.3-04-05

Seco al aire — Saturado* — Saturado con
exceso de agua en la superficie.

Microestructura de  pastas
aplicando SEM. alc
7dias hidratacion

0.3-04

alc

Naturaleza del arido

Microestructura de interfases

aplicando SEM.

Condicién de humedad del
arido reciclado de hormigon
Edad de hidratacion

0.3-04-05-06

Caliza — Hormigon — Ceramico

Seco al aire — Saturado* — Saturado con
exceso de agua en la superficie.

7d —28d

*Saturacion parcial que alcanza el arido tras 10 minutos de inmersion.

En la camparfia experimental se realizan los siguientes ensayos y procedimientos:

Ensayo del contenido de aire de pastas de cemento y morteros frescos con y sin aditivos.

Ensayo de densidad, porosidad y absorcion de pastas de cemento y morteros endurecidos con y

sin aditivos.

Ensayo de resistencia a compresion de los morteros con y sin aditivos.

Microdureza Vickers en pastas, morteros e interfases arido-pasta.

Nanoindentacion de interfases arido-pasta.

Estudio con microscopio electronico (SEM) de pastas e interfases.
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5.1  Proceso de preparacion de las probetas

A continuacion se explica el proceso de preparacion de muestras de pastas de cemento, mortero y pasta
con inclusion de arido grueso para diferentes tipos de ensayos realizados en esta campafia experimental.

5.1.1 Preparacion de muestras de pastas y morteros para la determinacion del contenido
de aire ocluido

Para la fabricacion de las pastas se us6 el cemento CEM | 52.5R y agua destilada. El aditivo elegido para
el estudio es un aditivo inclusor del aire (BASF air-micro 100). Las dosificaciones estudiadas contemplan
dos relaciones agua cemento (0.4 y 0.5) y cuatro porcentajes de aditivo inclusor de aire (0%, 0.02%,
0.15% y 0.3%). Se prepararon las pastas de cemento con y sin aditivos de acuerdo con la norma UNE
EN 196-3.

En la confeccion de los morteros se usé el cemento CEM | 52.5R, arena normalizada (CEN), y agua
destilada. Los morteros se fabricaron segln la norma EN 196-1. Se prepararon dos tipos de morteros con
relacion cemento: arena: agua de 1: 3: 0.5y de 1: 2.2: 0.4. El aditivo elegido y los porcentajes utilizados
son los mismos utilizados en el estudio de las pastas.

5.1.2 Preparacion de muestras de pastas y morteros para los ensayos fisicos y mecanicos

-Probetas de pastas

Se prepararon pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de aire con las mismas dosificaciones y
procedimientos expuestos en 5.1.1 Asi mismo se prepararon pastas de cemento con aditivo
superplastificante con dos relaciones agua/cemento (0.3 y 0.4) y tres porcentajes de aditivo (0%, 0.7% y
1%). El aditivo elegido para el estudio es un aditivo superplastificante (GleniumSKY549) y el
procedimiento de mezclado es el especificado en la norma EN 196-1.

Las probetas de pastas se fabricaron en moldes de 2.5x2.5x30cm, compactadas manualmente y fueron
acondicionadas en cdAmara humeda hasta la edad de ensayo.

A las diferentes edades de hidratacion (3, 7 y 28 dias), se cortaron las muestras con un disco de corte para
obtener probetas de ensayo de 2.5x2.5 x1.5 cm.

5.1.3 Preparacién de muestras de pastas, morteros y pastas con inclusién de arido grueso
para el ensayo de microdureza Vickers

-Probetas de pastas

Para la fabricacion de las pastas se uso el cemento CEM | 52.5R y agua destilada. Se estudian cuatro
relaciones agua/cemento (0,3 - 0,4 — 0,5 — 0,6) de pastas sin aditivos.
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Para estudiar el efecto de la presencia de aditivos, se ha elegido un aditivo inclusor del aire (BASF air-
micro 100) y un aditivo superplastificante (GleniumSKY549).

Las dosificaciones estudiadas con el aditivo inclusor de aire contemplan dos relaciones agua cemento (0.4
y 0.5) y cuatro porcentajes de aditivo inclusor de aire (0%, 0.02%, 0.15% y 0.3%). Con el aditivo
superplastificante se estudian dos relaciones agua/cemento (0.3 y 0.4) y tres porcentajes de aditivo (0%,
0.7% y 1%).

Se prepararon las pastas de cemento con y sin aditivos de acuerdo con la norma UNE EN 196-3. Las
probetas de pastas se fabricaron en moldes de 2,5x2,5x30 cm, fueron compactadas manualmente,
desmoldeadas a la edad de 1 dia y fueron acondicionadas en camara himeda hasta la edad de ensayo.

A las diferentes edades de hidratacion (3, 7 y 28 dias), se cortaron las muestras con un disco de corte, y
con un sistema de vacio para obtener unas muestras de 2,5cm x 2.5cm x (de 1 a 1,5) cm con dos caras
paralelas y planas. Se realizo el pulido de la superficie utilizando como material abrasivo el corinddén de
30 um, Figura 5.1.

Para detener la hidratacién y mantener las muestras en su edad de hidratacion, después de ser cordadas y
pulidas se sumergieron en isopropanol durante 30 minutos y colocadas en estufa a 40°C durante 24 horas.
Posteriormente se guardaron en un desecador para evitar la carbonatacion hasta el momento del ensayo,
Figura 5.2.

30 cm

1-1.5am

i

Semm

Figura 5.1: Esquema general de preparacion de probetas de pasta para el ensayo de microdureza
Vickers
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Figura 5.2: Preparacion de las muestras; a) Vista general de las probetas de 2,5x2,5x30cm b) Corte de
muestras; ¢) Muestras en isopropanol

-Probetas de morteros

Para la fabricacion de los morteros se us6 el cemento CEM | 52.5R, arena normalizada y agua destilada.
Se estudian tres relaciones agua/cemento (0,3 — 0,4 — 0,5) de morteros sin aditivos. Se prepararon tres
dosificaciones con el objetivo de obtener una fluidez aproximadamente igual en todos los morteros que
permitiera compactarlos en la compactadora normalizada. Las dosificaciones con relacién cemento:
arena: aguason: 1:3:05-1:2,2:0,4-1:1,4: 0,3

Para estudiar el efecto de la presencia de aditivos, se utilizan los mismos empleados en el estudio de
pastas; inclusor del aire BASF air-micro 100 y el superplastificante GleniumSKY549.

Las dosificaciones estudiadas con el aditivo inclusor de aire son las mismas del estudio de pastas, es
decir, dos relaciones agua cemento (0,4 y 0,5) y cuatro porcentajes de aditivo inclusor de aire (0%,
0,02%, 0,15% y 0,3%).

Las dosificaciones con el aditivo superplastificante también son iguales a las del estudio de pastas, con
dos relaciones agua/cemento (0,3 y 0,4) y tres porcentajes de aditivo (0%, 0,7% vy 1%).

El mezclado, compactacion y curado de las probetas se realizd siguiendo los procedimientos
especificados en la norma UNE EN 196-1.

A las diferentes edades de hidratacion (3, 7 y 28 dias), se cortaron las muestras con un disco de corte, y

con un sistema de vacio para obtener unas muestras de 4x2x1,5cm con dos caras paralelas y planas. Se
realizé el pulido de la superficie utilizando como material abrasivo el corinddn de 30 pum.
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Para detener la hidratacion y mantener las muestras en su edad de hidratacion, después de ser cordadas y
pulidas se sumergieron en isopropanol durante 30 minutos y colocadas en estufa a 40°C durante 24 horas.
Posteriormente se guardaron en un desecador para evitar la carbonatacion hasta el momento del ensayo,
Figura 5.3.

d)

Figura 5.3: Preparacion de las muestras: a) Probetas de 4x4x16cm en el molde; b) Curado de las
probetas en cAmara himida; c) Corte y pulido; d) Probeta de mortero para el ensayo Vickers

-Probetas de pastas con inclusion de arido grueso

Para la fabricacion de las pastas se uso el cemento CEM | 52.5R y agua destilada. Se estudian cuatro
relaciones agua/cemento (0.3 — 0.4 — 0.5 — 0.6). Para preparar la pasta con a/c=0.3 se utilizd el aditivo
superplastificante GleniumSKY549 (0.7% del peso de cemento).

Se prepararon las pastas de cemento de acuerdo con la norma UNE EN 196-3. Las probetas de pastas se
fabricaron en moldes de 2,5x2,5x30 cm, fueron compactadas manualmente y a continuacion, en la pasta
en fresco se incluyeron una series de 8 a 10 aridos gruesos por probeta.

A las diferentes edades de hidratacion (3, 7 y 28 dias), se cortaron las muestras con un disco de corte, y
con un sistema de vacio para obtener unas muestras de 2,5cm x 2.5cm x (de 1 a 1,5) cm con dos caras
paralelas y planas. Se realizo el pulido de la superficie utilizando como material abrasivo el corinddn de
30 pm.

Para detener la hidratacion y mantener las muestras en su edad de hidratacion, después de ser cordadas y
pulidas se sumergieron en isopropanol durante 30 minutos y colocadas en estufa a 40°C durante 24horas.
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Posteriormente se guardaron en un desecador para evitar la carbonatacion hasta el momento del ensayo,

Figura 5.4.

Figura 5.4: a) Inclusion de arido grueso en la pasta fresca; b) Probeta de pasta con arido incluido para

ensayo Vickers

La nomenclatura de las muestras de pasta de cemento con inclusion de &rido grueso se presenta en la

Tabla5.2.

Tabla 5.2: Nomenclatura de las muestras de pastas de cemento con inclusién de arido grueso.

Relacion Tipo de arido Nombre de
agua/cemento la muestra
Avrido reciclado de hormigon, seco al aire AH 0.3
Avrido reciclado de hormigon saturado con superficie seca AHsat 0.3
a/c=0.3* Avrido reciclado de hormigon saturado con exceso de agua en superficie AHea 0.3
Arido reciclado de ceramica, seco al aire AC 0.3
Avrido natural calizo, seco al aire AN 0.3
Avrido reciclado de hormigon, seco al aire AH 0.4
Avrido reciclado de hormigon saturado con superficie seca AHsat 0.4
a/lc=0.4 Avrido reciclado de hormigon saturado con exceso de agua en superficie AHea 0.4
Avrido reciclado de ceramica, seco al aire AC 0.4
Avrido natural calizo, seco al aire AN 0.4
Avrido reciclado de hormigon, seco al aire AH 0.5
Avrido reciclado de hormigén saturado con superficie seca AHsat 0.5
a/lc=0.5 Avrido reciclado de hormigon saturado con exceso de agua en superficie AHea 0.5
Arido reciclado de cerdmica, seco al aire AC0.5
Arido natural calizo, seco al aire AN 0.5
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Arido reciclado de hormigon, seco al aire AH 0.6
Avrido reciclado de hormigon saturado con superficie seca AHsat 0.6
a/lc=0.6 Avrido reciclado de hormigén saturado con exceso de agua en superficie  AHea 0.6
Arido reciclado de ceramica, seco al aire AC 0.6
Avrido natural calizo, seco al aire AN 0.6

0.3*: pasta a/c=0,3 con 0,7% de aditivo superplastificante.

5.1.4 Preparacion de muestras de pastas con inclusion de arido grueso para el ensayo de
nanoindentacion

Las muestras usadas fueron las mismas que para el ensayo de microdureza, selecionando para el ensayo
Unicamente las de 7 dias de edad. La preparacion de superficie se efectué mediante pulido de diferentes
tipos de parios, para al final obtener las muestras con una rugosidad de superficie aceptable para este tipo
de equipo.

Debido a las diferencias de propiedades mecéanicas entre arido y pasta de cemento el pulido aplicado fue
elegido experimentalmente. Se aplicé el siguiente proceso: las muestras fueron embutidas en resina epoxi
y luego se aplico el pulido grueso y pulido fino, Figura 5.5.

Figura 5.5: Vista general de las muestras para nanoidentacion con inclusion de arido grueso calizo y de
hormigdn respectivamente

Se aplico el pulido necesario para las muestras con diferente relacion a/c, que esta presentado en la Tabla
5.3. Después de cada etapa del pulido, se realizé el estudio del microscopio dptico para el analisis de
estado de superficie. El estado final de superficie se muestra en la Figura 5.6.

Tabla 5.3: Pulido de muestras

Etapa Nombre del pafio Lubricante Tiempo, min  Fuerza (N) Velocidad de
rotacion
1 MDNAP (P120-P1200) Agua 15 10 150
2 MEDAC 30 Suspension 5 10 150
policristalina
3 MDNAP Suspension 5 10 150

policristalina de
diamante 15um
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4 MDNAP Suspension 10 10 150
policristalina de
diamante 6um

5 MDNAP Suspension 10 10 150
policristalina de
diamante 1um

6 MDNAP Alumina 2 10 50

Figura 5.6: La superficie final de las muestras para el ensayo de nanoindentacion de un &rido calizo
(AN) y uno de hormigén reciclado (AH).

5.1.5 Preparacion de muestras de pastas y pastas con inclusion de arido grueso para el
estudio de microscopia electronica

Para el estudio de pastas con SEM se utilizaron las muestras preparadas tal como se describe en 5.1.3. La
superficie de fractura de las pastas fueron cubiertas con grafito para permitir realizar el analisis quimico
de elementos principales de los cristales formados e identificar correctamente el azufre, hacer el analisis
cualitativo de microestructura y hacer las fotos topogréficas de alta calidad de la microestructura.

En el estudio de las interfaces con SEM, se utilizaron las muestras preparadas tal como se describe en
5.1.3 de las muestras de pasta con inclusion de &rido grueso. Se cortaron con disco lonchas de
aproximadamente 5mm perpendicularmente a la longitud de la barra. A continuacién se rompian
manualmente, buscando separar el arido de la pasta en la ITZ. El proceso fue laborioso ya que al
romperlas varias de ella, la fractura no coincidia con la ITZ. Las muestras secas se recubrieron como se
ha dicho anteriormente.
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5.2  Procesos de ensayo
5.2.1 Determinacién del contenido de aire ocluido en muestras de pastas y morteros

Se realizo el ensayo de contenido de aire incorporado de pasta 'y mortero frescos usando el medidor de
aire ocluido segun la norma UNE —EN 12350-7. EIl equipo utilizado puede verse en la Figura 5.7.

Figura 5.7: Muestra de mortero y aparato medidor de aire ocluido

5.2.2 Densidad porosidad y absorcion de muestras de pastas y morteros

Se realiz6 el ensayo de densidad, absorcion y porosidad de muestras endurecidas de cemento y de mortero
para tres edades de hidratacion segun el siguiente procedimiento basado en la norma C 642-97.

Las probetas de 4x4x5.3 fueron obtenidas de las probetas de 4x4x16 mediante corte con disco. A los 3,7
y 28 dias de edad de hidratacion se ponen las muestras en un desecador haciendo el vacio por 4 horas y
luego se introduce una solucion de cal en agua destilada (solucién sobresaturada) durante 1.5 h, para la
realizacion de la saturacion capilar, y luego se dejan las muestras en desecador haciendo el vacio hasta
completar 24h para sacar todas las burbujas de aire de las muestras. Las muestras se pesan sumergidas y
se obtiene el peso hidrostatico sumergido, a continuacion se secan superficialmente y se obtiene el peso
saturado con superficie seca. Después se ponen las muestras en la estufa a 105 °C durante 24h y se
obtiene el peso seco de las muestras. Con los datos obtenidos se calculan la densidad, absorcion y
porosidad de muestras, Figura 5.8.
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Figura 5.8: Vista general del proceso de saturacion de las muestras en vacio y aspecto de las muestras
de pasta y mortero secas.

5.2.3 Resistencia a compresion de los morteros.

Para el ensayo de compresion se prepararon los morteros en los moldes de 4x4x16. El ensayo se realiz
para 3 edades de hidratacion (3, 7, 28 dias de edad de hidratacién), segun la norma UNE 196-1.

5.3  Proceso de ensayo de microdureza Vickers.

En el ensayo de microdureza Vickers se analizaron las muestras a tres edades de hidratacion: 3, 7 y 28
dias. El ensayo se realiz6 mediante un microdurémetro Vickers (IdentaMet 110 Series, Microlndettation
Hardness testers), Figura 5.9, aplicando una carga de 50 g durante 10s. Los valores de microdureza
Vickers (HV) obtenidos son la media de 9 determinaciones.

Figura 5.9: Microdurémetro Vickers
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El indentador de Vickers - es un indentador de cuatro lados. La profundidad de la marca es sobre 1/7 de
la longitud diagonal, Figura 5.10.

D i
},L{

Figura 5.10: Indentador de Vickers, (Igarashi, et al., 1996)

El equipo debe estar en una superficie nivelada sin inclinaciones ni vibraciones para obtener medidas
correctas. La medicion de diagonales se realiza ajustando las lineas. La longitud de una diagonal de marca
de indentador igual a cero corresponde a una situacion cuando las lineas de ajuste estan tocando una a
otra (en ningun caso pueden estar una encima de otra),Figura 5.11.

La distancia entre dos marcas debe ser como minimo la longitud de la diagonal de marca anterior.

hlarca de

mdentadosr™
._._,_.—-_'_'_F-_._F>
""‘-\.\_\_______—F"

L].l.l.lﬂ?: ile ﬂ]“?‘te ]_1‘[]]'3 1 Li]]iﬂ : Luma cle ;]th;\'fe 1
) encuna de lina 2
a) b) c)

Figura 5.11: a) Medicion de diagonal de marca; b) Longitud “cero™, la posicion de lineas correcta; c)
Longitud “cero™, la posicién de lineas incorrecta

Se miden las diagonales, Figura 5.12, y se calcula la microdureza Vickers, segun la siguiente expresion
(5.2):

HV =1.854. F

(5.1)
1" Y2

Donde: P-carga (Kg);
d — diagonal de marca (mm);
HV — microdureza Vickers.

Para las muestras con aridos, se realiz6 un estudio de cambio de valor de microdureza Vickers a partir
del superficie del arido, Figura 5.12b, aplicando una carga de 50g cada 100 pm, hasta considerar un valor
de la microdureza Vickers constante. Los valores medios de HV son la media de nueve indentaciones.

44



Metodologia

El inconveniente del método consiste en la preparacion de muestras de tamafio pequefio y de preparacion
de la superficie adecuada para la realizacion de medidas. En el caso de la aplicacion de cargas pequefias
(<50g) esta complicada la medicion visual de marca y se requiere el uso de programas de analisis de
imagen.

t2
h
o1
1?
W
a)
pasta de cementa
arido
0.1-0.2mm 0.1-0.2mm

L4 d bl

puntns de aplicacion de carga

b)
Figura 5.12: a) Marca tipica de microdureza Vickers b) Esquema del ensayo

5.4  Proceso de ensayo de nanoindentacion

Los ensayos experimentales se han realizado madiante un equipo de nanoindentacion Nanoindenter XP,
Figura 5.13a).

El indentador de Berkovich que se aplica para realizacion del ensayo, es un indentador piramidal, con la
base triangular, Figura 5.13b.
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Figura 5.13: a) Equipo de nanoindentacién; b) Esquema de indentador Berkovich (Bhushan & Li, 2003)

El método estd basado en la deteccion de la profundidad de aplicacion del indentador mediante el equipo
que supervisa continuamente la carga y el desplazamiento (o profundidad) durante el ensayo. Esto
permite determinar las propiedades mecénicas tales como el modulo elastico y dureza, Figura 5.14.

| ) » Conjunto bobina-iméan
—li‘ At — Muelle de soporte
[

=—t+—— Plato capacitivo
| —F— Galga de desplazamiento capacitivo

L — " Flato capacitivo

h e e e I e A S
| Muelle de soporte

—_— CLI.!.IPD de indentacidn

@ » Indentador
— 1" Muestma
T 7777 Portamuestras
— Cilindro soporte
Carga aplicada
Equipo para

realizacidn de ensayo

L Profundidadh

0.1 nm=10""m ERREBRL

Figura 5.14: Esquema del equipo de nanoindentacion y medicién de profundidad de marca (Ulm, 2007)

La prueba consiste en tres etapas (Figura 5.15): (i) carga - se aplica el indentador a la superficie mediante
una carga constante; (ii) la carga se sostiene durante un tiempo dado, con el valor maximo de la carga
alcanzada; (iii) descarga.
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>

Dresplazanuento he hemzx

Figura 5.15: Diagrama de aplicacion de la carga (Oliver & Pharr, 1992)

La Figura 5.17 representa los efectos que tienen lugar en la superficie de la muestra al interaccionar con la
punta de un indentador (en un proceso de indentacién con un indentador axisimétrico de un perfil
arbitrario).

Al aplicar el indentador en la superficie del material, ocurren procesos de deformacion elastica y pléstica,
produciendo una huella conforme a la forma del indentador a una profundidad de penetracion h. Esta
profundidad h es el resultado de la suma de la profundidad de contacto h;, y del desplazamiento de la
superficie a lo largo del perimetro de contacto, hs. Al separar el indentador del material, solo se recupera
la parte elastica del desplazamiento, quedando una profundidad final residual, h;. El valor de esta hs
depende de la naturaleza del material.

P

petfil de superficie
despues de

indentador descarga superficie inicial

netfil de sunerficie
bajo  carga

Figura 5.16: Representacién esquematica de una seccion marcada por indentador (Oliver, 1992)

En cualquier momento durante la aplicacién de carga, el desplazamiento total h es:

h=hc + hs (5.2)
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Donde: h. - distancia vertical a lo largo de la cual se hace el contacto, llamada profundidad de
contacto;
hs - deflexion de la superficie por el perimetro de contacto.

Cuando se alcanza el valor de la carga maxima, Py, €l desplazamiento es hy.x Y €l radio del circulo de
contacto es a. Durante la descarga, el desplazamiento elastico se recupera y una vez se retira totalmente el
indentador la profundidad final de la marca de la dureza residual- es hs. El &rea de contacto proyectada de
indentacién bajo la profundidad de carga maxima se determina directamente analizando la curva de
carga-deslizamiento, y con la geometria conocida del indentador. El area de contacto proyectada, A se
determina como una funcién:

A=F (h) (53)
Donde: F- funcion que se establece antes del andlisis de datos.
De la Figura 5.16 se obtiene:
he = himax — hs (5.4)

Para un indentador que tiene una forma cénica:

hy = (”;2) (h—hy) (5.5)

P
(h—hs) =25 (5.6)
Combinando estas dos ecuaciones (5.5 y 5.6), en el momento de aplicacion de carga, se obtiene:

Prmax
hs = GT (57)

€= %(n —2)=0.72 (5.8)

Donde: €- constante geométrica;
P- carga aplicada;
S —rigidez de contacto que puede obtenerse directamente del ajuste de la parte lineal de la
curva de descarga, Figura 5.15.

El valor de la constante geométrica, para un punzon plano es € =1, y para un paraboloide de revolucion e
indentador de Berkovich es e = 0.75 .

Varias calibraciones adicionales deben ser ejecutadas antes de la realizacion de la prueba. Estas son
profundidad, carga y calibraciones de pantalla de microscopio, (Mondal, 2008).

La dureza H, y el moédulo elastico E, son las propiedades mecanicas que generalmente se miden aplicando

el ensayo de nanoindentacion. Durante la etapa de descarga, ocurre la recuperacion elastica del material.
El modulo eléstico se obtiene mediante las siguientes ecuaciones (5.9, 5.10):

_d_ 2
S=-,= ﬁErﬂ (5.9)
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Donde: Er- modulo eléstico reducido;
A- &rea proyectada de contacto elastico;
P- carga,;
h- desplazamiento;
S- rigidez del contacto eléstico.

Asi que el indentador no es completamente rigido, se utiliza el modulo reducido E, para tener en cuenta la
deformacion, tanto del indentador como de la muestra. EI modulo elastico del material ensayado E, se
calcula a partir de E;:

1 _(a=vd) , a-vdh
=t (5.10)

Donde: E- médulo elastico de muestra;
E;- modulo elastico de indentador;
v- mddulo de Poisson de muestra;
v;- médulo de Poisson de indentador.

Mientras la ecuacion (5.9) tiene su fondo en la teoria de contacto elastica, la ecuacion (5.10) expresa la
influencia de la no - rigidez del indentador en su comportamiento carga - desplazamiento (Trtik & Bartos,
1999).

El ensayo de nanoindentacion fue aplicado para las muestras de 7 dias de hidratacion, con aplicacion del
indentador de Berkovich (radio de 0.6 um, &ngulo de 142.3°). La carga fue aplicada hasta una
profundidad maxima de 500 nmy el modulo de Poisson aplicado para el calculo es 0.25.

Para el analisis estadistico el mapa de 40 x 5 o de 40x4 indentaciones (6 um en direccion X y 10 um en
direccion Y) fue aplicado en la zona analizada, Figura 5.17.
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Figura 5.17: Diagrama esquematico del area de aplicacion del ensayo

El ensayo de nanoindentacion permite realizar el analisis cuantitativo y cualitativo de la microestructura
formada tanto en la matriz de pasta de cemento, como en la interfase. La curva de carga-profundidad de
penetracion del ensayo proporciona abundante informacién relacionada con el comportamiento de
deformacion de los materiales y también puede usarse para analizar otras propiedades mecénicas de
materiales.

Sin embargo el caso de la aplicacién del ensayo para las muestras de pasta de cemento tiene unos
inconvenientes tales como la laboriosa preparacion de superficie, que en cada caso particular se obtiene
experimentalmente. Es decir no existe un procedimiento comun para preparacion de cualquier tipo de
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muestras. Por otro lado las pastas de cemento, los morteros y el hormigdn son unos materiales porosos,
con un didmetro de poros de hasta 1 mm, que afecta mucho a la realizacion de medidas y requiere una
eleccion correcta de la profundidad méaxima de aplicacién del indentador.

5.5  Estudio de microestructura
Los estudios de microestructura de la interfase y de la pasta de cemento se realizaron para las muestras de
diferentes edades de hidratacion con diferente relacion a/c, mediante el microscopio electronico de

barrido (ESEM Quanta 200 FEI), Figura 5.18.

La superficie analizada fue de fractura de muestras de pastas de cemento y fractura de superficie de
contacto de pasta de cemento con arido (por parte de pasta de cemento), Figura 5.19.

Figura 5.19: Vista general de las muestras
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Resultados y discusion

Capitulo 6

PROPIEDADES FISICAS Y
MECANICAS DE PASTAS Y
MORTEROS: RESULTADOS Y
DISCUSION

En este capitulo, se presentan y se analizan todos los resultados obtenidos en el estudio de las propiedades
en el estado fresco y endurecido de pastas y morteros, con y sin aditivos durante la campafia
experimental.

6.1  Estudio de propiedades de pastas de cemento con y sin aditivos

En la presente parte se muestran y explican los resultados obtenidos del estudio de pastas de cemento y
pastas de cemento con aditivo (inclusor de aire y superplastificante). Para determinar el efecto de los
aditivos inclusor de aire y superplastificante en las propiedades fisicas de pastas de cemento se estudia
dos relaciones a/c para cada aditivo dentro del rango que son habitualmente utilizados en hormigon. La
fluidez de las pastas producidos es, obviamente, muy superior a la de los hormigones correspondientes,
por lo tanto el rango de estudio se limita a a/c=0.4 y a/c=0.5. En el caso del aditivo superplastificante, no
fue posible estudiar la relacién a/c=0.5 debido a la excesiva fluidificacion de las pastas y visible
segregacion y por lo tanto se decidi6 estudiar las pastas con a/c=0.3 y 0.4.

6.1.1 Contenido de aire en las pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de aire antes de
endurecer

Se determind el contenido de aire en las pastas de cemento frescas con los diferentes porcentajes de

inclusor de aire. Como podemos ver en la Figura 6.1, el porcentaje de aire aumenta con el aumento de la
relacion a/c y con el aumento del contenido de aditivo.
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Figura 6.1: Contenido de aire en las pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de aire antes de
endurecer

6.1.2 Densidad, porosidad y absorcion de pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de
aire

Se analiz6 los resultados de los ensayos de las propiedades fisicas, como absorcién, densidad aparente y
volumen de poros permeables de las pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de aire. Como podemos
ver en la Figura 6.2, con el aumento del porcentaje de inclusor de aire la densidad aparente baja, debido
de la formacion de una microestructura menos densa y méas porosa.

Como podemos ver en la Figura 6.3 y 6.4 la absorcion y la porosidad disminuyen con la edad de
hidratacién, debido al aumento del grado de hidratacién. Los valores de absorcion de muestras con y sin
aditivo alcanzan valores parecidos, debido a que el aditivo genera una porosidad cerrada.

3.0 3,0
2.9 2,9
5 @28

z 28 £

£ 274 227

2 [ =

E e, £ 26 3 B —

_g tresaen Ty v N E - . -

= -— L Tt scesne ~ - 2_5 -

g-ji s, e - - = ) T -

g oy ~ e T T, —a 2.4 - —a— o e
L — e - © — e c—)
2.3 23
’ 36 9 12 15 18 21 24 27 30

306 9 12 15 18 21 24 27 30 ;
Fdad (dias) Edad (dias)
e 2/c=0.4; 1=0% seGeea/c=0.4; i=0.02% et a/c=(0.5; i=0% s+ 80 a/c=0.5; i=0.02%
= pe= a/e=0.4; i=0.15% —_— a/c=0.4; i=0.3% —r—a/c=0.5;i=0.15% =8 a/c=0.5;i=0.3%
a) b)

Figura 6.2: Densidad aparente de pastas de cemento con y sin aditivo inclusor de aire: a) relacion
a/c=0.4; b) relacion a/c=0.5
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relacion a/c=0.4; b) relacion a/c=0.5

6.1.3 Densidad, porosidad y absorcion de pastas de cemento con y sin aditivo
superplastificante

Se analiz6 los resultados de los ensayos de las propiedades fisicos, como absorcién, densidad aparente y
volumen de poros permeables de las pastas de cemento con aditivo superplastificante.

Como podemos ver en la Figura 6.5, con el aumento del porcentaje de superplastificante la densidad
aparente se mantiene practicamente constante. Como podemos ver en la Figura 6.6 la absorcion y en la
Figura 6.7, la porosidad disminuyen con la edad de hidratacion, debido al aumento del grado de

hidratacion; los valores de la absorcion de muestras con y sin aditivo alcanzan valores parecidos, debido
a que el aditivo no genera la porosidad.
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6.2  Estudio de propiedades de morteros con y sin aditivos

En la presente parte se muestran y explican los resultados obtenidos del estudio de morteros con y sin
aditivos inclusor de aire y superplastificante.

6.2.1 Contenido de aire en los morteros con y sin aditivo inclusor de aire antes de
endurecer

Se analizo el contenido de aire en morteros frescos con los diferentes porcentajes de inclusor de aire.
Como podemos ver en la Figura 6.8 el porcentaje de aire aumenta con el aumento de la relacién alcy
con el aumento del contenido de aditivo.
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Figura 6.8: Contenido de aire en los morteros con y sin aditivo inclusor de aire antes de endurecer

6.2.2 Densidad, porosidad y absorcion de morteros con y sin aditivo inclusor de aire

Se analiz6 los resultados de los ensayos de las propiedades fisicas, como absorcién, densidad aparente y
volumen de poros permeables de morteros con aditivo inclusor de aire.

Como podemos ver en la Figura 6.9 con el aumento del porcentaje de inclusor de aire la densidad
aparente del mortero baja, debido a la formacién de una microestructura menos densa y méas porosa.

En la Figura 6.10 podemos observar que la absorcion y en la Figura 6.11 la porosidad disminuyen con la
edad de hidratacién, debido al aumento del grado de hidratacion. Los valores de absorcion de las muestras
con y sin aditivo alcanzan valores parecidos, debido a que el aditivo inclusor de aire genera una
porosidad cerrada.
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Figura 6.9: Densidad aparente de morteros con y sin aditivo inclusor de aire: a) Relaciéon a/c=0.4; b)
Relacion a/c=0.5.
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6.2.3 Densidad, porosidad y absorcién de morteros con y sin aditivo superplastificante

Se analiz6 los resultados de los ensayos de propiedades fisicas, como absorcion, densidad aparente y
volumen de poros permeables de morteros con aditivo superplastificante.

Como podemos ver en laFigura 6.12, con el aumento del porcentaje de superplastificante la densidad
aparente se mantiene practicamente constante. Como podemos ver en la Figura 6.13la absorcion y en la
Figura 6.14 la porosidad disminuyen con la edad de hidratacion.

Los valores de absorcion de las muestras con y sin aditivo alcanzan valores parecidos para la relacion
a/c=0.3.
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Figura 6.12: Densidad aparente de morteros con superplastificante: a) relacion a/c=0.3; b) relacion
alc=0.4.
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Figura 6.13: Absorcion de morteros con superplastificante: a) relacion a/c=0.3; b) relacion a/c=0.4.
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Figura 6.14: Porcentaje de poros permeables de morteros con superplastificante: a) relacion a/c=0.3; b)
relacion a/c=0.4.

6.2.4 Resistencia a compresion de morteros con y sin aditivo.

-Resistencia a compresion de morteros con y sin aditivo inclusor de aire

Se analizo los resultados de la resistencia a compresion de morteros con y sin aditivo inclusor de aire. Se
observo que con el aumento del porcentaje de inclusor de aire la resistencia disminuye. Se observa que
ya con la pequefia presencia de inclusor (0.02%) la resistencia a las 28 dias de hidratacion disminuye el
15% (para relacion a/c=0.5) y al 6.5% (para relacion a/c=0.4),Figura 6.15.
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Figura 6.15: Resultados del ensayo de compresion de muestras de pastas de cemento con aditivo
inclusor de aire: a) relacion a/c=0.4; b) relacién a/c=0.5

-Resistencia a compresion de morteros con y sin aditivo superplastificante

Se analizo los resultados de la resistencia a compresion de morteros con y sin aditivo superplastificante.
Se observo gque con el aumento del porcentaje de superplastificante tanto en muestras con relacion a/c=0.3
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como en muestras de relacion a/c=0.4 la resistencia alcanza valores parecidas en todas las edades de la
hidratacion, Figura 6.16.
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Figura 6.16: Resultados del ensayo de compresién de muestras de pastas de cemento con aditivo
superplastificante: a) relacion a/c=0.3; b) relacion a/c=0.4

6.3  Conclusiones particulares

Con el aumento del porcentaje de inclusor de aire, en las pastas de cemento y en los morteros analizados
(relacion a/c=0.4 y a/c=0.5) la densidad aparente disminuye, debido a la formacion de una
microestructura menos densa y mas porosa. Los valores de absorcion y porosidad abierta de muestras con
y sin aditivo alcanzan valores parecidos, debido a que el aditivo genera porosidad cerrada. EI porcentaje
de aire aumenta con aumento de relacién de a/c, y con el aumento del contenido de aditivo.

Para los pardmetros estudiados, el contenido de aire ocluido en pastas y morteros varia con la relacion
agua/cemento y con el porcentaje de aditivo. Para mayor a/c y mayor porcentaje de aditivo aumenta el
contenido de aire ocluido.

Existe una correlacion polinomial de orden 2 entre el contenido de aire ocluido en la pasta y el mortero
correspondiente (misma a/c y misma dosificacion de aditivo).

16

=
Nb

y = 0,4405x%? - 0,88x + 5,6928

R?=10,9769 i

\&

% de aire en mortero

o N B O

% de aire en pasta

Figura 6.17: Correlacion entre el contenido de aire ocluido en la pasta y el mortero
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La resistencia a 28 dias de los morteros con inclusor de aire es inversamente proporcional al porcentaje de
aire ocluido.
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Figura 6.18: Correlacion entre la resistencia a compresion a 28 dias y porcentaje de aire ocluido

Con el aumento del porcentaje de superplastificante la densidad aparente, porosidad abierta, absorcién se
mantienen practicamente constante, tanto en las muestras de pasta de cemento, como en las muestras de
mortero.

La resistencia a compresion de los morteros con aditivo superplastificante depende solo de a/c y de la

edad de hidratacion. Para los parametros estudiados la resistencia no depende del porcentaje de
superplastificante.
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Capitulo 7

MICRODUREZA VICKERS:
RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo, se presentan y se analizan todos los resultados de microdureza Vickers de pastas,
morteros y pastas con inclusion de aridos gruesos obtenidos durante la campafia experimental.

7.1  Microdureza Vickers de pastas de cemento

En la presente parte se muestran y explican los resultados obtenidos del ensayo de microdureza Vickers
de pastas sin y con aditivo inclusor de aire y superplastificante.

7.1.1 Microdureza Vickers de pastas de cemento sin aditivo

Se analiz6 la microdureza Vickers de pastas de cemento de las muestras con diferentes relaciones a/c y
edades de hidratacién. Los resultados se presentan en la Figura 7.1.

La microdureza de pastas de cemento varia con la relacion a/c y con la edad de hidratacion. La
microdureza Vickers disminuye con el aumento de la relacion a/c, debido a que la pasta es menos densa y
Mas porosa.

La microdureza Vickers aumenta con la edad de hidratacién, debido que el grado de hidratacién aumenta
y la densidad de la pasta, también aumenta.

Existe un cambio de la pendiente del grafico para todas las edades de hidratacién a partir de la relacion
a/c=0.5. Para este tipo de cemento (CEM | 52,5R) la relacion de a/c=0.5 es un punto critico a partir del
cual la microdureza disminuye de forma brusca.
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Figura 7.1: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de pasta de cemento
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7.1.2 Microdureza Vickers de pastas de cemento con aditivo inclusor de aire

Se analizé la microdureza de las muestras de pasta de cemento con y sin aditivo inclusor de aire. Los
resultados se representan en figura 7.2. Como podemos ver la microdureza aumenta con el aumento de la
edad de hidratacion.

Existe diferencia entre los valores de microdureza Vickers de las muestra con y sin aditivo. Los valores
obtenidos para diferentes porcentajes de inclusor de aire son similares entre si, pero existe una diferencia
entre los valores de microdureza Vickers de las muestras con y sin aditivo. Se observd que con la
inclusion de aire la microdureza de la pasta de cemento disminuye, probablemente debido a que los poros
facilitan la deformacién pléastica provocada por el indentador.
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Figura 7.2: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de pastas de cemento con y sin
aditivo inclusor de aire: a) Relacion a/c=0.4; b) Relacion a/c=0.5

7.1.3 Microdureza Vickers de pastas de cemento con aditivo superplastificante

Se analiz6 la microdureza de las muestras de pasta de cemento con y sin aditivo superplastificante. Los
resultados se presentan en la Figura 7.3. Como podemos ver la microdureza aumenta con el aumento de
la edad de hidratacién. Los valores de microdureza Vickers obtenidos para las muestras sin y con
superplastificante son muy parecidos, la diferencia maxima entre los valores es 4.6%.

Con la técnica de microdureza Vickers no se detectan diferencias significativas provocadas por el aditivo
superplastificante.
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Figura 7.3: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de pastas de cemento con y sin
aditivo superplastificante: a) Relacion a/c=0.3; b) Relacion a/c=0.4

7.2 Microdureza Vickers de la matriz de cemento en morteros.

En la presente parte se muestran y explican los resultados obtenidos del ensayo de microdureza Vickers
de morteros sin y con aditivo inclusor de aire y superplastificante.

7.2.1 Microdureza Vickers de la matriz de cemento en morteros sin aditivo.

Se analizé la microdureza Vickers de la matriz de pasta de cemento de muestras de mortero con las
diferentes relaciones a/c y edades de hidratacion. Los resultados se presentan en la Figura 7.4.

Existe una diferencia entre los valores de la microdureza en muestras con diferentes relaciones a/c y edad
de hidratacion. La microdureza Vickers disminuye con el aumento de relacion a/c y aumenta con la edad
de hidratacion.

Hay que comentar que existe una gran dificultad de medicion de microdureza de morteros, ya que estan
formados por particulas de arena y de pasta de cemento. El espacio entre particulas estd formado por
zonas de interfase, poros y productos de hidratacion.
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Figura 7.4: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de mortero
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Comparando los valores de la microdureza Vickers de las pastas de cemento con las de mortero se
obtiene la siguiente correlacion de 2 orden, Figura 7.5.
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Microdureza HV(0,05) pasta de cemento

Figura 7.5: Correlacion entre la microdureza Vickers de pasta de cemento y la de mortero

Microdureza HV(0,05) mortero

7.2.2 Microdureza Vickers de morteros con aditivo inclusor de aire

Se analiz6 la microdureza de las muestras de morteros con y sin aditivo de inclusor aire. Los resultados se
presentan en la Figura 7.6. Como podemos ver la microdureza aumenta con el aumento de la edad de
hidratacion.

Existe una diferencia de la microdureza Vickers entre las muestras con y sin aditivo. Se observo que con
el aumento del porcentaje de inclusor de aire la microdureza disminuye.
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Figura 7.6: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de mortero cemento con y sin
aditivo inclusor de aire: a) Relacion a/c=0.4; b) Relacién a/c=0.5

La microdureza de la pasta en el mortero es mas baja que la determinada en la pasta pura probablemente
porque hay la ITZ de los granos de arena que restan resistencia de la pasta.
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En el caso de la pasta pura, para la realizacion del ensayo se busca indentar en una zona sin huecos, lo que
proporciona un resultado practicamente independiente del contenido total de aire ocluido en la muestra.

En el caso del mortero el volumen de pasta “disponible” alejada de &rido es menor y probablemente
conlleva a ejecutar el ensayo mas proximo de los vacios de aire ocluido y por lo tanto se percibe en los

resultados de microdureza el efecto del mayor contenido de aditivo y consecuentemente la mayor
porosidad de la pasta.

7.2.3 Microdureza Vickers de morteros con aditivo superplastificante

Se analizé la microdureza de las muestras de morteros con y sin aditivo superplastificante. Los resultados
se presentan en la Figura 7.7.

Para la relacién a/c=0.3 entre las muestras con y sin aditivo, la diferencia de valor de microdureza
Vickers es menos de 1%. Para relacion a/c=0.4 existe una diferencia entre muestra sin y con
superplastificante inferior a 5%. Asi que no se detecta, con la técnica de microdureza Vickers, diferencias
significativas provocadas por el superplastificante.
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Figura 7.7: Resultados del ensayo de microdureza Vickers de muestras de mortero cemento con y sin
aditivo superplastificante: a) Relacion a/c=0.3; b) Relacion a/c=0.4

7.3  Estudio de la microestructura de pastas de cemento con inclusion de aridos
aplicando el ensayo de microdureza Vickers

Se determind la microdureza Vickers de muestras de pastas de cemento con inclusion de aridos de
diferentes naturalezas (AN, AC y AH) y también la microdureza Vickers de muestras de pastas de
cemento con inclusion de arido reciclado de hormigén con las diferentes condiciones de humedad (AH,
AHsat y AHea). En los gréficos presentados a continuacion se muestran los valores de microdureza a
partir de la superficie del arido.
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7.3.1 Estudio de la microestructura de pastas de cemento con inclusion de aridos de
diferentes naturalezas

En las figuras mostradas a continuacion (de 7.8 a 7.11) se presentan los resultados de la variacion de
microdureza Vickers a partir de la superficie del arido de muestras con inclusion de diferentes tipos de
aridos. El primer valor corresponde a la microdureza en la superficie del &rido.

El valor mas bajo de la microdureza se registra en la primera indentacién fuera del arido y a una distancia
de 100 pum. Consideramos este valor como el de la ITZ con esta técnica. Aunque el valor no fuera
exactamente el de la verdadera ITZ, por lo menos si es representativo de la zona mas afectada por el
arido.

A medida que nos alejamos de la superficie del arido tendemos a un mismo valor de microdureza que es
el valor de la pasta y esta distancia esta alrededor de 1mm.

La pasta se ve afectada por el arido hasta aproximadamente 1mm probablemente porque al introducir el
arido en un lecho de pasta no limitado, que es distinto a las condiciones normales de preparacion de un
hormigdn, la transicion entre la ITZ y la pasta normal es mucho mas ancha.

En los graficos, y para 0,1mm de distancia se ha colocado el valor de la microdureza de la pasta sin arido,
extraido de la figura 6.1. Como puede verse, este punto marca la diferencia entre la microdureza de la ITZ
y la de la pasta de cemento.

-a/c=0,3

Para la relacién a/c=0.3 las diferencias entre las muestras con arido natural y con arido ceramico (AN y
AC) no son muy notables. En ningun caso el valor de la microdureza en la ITZ de la muestra con &rido de
hormigdn reciclado (AH) es inferior al de la ITZ de las muestras con arido natural o con arido cerdmico.
Se observa que la diferencia entre la microdureza de la pasta y la de la ITZ se hace més notable a medida

que aumenta la edad de hidratacion.
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Figura 7.8: Variacion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AN, AC y AH con

relacién a/c=0.3

-a/c=0,4

Para a/c=0.4 la microdureza de la ITZ de las muestras con arido cerdmico (AC) esta del orden de un 20%
por debajo de las muestras con arido natural (AN). La microdureza Vickers de la ITZ de las muestras con
arido reciclado de hormigon (AH) es del mismo orden de la de las muestras con arido natural (AN).

En ningun caso el valor de la microdureza en la ITZ de las muestras AH es inferior a de la ITZ de las

muestras AN o AC.
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Figura 7.9: Variacion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AN, AC, AH con
relacion a/c=0.4

-a/c=0,5

Igual que los casos anteriormente citados, podemos ver que la microdureza de la pasta y de la ITZ
aumenta con el aumento de la edad de hidratacion en todos los casos.
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Para a/c=0.5 apenas se nota diferencia entre los tipos de arido, aunque en los casos en que se observan
diferencias se mantiene la tendencia descrita anteriormente, es decir la microdureza de la ITZ de las

muestras ACSAN<AH
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Figura 7.10: Variaciéon de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AN, AC, AH con

relacion a/c=0.5
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-a/c=0.6

El comportamiento observado en las muestras preparadas con pasta de relacion a/c=0.6 es similar al
identificado para a/c=0.5. Apenas se nota diferencia entre los tipos de &rido, aunque en los casos en que
se observan diferencias se mantiene la tendencia descrita anteriormente, es decir la microdureza de la ITZ
de las muestras AC<SAN<AH
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Figura 7.11: Variacion de microdureza Vickers con la distancia del &rido: muestras AN, AC, AH con
relacion a/c=0.6
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Como podemos ver la microdureza aumenta con el aumento de la edad de hidratacion en todos los casos.
En todas las edades y para las pastas estudiadas la microdureza de la pasta cerca del arido cerdmico es la
menor y la microdureza cerca del arido reciclado de hormigén es mayor.

A continuacién se presentan en los graficos 7.12 a 7.14 los resultados de la variacion de la microdureza
Vickers dependiendo de la relacién a/c para muestras con inclusion de los aridos natural (AN), ceramico
(AC) y reciclado de hormigon (AH).

-AN
a) 100
90 - —A— AN a/c=0.3; 3d
2 o0 —=— AN a/c=0.4; 3d
= 70 3 - & = AN a/c=0.5; 3d
; . -eeé-ee AN a/c=0.6; 3d
=
5
5
=
=]
)
=
1,1
distancia , mm
b) 100
90
o 80
o
o 70
Z 60
c .~ B\ s = @ et A
§ 50 3 . "
g ] Ai-@—.:@.: ........... _g-- K-k X
S 30 - -':_X_,_X_.x-—'x‘ —— AN a/c=0.3;7d
S 50 | X - H -=ANa/c=0.4;7d
cee™ee- AN a/c=0.5; 7d
10 A = X= AN a/c=0.6;7d
0 T T T

T T T

0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1
distancia, mm

73



Resultados y discusion

c) 100

@

(=]

=

-

]

-]

3

5

E —A— AN a/c=0.3;

2 30 A - B = AN a/c=0.4; 28d

= -0+ AN a/c=0.5; 28d
- — %= AN a/c=0.6:28d
10 A

0 T T T T T T T T

o 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 1,1
distancia, mm
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Figura 7.13: Variacion de microdureza Vickers con la distancia del arido dependiendo de la relacion
a/c en las muestras con inclusién de arido reciclado de hormigén seco (AH).
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Figura 7.14: Variacion de microdureza Vickers con la distancia del arido dependiendo de la relacion
alc en las muestras con inclusion de arido ceramico (AC)

La microdureza de la ITZ y de la pasta varia dependiendo de la edad de hidratacion y de la relacion a/c.
Con el aumento de a/c la microdureza disminuye tanto en la ITZ como en la matriz de la pasta de
cemento en todos los casos estudiados.

La diferencia entre la microdureza de la ITZ y la de la pasta de cemento aumenta a medida que aumenta
la edad de hidratacion.

7.3.2 Estudio de la microestructura de pastas de cemento con inclusion de aridos de
hormigon reciclado con diferentes condiciones de humedad

En las figuras mostradas a continuacién, de 7.15 a 7.18, se presentan los resultados de la variacion de
microdureza Vickers a diferentes distancias del arido reciclado de hormigdn para las muestras AH
preparadas con aridos con diferentes condiciones de humedad: arido seco (AH), arido saturado superficie
seca (AHsat) y arido saturado con exceso de agua (AHea)

-a/c=0.3.
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Figura 7.15: Valoracion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AH, AHsat, AHea
con relacion a/c=0.3

A los 3 dias de hidratacion no se observa el efecto de la humedad del arido en la microdureza de la ITZ ni
tampoco en la longitud de la zona afectada por el arido que es en las tres muestras igual a 0,8mm.

A los 7 dias de hidratacion tampoco se percibe diferencia en la microdureza de la ITZ de las tres muestras
(AH, AHsat y AHea), pero se observa que la longitud de la zona afectada por el &rido es algo superior en
el caso de la muestra AHea.

En la edad de 28 dias, se observan diferencias en la microdureza de la ITZ, y la del &rido seco (AH) es

superior a la de los otros dos. También se ve modificada la longitud de la zona afectada por el arido,
especialmente la de la muestra AHea que es claramente mayor.

Se observa una tendencia del aumento de la microdureza a medida que se va alejando del &rido.
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Figura 7.16: Valoracion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AH, AHsat, AHea

con relacién a/c=0.4

A la edad de 3 dias en las pastas con a/c=0.4 la microdureza de la
exceso de agua es ligeramente inferior.

pasta cercana al arido que presenta
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Para todas las edades, la longitud de la zona afectada por el aridos es mayor para la muestra AHea. El
efecto del exceso de agua se mantiene hasta aproximadamente 1.6 mm de distancia del &rido.
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Figura 7.17: Valoracion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AH, AHsat, AHea

con relacion a/c=0.5
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Figura 7.18: Valoracion de microdureza Vickers con la distancia del arido: muestras AH, AHsat, AHea
con relacién a/c=0.6

Como podemos ver en todas las edades la microdureza Vickers alcanza valores parecidos.

De los resultados obtenidos se confirma que la microdureza de la pasta aumenta con la edad de
hidratacion y que el punto de inflexion esta a una distancia entre 0.1 y 0.2 mm del &rido.
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Para a/c=0.5 y a/c=0.6, la microdureza varia dependiendo de la edad de hidratacion y de la relacion a/c
pero no varia con las condiciones de humedad del arido AH.

7.4  Conclusiones particulares

Existe una influencia del porcentaje del aditivo inclusor de aire afiadido tanto a las propiedades fisicasy
mecanicas, como micro mecanicas de pastas de cemento y de mortero, debido a la microestructura que se
forma.

La microdureza Vickers en las pastas de cemento y en los morteros disminuye con el aumento de
relacion a/c, debido a que con el aumento de la relacion a/c la pasta es menos densa y mas porosa, y
aumenta con la edad de hidratacion, debido a que el grado de hidratacién aumenta y la densidad de pasta
aumenta también.

Los valores de microdureza Vickers obtenidos para diferentes porcentajes de inclusor de aire en las
muestras de pastas de cemento son parecidos entre si, pero existe una diferencia entre valores de
microdureza Vickers de muestras con y sin aditivo. Se observd que con el aumento del porcentaje de
inclusor de aire la microdureza de la pasta de cemento disminuye, debido a la formacién de una
microestructura mas porosa.

Con el aumento del porcentaje de inclusor de aire en los morteros la microdureza disminuye. La misma
tendencia sigue la resistencia a compresion.

No existe correlacion entre la microdureza Vickers de pasta con aditivo inclusor de aire y la resistencia
mecénica de morteros con el mismo aditivo.

La correlacién entre la microdureza de las pastas con aditivo superplastificante y la resistencia a
compresion de los correspondientes morteros es poco significativa, Figura 7.19.
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Figura 7.19: Correlacion entre la microdureza de las pastas con y sin superplastificante y la resistencia
a compresion de los morteros con y sin superplastificante
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Para los parametros estudiados existe una buena correlacion entre la microdureza de los morteros con y
sin aditivo superplastificante y la resistencia a compresién de los mismos, Figura 7.20.
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Figura 7.20: Correlacion entre microdureza Vickers y resistencia a compresion de morteros con y sin

aditivo superplastificante

Para los parametros estudiados existe una buena correlacion entre la microdureza de los morteros con y
sin aditivo inclusor de aire y la resistencia a compresion de los mismos, Figura 7.21.
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Figura 7.21: Correlacién entre microdureza Vickers y resistencia a compresiéon de morteros con aditivo

inclusor de aire

Para los parametros estudiados existe una buena correlacién entre la microdureza de los morteros con
aditivos y la resistencia a compresién de los mismos, Figura 7.22.
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Figura 7.22: Correlacion entre microdureza Vickers y resistencia a compresion de morteros con y sin
aditivos. 42 resultados. (4% de inclusor de aire y 3% de superplastificante), 3 relaciones a/c (0,3 -0,4 —
0,5) y 3 edades.

La microdureza Vickers, tanto en la matriz de la pasta como en la ITZ, aumenta con la edad de
hidratacién y el punto de inflexion (la interfase) esta a una distancia entre 0.1mmy 0.2 mm del arido.

El valor de la microdureza Vickers en la ITZ (0-200um desde la superficie del arido) es menor que en el
resto de la matriz de la pasta en las todos muestras analizadas.

La microdureza Vickers en las pastas de cemento con inclusion de aridos varia dependiendo de la edad
de hidratacién, de la relacion a/c, de la naturaleza de los aridos y de las condiciones de humedad del
mismao.

La diferencia entre la microdureza de la pasta y la de la ITZ se hace mas notable a medida que aumenta la
edad de hidratacion.

La microdureza de la ITZ apenas difiere entre el arido natural y el cerdmico para a/c=0.3. La
microdureza de la ITZ del arido AH siempre es superior a las de los otros dos aridos.

Para a/c=0.4 es notable la diferencia de la microdureza entre diferentes muestras en las edades
tempranas de hidratacion (3 y 7 dias). La microdureza Vickers de las muestras AC esta por debajo de la
microdureza de las muestras AN y la microdureza de las muestras AH es superior a la de las muestras
AN. A los 28 dias de hidratacion la diferencia entre valores de microdureza se reduce significativamente.

Para a/c=0.5 y a/c=0.6 apenas se nota diferencia en la influencia que ejercen los distintos tipos de arido
sobre la microdureza de la ITZ aunque en los casos en que se observan diferencias se mantiene la

tendencia descrita anteriormente, es decir la microdureza de la ITZ de las muestras ACSAN<AH

En todas las muestras estudiadas la microdureza Vickers sigue la tendencia AC < AN < AH. En ningln
caso el valor de la microdureza en la ITZ del AH es inferior a de la ITZ del AN o AC.
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En las pastas de cemento con a/c=0.3 y edad de 3 dias de hidratacion no se observa el efecto de la
humedad del &rido reciclado de hormigén en la microdureza de la zona cercana al &rido (de 0-1.8mm). A
28 dias de hidratacién en estas pastas se observa la reduccion del valor de microdureza de la pasta
cercana al rido, cuando el ultimo presenta exceso de agua en la superficie.

En las pastas con a/c=0.4, la microdureza de la pasta cercana al arido reciclado de hormigon que presenta
exceso de agua es inferior. El efecto del exceso de agua se mantiene hasta aproximadamente 1.6 mm de
distancia del arido.

Con relaciéon a/c=0.5 y a/c=0.6 se observa la misma tendencia que en las pastas con a/c=0.4. La

microdureza de la pasta cercana al arido reciclado de hormigén que presenta exceso de agua es inferior.
El efecto del exceso de agua se mantiene hasta aproximadamente 1.5 mm de distancia del arido.
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8.1

Nanoindentacion

NANOINDENTACION:
RESULTADOS Y DISCUSION

Capitulo 8

Se aplico el ensayo de nanoindentacion para el estudio de la interfase arido-pasta. Las muestras
analizadas se presentan en la Tabla 8.1.

Tabla 8.1: Nomenclatura de muestras analizadas

Edad Relacon a/c Muestras
AH AHsat AHea AN AC
7 dias 0.3+0.7%m, AH 0,3 | AHsat 0,3 | AHea 0,3 AN 0,3 AC 0,3
superplastificante
7 dias 0.4 AHO04 | AHsat0,4 | AHea 0,4 AN 0,4 ACO0/4
7 dias 0.5 AHO5 | AHsat0,5 | AHea05 | ANO5 ACO0,5

El procedimiento del ensayo se explica en el apartado 5.4. Para la realizacion del ensayo se adapt6 la
profundidad maxima igual a 500 nm y coeficiente de Poisson igual a 0.25 fueron aplicados. El tipico
diagrama carga-deslizamiento obtenido se presenta en la Figura 8.1, de donde se obtiene la carga maxima
aplicada en el ensayo de 12 mN y las deformaciones en las etapas de carga y descarga.

Figura 8.1: Diagrama carga-deslizamiento
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e Porosidad: 0-8 GPa

CSHy cristales de etringita: 8-30 GPa

e Cristales de CH: 30-50 GPa

e QGranos de cemento sin hidratar, arido natural: >50 GPa

estudio de la microestructura formada se considerd los siguientes valores del
maddulo de elasticidad de las componentes de la pasta de cemento (ver la Tabla 3.3):

8.1.1 Microestructura de pastas de cemento con inclusién de arido natural (muestras AN)

Para la interaccion arido natural-pasta, de acuerdo con el concepto de Mehta y otros autores (Diamond,
Scrivener) la zona de transicion es una zona dentro de la pasta de cemento cercana al arido que serd méas
débil que el resto de la pasta. Esta debilidad es debida a la mayor porosidad. También presenta mayor
cantidad de CH vy etringita. Las caracteristicas de la 1TZ varian con la relacién agua cemento. Su

resistencia disminuye con el aumento de la relacion agua/cemento.

Se aplico el ensayo de nanoindentacion para el estudio de la microestructura de

la ITZ y pasta de

cemento en las muestras con inclusion de AN y diferentes relaciones a/c. A continuacion se presenta los

resultados de cado caso estudiado.

-Muestra AN a/c=0.3 de 7 dias de hidratacion

Se realizaron 200 mediciones del mddulo de elasticidad en una zona de 40x234 um. En la Figura 8.2 se
presentan los valores medios del modulo de elasticidad obtenidos, y en la Figura 8.3 el mapa de

distribucién de valores de moédulo de elasticidad.

80

1]

Maidulo de elasticidad (GPa)
£
P

20

Vg
10 ‘1

i

i

0 10 20 30 40 50 60

7080 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240
Distancia (pum)

Figura 8.2: Variacion del

mddulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AN 0.3
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Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: arido, ITZ y matriz de la pasta de cemento. Se observa que el arido natural tiene un
moédulo de elasticidad mas alto que el de la pasta de cemento. La bajada brusca del valor medio del
maddulo de elasticidad se atribuye a un poro identificado visualmente justo en la superficie del &rido. En
la interfase, inmediatamente después de la superficie del arido se identifican los cristales de CH, CSH y/o
etringita, puesto que por este método no se distingue el CSH de la etringita. También se percibe un bajo
maodulo de elasticidad (0-8Mpa) que corresponde a una elevada porosidad. EI ancho medio de la ITZ de la
zona estudiada es de 50 um (entre 25 pm y 75 pm).

En la matriz de la pasta se identifican los cristales de CH, CSH y/o etringita y unos granos de cemento no
hidratados. EI modulo de elasticidad medio de la pasta es elevado lo que probablemente se explica por la
formacion de CSH de alta densidad (CSH,p).
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cemento

100

0 5 10 15 20 25 30 35 40 pm

Figura 8.3: Mapa de distribucion de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra ANO.3

-Muestra AN a/c=0.4 de 7 dias de hidratacion
Se realiz6 la medicion de modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo un total de 200

mediciones. En la Figura 8.4 se presentan valores medios del mddulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.5 el mapa de distribucion de valores de mddulo de elasticidad.

87



Resultados y discusion

LA
(=1

Madulo de elasticidad (GPa)
i _—
= =]

S

0

0 10 20 30 40 50 60 TO B0 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240
Distancia (pum)

Figura 8.4: Variacion del mddulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra ANO.4

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: &rido, ITZ, y matriz de pasta de cemento. Se observa que el mddulo de elasticidad del
arido natural es mas alto que el de la matriz de la pasta. Igual que en el caso anteriormente citado, en la
interfase identificamos cristales de CH, CSH y/o etringita. Se identifica la presencia de poros tanto en la
ITZ como en la pasta de cemento. A penas se nota diferencia entre el ancho medio de la ITZ para las

relaciones agua/cemento 0,3y 0,4.
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Figura 8.5: Mapa de distribucion de médulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra ANO.4

-Muestra AN a/c=0.5 de 7 dias de hidratacion

En esta muestra se realizaron 200 mediciones del modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um. En
la Figura 8.6 se presentan los valores medios del médulo de elasticidad obtenidos, y en la Figura 8.7 el
mapa de distribucién del modulo de elasticidad.
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Figura 8.6 : Variacion del mddulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra ANO.5

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la

microestructura: arido, ITZ y matriz de la pasta. Se observa que el mddulo de elasticidad del arido
natural es mas alto que el de la matriz de la pasta. En la interfase se identifican los cristales de CH,
CSH y/o etringita y la porosidad es muy elevada (bajo médulo de elasticidad). El ancho medio de la ITZ
es 100pm.

El modulo de elasticidad medio de la pasta es inferior a los de las pastas con relacién a/c 0,3y 0,4.
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Figura 8.7: Mapa de distribucion de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra AN0.5

Los resultados obtenidos en las muestras con arido natural y diferentes relaciones agua/cemento coinciden
con la mayoria de los que figuran en la bibliografia expuesta en el apartado 3.1.3.

Comparando los resultados de la pasta de cemento alejada del arido se observa que el modulo de
elasticidad disminuye con el aumento de a/c (Eo3> Eos> Egs). La misma tendencia se observa para la
porosidad.
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Este ensayo no permite medir con gran precision el ancho de la ITZ. A pesar de ello, se registra un
aumento del ancho de la ITZ a medida que aumenta la relacién agua/cemento.

Considerando los mapas de distribucion de E se aprecia que la ITZ en cuanto a su modulo de elasticidad

va disminuyendo a medida que aumenta la relacion a/c, fendmeno que se percibe claramente para
muestra con a/c=0.5.

8.1.2 Microestructura de pastas de cemento con inclusién de arido ceramico (muestras
AC)

Se estudi6 la microestructura de la ITZ y de la pasta de cemento de las muestras AC con diferentes

relaciones a/c e inclusién de arido ceramico. A continuacion se presentan los resultados de cada caso
estudiado.

-Muestra AC a/c=0.3 de 7 dias de hidratacion

Se realizd la medicién del mddulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.8 se presentan los valores medios del modulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.9 el mapa de distribucién de valores de mddulo de elasticidad.
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Figura 8.8: Variacion del mddulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra ACO0.3

Analizando los datos, en la zona de aplicacién de nanoindentacion no se pueden distinguir con la

seguridad la ITZ. Se forma generalmente el CSH y/o etringita. Se identifica una gran presencia en toda
ella'y toda la zona es muy deébil.
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Figura 8.9: Mapa de distribucion de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra ACO0.3

-Muestra AC a/c=0.4 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicion del modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.10 se presentan los valores medios del médulo de elasticidad obtenidos, y en
la Figura 8.11 el mapa de distribucion de médulo de elasticidad.
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Figura 8.10: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AC0.4

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion es muy dificil distinguir las tres fases
de la microestructura: arido, ITZ y matriz de la pasta. Hay una gran concentracion de porosidad que
comienza a 120pm, que es la contigua al arido.
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Se observa que el arido cerdmico es poroso y su médulo de elasticidad es parecido al de la matriz de
pasta de cemento. En la pasta se identifica CSH y/o etringita y CH. Se observa la presencia de poros tanto

en la pasta como en el arido.
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Figura 8.11: Mapa de distribucion de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
ACO0.4

-Muestra AC a/c=0.5 de 7 dias de hidratacion

Se realizd la medicion del modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.12 se presentan valores medios del mddulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.13 el mapa de distribucion de valores de médulo de elasticidad.
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Figura 8.12: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra ACO0.5
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Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion no se puede distinguir con seguridad la
ITZ de la matriz de la pasta. En la interfase se predomina el CSH. Se identifica la presencia de poros en
la matriz de la pasta. A partir de 100 pm se identifica la presencia de los cristales de CH. No se observa
una diferencia significativa entre valores del mddulo de elasticidad del AC y la propia pasta de cemento.
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Figura 8.13: Mapa de distribucion de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AC0.5

En los casos analizados es dificil distinguir el arido de la pasta de cemento debido al bajo médulo de
elasticidad del arido ceramico.

El modulo de elasticidad de la pasta con relacién a/c=0.4 es mayor que el de la pasta con a/c=0.5,
siguiendo la tendencia observada en el estudio de pasta en contacto con arido natural.

La identificacion de la ITZ en el caso de arido ceramico es mas dificil que en el caso de arido natural.

En el caso de la muestra con relacion a/c=0.3 no es posible dar con seguridad un valor de longitud de la
ITZ puesto que el médulo de la pasta es bajo y esta es muy porosa.

8.1.3 Microestructura de pastas de cemento con inclusion de arido reciclado de hormigén
(AH)

Se aplicé el ensayo de nanoindentacion para el estudio de la microestructura de la ITZ y pasta de
cemento en las muestras con inclusién de arido reciclado de hormigon seco y pastas con diferentes
relaciones a/c. A continuacidn se presenta los resultados de cado caso estudiado.
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Resultados y discusion

-Muestra AH a/c=0.3 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicion del médulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.14 se presentan valores medios del mddulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.15 el mapa de distribucion de valores de médulo de elasticidad.
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Figura 8.14: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del &rido de la muestra AH0.3
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Figura 8.15: Mapa de distribucién de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHO0.3

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: &rido, ITZ y matriz de la pasta. Se puede observar que el &rido reciclado de hormigén
esta compuesto por arido natural y mortero antiguo. Se identifica la presencia de poros tanto en la ITZ
como en la pasta de cemento. La anchura de la ITZ se puede considerar de 25 um. El médulo de
elasticidad de la pasta es elevado. Se observa en la pasta la presencia de CH, CSH y/o etringita.
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Resultados y discusion

-Muestra AH a/c=0.4 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicién de modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200

mediciones. En la Figura 8.16 se presentan valores medios del mddulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.17 el mapa de distribucién de médulo de elasticidad.
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Figura 8.16: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del &rido de la muestra AHO.4

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: arido, ITZ y matriz de la pasta.

La anchura de la ITZ se estima entre 30 y 50 um y es una zona muy porosa. En la interfase se forma
generalmente el CSH y en la zona de 30 hasta 50 um hay gran presencia de poros.

El médulo de elasticidad de la pasta se puede considerar medio y es inferior al de AHO.3. En la pasta se
identifica cristales de CH, CSH y/o etringita y algunos poros.
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Figura 8.17: Mapa de distribucién de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHO0.4
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Resultados y discusion

-Muestra AH a/c=0.5 de 7 dias de hidratacion

Se realizd la medicion del médulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.18 se presentan los valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.19 el mapa de distribucion de médulo de elasticidad.

Madulo de elasticidad (GPa)

B0

50

40

A
\
L}
1]

L)

-]

*ol o
e
'w
@
u\

..- -
——
-
e
o
~

&

0 + - L + Il - ] il ] - il - — 1] | il | - ] + | - L]
0 10 20 30 40 50 60 70 B0 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240
Distancia desde el arido (pum)

Figura 8.18: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del &rido de la muestra AH0.5

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion no se puede distinguir entre ITZ y la
pasta. Se puede observar que el arido reciclado de hormigén contiene mortero antiguo, que tiene un
modulo de elasticidad igual al de la pasta nueva. Hay abundante presencia de poros tanto en la pasta y
esta tiene un modulo relativamente bajo.
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de distribucion de médulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
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Resultados y discusion

En el caso de AH0.3 y AHO0.4 las lecturas en el arido corresponden a particulas de arido convencional y
mortero del mismo, mientras que las lecturas en el caso de AHO.5 corresponde a mortero antiguo que
dificulta la diferenciacion entre arido y pasta nueva.

El modulo de elasticidad de la pasta lejos del arido obedece la misma tendencia observa en el caso de AN,
es decir Eos> Eps> Egs.

Para la muestra AH0.3 la ITZ se estima en 25 um y en la muestra AH0.4 entre 30 y 50um, mientras que
para AHO.5 no se distingue claramente una ITZ.

8.1.4 Microestructura de pastas de cemento con inclusion de arido reciclado de hormigon
en la condicion saturado superficie seca (AHsat)

Se aplico el ensayo de nanoindentacion para el estudio de la microestructura de la ITZ y pasta de
cemento en las muestras con inclusién de arido reciclado de hormigdn en la condicion saturado superficie
seca (AHsat) y pastas con diferentes relaciones a/c. A continuacion se presenta los resultados de cado
caso estudiado.

-Muestra AHsat a/c=0.3 de 7 dias de hidratacion
Se realizd la medicion del moédulo de elasticidad en una zona de 30x234 um, obteniendo en total 156
mediciones. En la Figura 8.20 se presentan los valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la

Figura 8.21 el mapa de distribucion de valores de médulo de elasticidad.
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Figura 8.20 Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AHsat0.3

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: arido, ITZ y matriz de la pasta.

Se puede observar que el &rido reciclado de hormigén esta compuesto por arido natural y mortero antiguo.
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Resultados y discusion

El ancho de la ITZ puede ser estimado entre 30 y 50 um. En la interfase predomina el CSH y/o etringita y
pOros.

El médulo de elasticidad de la pasta es elevado y se identifica la presencia de cristales de CH, CSH y/o
etringita y cemento sin hidratar.
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Figura 8.21: Mapa de distribucion de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHsat0.3

-Muestra AHsat a/c=0.4 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicion de médulo de elasticidad en una zona de 40x234 pum, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.22 se presentan valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.23 el mapa de distribucion de modulo de elasticidad.
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Resultados y discusion

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion no se distingue entre ITZ y pasta. El
numero elevado de lecturas realizadas en el arido limita el espacio disponible para las lecturas mas
alejadas que podrian ser verdaderamente de la pasta.

El modulo de elasticidad de la pasta es muy bajo y ligeramente inferior al del arido.
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Figura 8.23: Mapa de distribucion de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHsat0.4

-Muestra AHsat a/c=0.5 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicion de modulo de elasticidad en una zona de 40x234 pm, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.24 se presentan valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.25 el mapa de distribucion de valores de mddulo de elasticidad.
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Resultados y discusion

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion no se distingue entre la ITZ y la pasta.
Se identifica que el arido reciclado de hormigén contiene mortero antiguo.

En la pasta se identifica la presencia de cristales de CH, CSH y/o etringita y gran cantidad de poros. El
madulo de la pasta nueva el del mismo orden que el mortero del arido.
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Figura 8.25: Mapa de distribucién de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHsat0.5

El mddulo de elasticidad de la pasta de cemento sigue la misma tendencia observada para el arido natural
y el arido reciclado de hormigdn seco, es decir, disminuye a medida que aumenta la a/c.

8.1.5 Microestructura de pastas de cemento con inclusion de &rido reciclado de hormigén
en la condicion saturado con exceso de agua (AHea).

Se aplicd el ensayo de nanoindentacién para el estudio de la microestructura de la ITZ y pasta de
cemento en las muestras con inclusion de arido reciclado de hormigén en la condicion saturado con
exceso de agua y pastas con diferentes relaciones a/c. A continuacion se presentan los resultados de cado
caso estudiado.

-Muestra AHea a/c=0.3 de 7 dias de hidratacion
Se realizé la medicion del moédulo de elasticidad en una zona de 30x234 um, obteniendo en total 156

mediciones. En la Figura 8.26 se presentan valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.27 el mapa de distribucién de valores de médulo de elasticidad.
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Figura 8.26: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AHea0.3

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir las tres fases de la
microestructura: el arido, ITZ y la pasta.

El ancho de la ITZ se estima entre 50 y 70 um. Se identificO que el arido reciclado contiene mortero
antiguo.

Se identifica en la pasta la presencia de cristales de CH, CSH y/o etringita, un grano de cemento sin
hidratar y poros. EI modulo de elasticidad de la pasta es inferior al del mortero del arido.

Modulo de elasticidad

jm 200

pasta de
cemento

150
ITZ

100

S0

drido

] 5 10 15 20 25 30 pm

Figura 8.27: Mapa de distribucion de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHea0.3
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Resultados y discusion

-Muestra AHea a/c=0.4 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicién del modulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200
mediciones. En la Figura 8.28 se presentan los valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.29 el mapa de distribucion de médulo de elasticidad.
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Figura 8.28: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AHea0.4

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion no puede distinguir las fases ITZ y
pasta. El nimero elevado de lecturas realizadas en el arido limita el espacio disponible para las lecturas
mas alejadas que podrian ser verdaderamente de la pasta.

Se puede observar que el &rido reciclado estd compuesto por arido natural y mortero antiguo.
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Figura 8.29: Mapa de distribucién de modulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHea0.4
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Resultados y discusion

-Muestra AHea a/c=0.5 de 7 dias de hidratacion

Se realiz6 la medicién de médulo de elasticidad en una zona de 40x234 um, obteniendo en total 200

mediciones. En la Figura 8.30 se presentan los valores medios de médulo de elasticidad obtenidos, y en la
Figura 8.31 el mapa de distribucién de valores de médulo de elasticidad.
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Figura 8.30: Variacion del modulo de elasticidad promedio partiendo del arido de la muestra AHea0.5

Analizando los datos, en la zona de aplicacion de nanoindentacion se puede distinguir tres fases: el arido,
ITZy la pasta.

Se identifica que el arido reciclado estd compuesto por particulas de arido natural y mortero antiguo.

En la pasta de cemento se identifica la presencia de cristales de CH, CSH y/o etringita y gran presencia de
poros.
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Figura 8.31: Mapa de distribucion de mddulo de la elasticidad en la zona analizada de la muestra
AHea0.5
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Resultados y discusion

En el caso de la muestra con relacion a/c=0.3 se distingue las tres fases, pero en los casos de a/c=0.4 y
a/c=0,5 no se distingue la ITZ de la pasta. Esto podria ser debido a que la zona de estudio 40x234 um no
consigue abarcar las dos zonas.

El médulo de elasticidad de la pasta con relacion a/c igual a 0.3 es superior al de las otras dos muestras
(AHea0.4 y AHea0.5). A penas se percibe diferencias entre los modulos de elasticidad de estas dos
Gltimas, probablemente porque en el caso de AHea0,4 no hemos logrado alcanzar la pasta sin influencia
del arido.

En todos los casos de las muestras AHea, el modulo de la pasta nueva es inferior a la del mortero del
arido reciclado.

8.2  Discusidn del efecto de las condiciones de humedad del arido reciclado de hormigon
sobre caracteristicas de la ITZ y la pasta

Consideramos para el analisis de los resultados del ensayo de nanoindentacion, presentado a
continuacion, los siguientes principios:

ITZ — zona contigua al arido de porosidad considerablemente més alta a la del resto de la pasta, bajo
modulo de elasticidad y ausencia de granos de cemento sin hidratar.

Clasificacion de los modulos de elasticidad a efectos de interpretacion de los resultados:

e Modulo muy alto: = 30 GPa

e M0ddulo alto: entre 20 GPa 'y 29GPa

e Modulo medio: entre 15 GPay 19 GPa

e Mddulo bajo: <15 GPa

-Pasta de cemento con relacion a/c=0,3 e inclusion de &ridos reciclados de hormigon

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucion del moédulo de elasticidad en las muestras
AHO0.3; AHsat0.3 y AHea0.3.
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Resultados y discusion

Tabla 8.2: Distribucién del modulo de elasticidad en las muestras AH0.3; AHsat0.3; AHea0.3

Arido seco Arido saturado superficie seca Arido saturado con exceso de
agua en la superficie
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e Arido seco (AH)

El &rido ha absorbido agua de la pasta generando la capa de porosidad continua en el contacto pasta-arido.
La porosidad observada en la pasta podria tener su origen en la reduccion del volumen de pasta debida a
la pérdida de agua provocada por la elevada absorcién del arido.

Los granos de cemento sin hidratar dispersos en la pasta sugieren una mala hidratacion por falta de agua,
hecho que confirma la teoria anterior de pérdida de agua de la pasta debida a la elevada absorcion del
arido de hormigén seco.

La pasta tiene una combinacién de solidos y porosidad con un resultado medio de médulo de elasticidad
que se considera alto.

e Arido saturado superficie seca (AHsat)

El &rido no absorbe agua de la pasta. La ITZ aparece como una zona continua de menor mddulo de
elasticidad. La pasta que sigue la ITZ es compacta y la presencia de granos de cemento sin hidratar es
testimonial. No hay porosidad importante. El mddulo de elasticidad de la pasta es muy alto.

e Arido saturado con exceso de agua en la superficie (AHea)

El &rido presenta un exceso de agua en la superficie. Se forma una ITZ més ancha y una pasta mas
porosa. Todo ello puede ser debido al movimiento del agua de la superficie del arido hacia la pasta. El
maodulo medio de la pasta es alto, aun que inferior a los dos casos anteriores.

-Pasta de cemento con relacion a/c=0,4 e inclusion de aridos reciclados de hormigén

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucion del moédulo de elasticidad en las muestras
AHO0.4; AHsat0.4 y AHea0.4.
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Tabla 8.3: Distribucién del médulo de elasticidad en las muestras AHO0.4; AHsat0.4; AHea0.4

Arido seco Arido saturado superficie seca Arido saturado con exceso de
agua en la superficie
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e Arido seco (AH)

La ITZ se presenta en contacto con el &rido como una zona de unos 50-70 um y de menor modulo. El
arido poroso y seco probablemente ha absorbido agua y ha reducido la zona de transicion.

La pasta no tiene granos de cemento sin hidratar y tiene un médulo de elasticidad alto, superior al
observado con los aridos himedos (AHsat y AHea).

e Arido saturado superficie seca (AHsat)

La ITZ es mas ancha que en el caso anterior (aproximadamente 100um).

La zona de pasta analizada es pequefia y parecida a la del arido seco. Su modulo de elasticidad se
considera medio.

e Arido saturado con exceso de agua en la superficie (AHea)

No se distingue la ITZ.

El médulo de elasticidad de la pasta es medio.

-Pasta de cemento con relacion a/c=0,5 e inclusion de aridos reciclados de hormigon

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucion del maédulo de elasticidad en las muestras
AHO0.5; AHsat0.5 y AHea0.5.
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Tabla 8.4: Distribucién del modulo de elasticidad en las muestras AHO0.5; AHsat0.5; AHea0.5

Arido seco Arido saturado superficie seca Arido saturado con exceso de
agua en la superficie

EEEEEENT

No se distingue la ITZ en el arido seco ni en el arido saturado superficie seca. En el &rido saturado con
exceso de agua aparece una posible ITZ, caracterizada por una gran porosidad continua.

El médulo de la pasta es medio en los casos de arido seco y arido saturado con exceso de agua. En el caso

del arido saturado superficie seca el médulo de la pasta es alto.

8.3  Discusion del efecto de la naturaleza del arido sobre caracteristicas de la ITZ y la
pasta

Consideramos para el andlisis de los resultados del ensayo de nanoindentacion, presentado a
continuacion, los siguientes principios:

ITZ — zona contigua al arido de porosidad considerablemente mas alta a la del resto de la pasta, bajo
mddulo de elasticidad y ausencia de granos de cemento sin hidratar.

Clasificacion de los modulos de elasticidad a efectos de interpretacion de los resultados:

e Mobdulo muy alto: > 30 GPa

e Moddulo alto: entre 20 GPa y 29GPa

e Mddulo medio: entre 15 GPay 19 GPa

e Mddulo bajo: <15 GPa
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-Pasta de cemento con relacién a/c=0,3

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucion del modulo de elasticidad en las muestras
ANO0.3; AHO0.3 y ACO0.3 (los aridos con humedad natural).
Tabla 8.5: Distribucion del médulo de elasticidad en las muestras AN0.3; AHO0.3; ACO0.3

Arido natural calizo (30) Avrido reciclado de ceramico (10) | Arido reciclado de hormigon (28)
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e Arido natural seco (AN)

La ITZ se presenta en contacto con el arido como una zona de unas 50 um y de menor mddulo de
elasticidad.

El mddulo de elasticidad medio de la pasta es alto. Se identifican dos granos de cemento sin hidratar en la
pasta.

e Arido ceramico seco (AC)
El arido absorbe mucha agua de la pasta. La elevada porosidad y el médulo de elasticidad bajo de la pasta
en la zona de aplicacidn de nanoindentacion sugiere que toda ella corresponde a la ITZ, que por lo tanto

tiene una anchura superior a 180 um.

No se registran granos de cemento sin hidratar.

e Avrido reciclado de hormigén seco (AH)

La ITZ se presenta en contacto con el arido como una zona de unas 25 um, y por tanto mas estrecha que
la identificada en la muestra con misma relacién a/c y arido natural.

El modulo de elasticidad medio de la pasta es alto, pero ligeramente inferior al de la muestra AN. La
porosidad de la pasta es algo superior a la de la pasta de la muestra AN y también se identifica un mayor
numero de granos de cemento sin hidratar. Esto sugiere que la absorcion del arido reciclado de hormigén
ha restado agua a la pasta.
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-Pasta de cemento con relacion a/c=0,4

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucién del mddulo de elasticidad en las muestras
ANO0.4; AHO.4 y ACO0.4 (los aridos con humidad natural).

Tabla 8.6: Distribucién del médulo de elasticidad en las muestras ANO.4; AHO0.4; AC0.4

Avrido natural calizo (25) Avrido reciclado de ceramico (25) | Arido reciclado de hormigén (22)
= s Ul i eaticebyd .

e Arido natural seco (AN)
La ITZ presenta un ancho ligeramente superior al de la muestra ANO.3.

El modulo de elasticidad medio de la pasta es alto, pero algo inferior al de la muestra ANO.3. No se
identifican granos de cemento sin hidratar en la pasta.

e Arido ceramico seco (AC)

La ITZ se presenta en contacto con el arido como una zona de unas 25 um, y por tanto mas estrecha que
la identificada en la muestra con misma relacion a/c y rido natural.

El modulo de elasticidad medio de la pasta es alto y sensiblemente igual a la de la muestra de arido

natural (ANO.4). También la porosidad es analoga a la de la muestra de arido natural. Se identifica un
grano de cemento sin hidratar.

e Arido de hormigén reciclado seco (AH)

El ancho de la ITZ de la muestra AHO.4 se puede estimar entre 50-70 um y es muy parecida a la del
arido natural (ANO.4).

La pasta no tiene granos de cemento sin hidratar y tiene un médulo de elasticidad alto, pero ligeramente
inferior a los de las muestras AN0.4 y AC0.4.
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-Pasta de cemento con relacién a/c=0,5

En la Tabla 8.2 se presentan los mapas de la distribucion del maodulo de elasticidad en las muestras
ANO.5; AHO.5y ACO0.5 (los aridos con humidad natural).

Tabla 8.7: Distribucién del médulo de elasticidad en las muestras AN0.5; AHO.5; AC0.5

Arido natural calizo (18) Arido reciclado de ceramico (18) | Arido reciclado de hormigon (16)

e Arido natural seco (AN)
La ITZ presenta un ancho claramente superior al de las muestras AN0.3 y ANO0.4 y se estima en 100um.

El modulo de elasticidad de la pasta es medio. No se identifican granos de cemento sin hidratar en la
pasta.

e Arido ceramico seco (AC)
No se distingue la ITZ de la pasta de cemento.

El médulo de elasticidad de la pasta es medio y sensiblemente igual a la de la muestra de arido natural
(ANO,5). No se identifican granos de cemento sin hidratar.

e Arido de hormigén reciclado seco (AH)
No se distingue la ITZ de la pasta de cemento.

El médulo de elasticidad de la pasta es medio, pero ligeramente inferior al de las muestras ANO, 5y
ACO0,5. No se identifican granos de cemento sin hidratar.
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Capitulo 9

ESTUDIO DE LA
MICROESTRUCTURA:
RESULTADOS Y DISCUSION

9.1 Estudio de microestructura de pastas de cemento

Se estudia inicialmente las pastas de cemento con el objetivo de identificar las diferencias en la
microestructura de la 1TZ (interfase arido-pasta) respecto a la microestructura de la pasta de cemento.

Se analizan las muestras de 7 dias de hidratacion, en su superficie lisa y en la superficie de rotura de
muestras con relacion a/c=0.4y a/c=0.3.

9.1.1 Estudio de la microestructura de pasta de cemento con relacion a/c=0.4
En la Imagen 9.1 se presenta la vista general de la superficie de muestra con relaciéon a/c=0.4, en la cual
podemos ver la pasta con los poros de varios tipos y tamafios. Los huecos esféricos y grandes son los

poros formados por el aire atrapado durante la mezcla. Los huecos pequefios de forma irregular son los
poros de falta de compactacién y los poros capilares.

Imagen 9.1: Vista general superficie de la muestra de la pasta de cemento con relacion a/c=0.4
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a)
Imagen 9.2: a) Superficie de la muestra b) Desarrollo de CSH alrededor de grano de cemento no
hidratado

En la Imagen 9.2a se observa una superficie de capa densa de productos de hidratacidn, poros capilares
y las fisuras de retraccion estrechas y largas, que tiene como el nucleo de formacion un poro grande. La
Imagen 9.2b muestra una particula grande de grano de cemento no hidratado (A) y el desarrollo de CSH
alrededor de este grano (B).

En la Imagen 9.3a se presenta la microestructura formada, que estd compuesta por cristales de portlandita
(A), sulfoaluminatos en forma de agujas (B), y CSH (C). En la Imagen 9.3b se presenta los cristales de
sulfoaluminatos (A) y CSH (B).

T
rF

Imagen 9.3: Microestructura formada: a) Cristales de portlandita (A); sulfoaluminatos (B) y CSH (C); b)
Cristales de sulfoaluminatos (A) y CSH (B).
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9.1.2 Estudio de la microestructura de pasta de cemento con relacién a/c=0.3

La pasta de cemento con relacién a/c=0.3 fue preparada utilizando el 0.7% de aditivo superplastificante.
En la Imagen 9.4 se presenta la vista general de la superficie de la muestra de pasta de cemento con
relacion a/c=0.3 con aditivo superplastificante, en la cual podemos ver la pasta densa con unos huecos de
forma irregular, que son poros de falta de compactacién y unos huecos pequefios que son los poros
capilares u intersticiales, y también se identifica fisuras de retraccion.

Imagen 9.4: Vista general superficie de muestra de pasta de cemento con relaciéon a/c=0.3

En la Imagen 9.5 se muestra CSH (B) denso y grano de cemento no hidratado (A). En la Imagen 9.6 se
presenta la portlandita (A)+ espectroy CSH (B).

Imagen 9.5: Microestructura formada: grano de cemento no hidratado(A) y gel de CSH (B)
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Imagen 9.6: Microestructura formada: cristal de portlandita mal formada (A), gel de CSH (B)

Las fases identificadas de las muestras estudiadas son las habituales de una pasta de cemento.

9.2  Estudio de microestructura de la interfase arido-pasta mediante el SEM
La microstructura de la interfase entre el arido y la pasta (la zona de fractura entre el arido y pasta del
cemento por el lado de pasta) fue estudia por SEM en las muestras con diferentes relaciones a/c y edad

de hidratacion.

Se realiz6 el estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidrtacion con diferentes relaciénes a/c ,
Tabla 9.1.

Se realiz6 el estudio de la interfase de las muestras AH de 28 dias de hidratacién con relaciones a/c=0.4
y 0.6, para comprobar la evolucion de la microestructura con la edad, Tabla 9.1.

También se realizo el estudio de la interfase de las muestras con aditivo inclusor de aire, Tabla 9.2 y de
las muestras con aditivo superplastificante Tabla 9.3.

Tabla 9.1: Muestras interfase arido-pasta

Edad Relacén a/c Muestras
0.4 AH AHsat AHea AN AC
7 dias 0.5 AH AHsat AHea AN AC
0.6 AH AHsat AHea AN AC
28dias | 0.4 AH AHsat AHea
0.6 AH AHsat AHea
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Tabla 9.2: Muestras interfase arido-pasta con aditivo inclusor de aire

Edad | Relacén a/c | Contenido de aditivo Muestras
7dias | 0.4 0.15%m, AH | | AN [AC

Tabla 9.3: Muestras interfase arido-pasta con aditivo superplastificante

Edad | Relacon a/c | Contenido de aditivo Muestras
7 dias [ 0.3 0.7%m, AH AHsat [AHea | AN | AC

9.2.1 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacion
Se realiz6 el estudio de la interfase de las muestras AH, AHsat, AHea, AN, AC de 7 dias de hidratacion
con diferentes relaciones a/c.

Se observo que en el caso del arido calizo se forma una microestructura analoga a la descrita en la
bibliografia, formada por grandes cristales de CH, CSH y pocos cristales de sulfoaluminatos.

Se observoé que existe una influencia de la naturaleza del &rido (su composicién quimica) en la formacion
delalTzZ.

Comparando los AH con los aridos naturales se observd la formacion de una zona distinta con una
cristalizacion diferente.

En el caso de AC se forma también una microestructura diferente.

También se observé que cuando se usa los aridos con diferentes condiciones de humedad en la
preparacion de muestras, se forma diferente microestructura en la zona interfacial arido-pasta de cemento.
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9.2.1.1 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacién con relacion a/c=0.4

-Microestructura de la interfase AN- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el &rido, es homogenia, y presenta
poros de tamafios pequefios, Imagen 9.7a. En la Imagen 9.7b se presenta la microestructura del arido
calizo.

a) b)
Imagen 9.7: a) Vista general de superficie de la interfase AN-pasta de cemento a/c=0.4; b)
Microestructura del arido calizo

La microestructura que se formd, es una microestructura tipica, descrita por varios autores; y esta formada
por CSH; pocos cristales de sulfoaluminatos y por grandes cristales de CH,
Imagen 9.8.

Imagen 9.8: Vista general de microestructura formada en la interfase AN-pasta de cemento a/c=0.4
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En la Imagen 9.9 se presenta los cristales de CH (A) bien formados.

Imagen 9.9: Microestructura formada en la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.4; cristales de CH (A)

-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el &rido, es heterogenea, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.10.

HV det | mag
n | 20.00 kV|ETD |1 000 x

b)
Imagen 9.10: a) Vista general de superficie de la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4; b) Detalle
de los poros formados

Sin tener en la cuenta la macroporosidad la microestructura de la pasta formada en la interfase es mas
densa que la observada con AN y presenta los cristales pequefios de CH; CSH y gran cantidad de
cristales de sulfoaluminatos.

Los cristales de CH son pequefios y tienen una forma irregular (A), Imagen 9.11. En la Imagen 9.12 se
muestra el CSH.
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Ca

Imagen 9.11: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4: cristal de CH

Si

Imagen 9.12: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4 CSH

Se observa la presencia de los cristales de sulfoaluminatos con formas predominantemente aciculares,
Imagen 9.13.

Fe Fe

Imagen 9.13: Cristales de sulfoaluminatos aciculares
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La microestructura en la zona de fondo de los poros esta formada principalmente por los cristales de
sulfoaluminatos (A) y CSH (B), Imagen 9.14.

Imagen 9.14: Microestructura formada dentro de un poro en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4:
cristales de sulfoaluminatos (A) y CSH (B)

-Microestructura de la interfase AHsat-pasta de cemento de 7 dias de hidratacién con relacién a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el arido es heterogenia, y presenta
poros de forma irregular de diametro entre 50 umy 250 um, no profundos, Imagen 9.15.

Imagen 9.15: Vista general de superficie de la interfase AHsat - pasta de cemento a/c=0.4

Sin tener en cuenta la macroporosidad la microestructura formada es mas densa, en comporacion con la
microestructura de AN , y esta formada por capas de diferentes cristales, con el predominio de CSH y
sulfoaluminatos, Imagen 9.16. Los cristales de CH identificados son pequefios e irregulares (A).
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Ca

Imagen 9.16: Microestructura formada en la interfase AHsat - pasta de cemento a/c=0.4; cristal de CH

La microestructura de la zona de fondo de los poros esta formada principalmente por los cristales de
sulfoaluminatos (B) y CSH (A), Imagen 9.17.

Imagen 9.17: Microestructura formada dentro de un poro: CSH (A) y sulfoaluminatos (B)
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-Microestructura de la interfase AHea - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido es heterogenia, y presenta
poros de forma irregular, no profundos, de diferentes tamarios, de diametro entre 50 pm y 150 um. La
forma de los poros sugiere un movimiento de aguas que penetran y ensanchan los poros de la pasta,
Imagen 9.18.

Imagen 9.18: Vista general de superficie de la interfase AHea - pasta de cemento a/c=0.4

Obviando la macroporosidad la microestructura de la zona al lado de los poros es densa y esta formada
por unas capas de diferentes cristales. Generalmente estd formada por CSH y cristales de
sulfoaluminatos.

10 pm
CCiT-UB

Imagen 9.19: Microestructura formada en la interfase AHea - pasta de cemento a/c=0.4 al lado de un
poro

La microestructura formada en la zona de fondo de los poros presenta una gran cantidad de cristales de
sulfoaluminatos y CSH, Imagen 9.20.
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Imagen 9.20: Microestructura formada en la interfase AHea - pasta de cemento a/c=0.4 dentro de un por

-Microestructura de la interfase AC - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, Imagen 9.21a, es
heterogénea, y presenta poros de diferentes tamafios y profundidad. Obviando la macroporosidad la
microestructura formada es mas densa en comparacion con AN y esta formada por gran cantidad de
CSH (B), pequerios cristales de sulfoaluminatos (C) y los cristales de CH (A), Imagen 9.21b.

a) b)
Imagen 9.21: a) Vista general de la interfase AC - pasta de cemento a/c=0.4; b) Microestructura
formada

Los cristales de CH son mayores que los observados con AH y tienen una forma de laminas delgadas; sin
embargo no estan tan bien formados como en el caso de AN. Eso se atribuye a mayor absorcién de AC,
debido que cuando méas agua absorbe menos espacio disponible hay para crecimiento de los cristales de
CH.
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9.2.1.2 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacién con relacion a/c=0.5
-Microestructura de la interfase AN- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.5

La superficie de la pasta de cemento que se formé en el contacto con el arido, es homogénea, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 10 um y 150 um), Imagen 9.22a.

Con el aumento de relacion a/c de 0.4 a 0.5 se observa un aumento de la cantidad de poros en la interfase.
Se observa también una menor compacidad de la pasta si la comparamos con la observada en la muestra
AN 0.4. Los cristales observados son los mismos ya comentados en el caso de AN 0.4. Predominan los
cristales de CSH; los cristales de CH (A) son grandes y bien formados y hay pocos cristales aciculares de
sulfoaluminatos, Imagen 9.22b.

a) b)
Imagen 9.22: a) Vista general de la interfase arido AN- pasta de cemento a/c=0.5 b) Microestructura
formada

En la Imagen 9.23 podemos observar los cristales de CH bien formados en forma de laminas de espesor
aproximadamente de 2 pm.

Imagen 9.23: Cristales de CH

123



Resultados y discusion

-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.5

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el &rido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 20 um y 250 um), Imagen 9.24a.

Se observa un aumento de la cantidad de poros en la interfase y también una menor compacidad de la
pasta con el aumento de relacion a/c de 0.4 a 0.5. La microestructura formada consiste en CSH, cristales
aciculares de sulfoaluminatos y CH, Imagen 9.24b.

a) b)
Imagen 9.24: a) Vista general de la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.5; b) Microestructura
formada

Los cristales de sulfoaluminatos, que podemos observar en la Imagen 9.25, se encuentran en forma de
agujas grandes y bien formadas.

Imagen 9.25: Cristales de sulfoaluminatos

En la Imagen 9.26 podemos observar un cristal grande de CH, que no es tipico en esta muestra.
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Ca

Imagen 9.26: Cristal de CH (A)

-Microestructura de la interfase AHsat- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.5

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (didmetro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.27a. La microestructura
formada es menos densa en comparacion con AHsat 0.4; y consiste en CSH (A), gran cantidad de
cristales de sulfoaluminatos (B) y pequerios cristales de CH, Imagen 9.27b.

a)
Imagen 9.27: a) Vista general de la interfase AHsat - pasta de cemento a/c=0.5; b) Microestructura
formada

Los cristales de sulfoaluminatos, Imagen 9.28, se encuentran en forma de agujas grandes y bien formadas.
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Imagen 9.28: Cristales de sulfoaluminatos

En la Imagen 9.29 se observa cristales de CH mal formadas.

Imagen 9.29: Cristales de CH (A)

-Microestructura de la interfase AHea - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacién a/c=0.5

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.30a. En la Imagen 9.30b se
presenta la cristalizacién formada, donde predominan los cristales de sulfoaluminatos y CSH. Los
cristales de CH observados en esta muestra son pequefios y mal formados.
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Imagen 9.30: a) Vista general superficie de la interfase AHea-pasta de cemento a/c=0.5; b)
Microestructura formada

Enla Imagen 9.31 se presenta los cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas bien formadas. Y en
la Imagen 9.32 se muestra los cristales de CH (A) que tienen una forma irregular y mal formada.
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Imagn 9.32: Crital de CH (A) .
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-Microestructura de la interfase AC - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.5

La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (didmetro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.33a. En comparacion con la
muestra de AC 0.4 la microestructura formada es menos densa y presenta méas cantidad de poros.

En la Imagen 9.33b se presenta la cristalizacion formada, que consiste en CSH, pequefios cristales de
sulfoaluminatos y los cristales de CH.

Igual que la muestra ACO0.4, los cristales de CH identificados no presentan la forma regular de hexagonos
bien formados, Imagen 9.34.

a) b)
Imagen 9.33:a) Vista general de la interfase AC - pasta de cemento a/c=0.5 b) Microestructura formada

im in . “n ™™ o

Imagen 9.34: Microestructura formada en la interfase AC - pasta de cemento a/c=0.5: cristal de CH (A);
CSH (B), cristales de sulfoaluminatos (C)
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9.2.1.3 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6
-Microestructura de la interfase AN- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el &rido, es homogénea, y presenta
poros pequefos de diferentes tamafios, Imagen 9.35a. En comparacion con muestra AN 0.4 la pasta es

menos compacta.

Los cristales formados son iguales que en la muestra AN 0.4. Se observo la formacion de cristales de CH
bien formados, CSH y cristales aciculares cortos de sulfoaluminatos, Imagen 9.35b.

a) b)
Imagen 9.35: a) Vista general de la superficie de la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.6; b)
Microestructura formada: CH (A); CSH (B); cristales de sulfoaluminatos (C)

En la Imagen 9.36 se puede observar CSH (B) vy los cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas.

Imagen 9.36: Microestructura formada en la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.6: CSH (B); cristales
de sulfoaluminatos
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-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formé en el contacto con el arido, es heterogenia, y
presenta poros de diferentes tamafios (diametro entre 20 pm y 250 um), Imagen 9.37a.

En comparacion con AH 0.5 y AH 0.4 se observa la pasta mas porosa y menos compacta. Ademas se
observéd que el aumento de la relacién a/c de 0.4 a 0.6 permite la formacion de cristales de CH bien
formados, pero sigue predominando CSH vy cristales de sulfoaluminatos, Imagen 9.37b.

Imagen 9.37: a) Vista general superficie de la interfase AH-pasta de cemento a/c=0.6; b)
Microestructura formada: CSH; sulfoaluminatos; CH (A)

En la Imagen 9.38 se puede observar cristal de CH bien formado (A) y también los cristales grandes
aciculares de sulfoaluminatos (B).

Imagen 9.38: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); cristales
de sulfoaluminatos (B)
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-Microestructura de la interfase AHsat - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion
alc=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (didmetro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.39.

Imagen 9.39: a) Vista general de la superficie de la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.6; b)
Microestructura formada

En comparacion con AHsat 0.5 y AHsat 0.4 se observa la pasta mas porosa y menos compacta. Se
observo que como en las muestras con la relacion a/c mas bajas sigue predominando CSH vy cristales
aciculares de sulfoaluminatos. Los cristales de CH son mas grandes, pero siguen teniendo forma
irregular, Imagen 9.40

Ca

Imagen 9.40: Microestructura formada en la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); CSH
(B); cristales aciculares de sulfoaluminatos (C)
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-Microestructura de la interfase AHea - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6

Se observd que en la microestructura formada sigue predominando CSH y cristales de sulfoaluminatos.
Los cristales de CH son pequefios y tienen forma irregular, Imagen 9.41. El hecho de tener exceso de
agua en la superficie del arido determina que la pasta de la interfase sea todavia mas porosa y menos
densa que la observada en la interfase generada con la misma relacion a/c y el arido con humedad natural
(seco al aire).

Imagen 9.41: Microestructura formada en la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.6

-Microestructura de la interfase AC - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 30 um y 250 um), Imagen 9.42a. En comparacion con AC
0.4 se observa la pasta mas porosa y menos compacta. Se observo que en la microestructura formada
predominan CSH; cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas pequefias, cristales de CH, Imagen
9.42b.

a)
Imagen 9.42: a) Vista general la superficie de la interfase AC- pasta de cemento a/c=0.6; b)
Microestructura formada: CSH (B); cristales aciculares de sulfoaluminatos (C)
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Igual que en las muestras con relaciones a/c méas bajas los cristales de CH son grandes pero tienen una
forma irregular, Imagen 9.43.

Imagen 9.43: Microestructura formada en la interfase AC- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); CSH (B)

9.2.2 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3
y 0.7%m. del aditivo superplastificante

Se realiz6 el estudio de la interfase de las muestras AH, AHsat, AHea, AN y AC con relacion a/c=0.3 con
aditivo superplastificante (0.7%m,) de 7 dias de hidratacion.

Se observo que la pasta era mas densa que la de la relacion 0.4, y presentaba fisuras de retraccion.

Se observo la formacion de los mismos cristales; aunque los cristales de sulfoaluminatos identificados son
mas pequefios y mal formados, debido a la baja relacion a/c y la absorcion de agua por el arido. Los
cristales de portlandita identificados no presentan una forma regular, bien formada.

-Microestructura de la interfase AN- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3

La superficie de la pasta de cemento que se formé en el contacto con el arido, es homogénea, presenta
una cantidad de poros de tamafios pequefios. La pasta es mas densa que en la muestra correspondiente de

relacion a/c=0.4, Imagen 9.44 a.

En la microestructura formada predominan CSH en formacion densa; grandes cristales de CH,
mayoritariamente de forma irregular, Imagen 9.44b.
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a)
Imagen 9.44:a) Vista general dela superficie de la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.3; b) Vista
general de la microestructura formada

En la Imagen 9.45 se muestra un cristal de CH grande en forma de lamina (A); CSH (B) y cristales
aciculares de sulfoaluminatos (C).

Ca

Imagen 9.45: Microestructura formada en la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.3: cristal de CH (A);
CSH (B); cristales de sulfoaluminatos (C)

-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferente tamafio (diametro entre 20 um y 250 um), Imagen 9.44a.

Obviando la macroporosidad la pasta formada es muy densa y presenta fisuras de retraccion, Imagen
9.46b.
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a) b)
Imagen 9.46:a) Vista general de la superficie de la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.3; b) Fisura de

retraccion

La microestructura formada consiste en CSH; cristales de CH pequefios y cristales de sulfoaluminatos
notablemente mas pequefios, mal formados, que estan presentes mayoristamente por los poros, Imagen

9.47.

Imagen 9.47: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.3 al lado de un poro:
CH (A); CSH (B); cristales de sulfoaluminatos (C)

En la Imagen 9.48 se presenta un cristal de CH grande y cristales de sulfoaluminatos pequefios, y mal
formados en la pasta.
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L e Ca
|
_Ca

Imagen 9.48: Microestructura formada: CH (A); CSH (B); cristales de sulfoaluminatos

-Microestructura de la interfase AHsat- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (didmetro entre 20 um y 250 pm), Imagen 9.49a. Sin tener en cuenta la
macroporosidad la pasta formada es muy densa y presenta fisuras de retraccion, Imagen 9.49b.

a) b)
Imagen 9.49: a) Vista general de la superficie de la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.3; b) fisura
de retraccion

La microestructura formada consiste en CSH denso; cristales de CH grandes y de forma irregular y
cristales de sulfoaluminatos pequefios, mal formados, que estan presentes tanto en la pasta como en los
poros, Imagen 9.50.
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Imagen 9.50: Microestructura formada en la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.3: CSH (B);
cristales de sulfoaluminatos (C)

En la Imagen 9.51 se presentan los cristales de CH de diferentes tamarfios, y con forma irregular.

Ca
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Imagen 9.51: Cristales de CH (A)

-Microestructura de la interfase AHea- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3
La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, presenta

una cantidad de poros de diferentes tamafios (didmetro entre 20 um y 100 um), Imagen 9.52a. Obviando
la macroporos la pasta formada es muy densa y presenta fisuras de retraccion, Imagen 9.52b.

137



Resultados y discusion

a) b)
Imagen 9.52: a) Vista general de la superficie de la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.3; b) Fisura
de retraccion

La microestructura formada consiste en CSH denso; cristales de CH pequefios y mal formados. Los
cristales de sulfoaluminatos son pequefios, y mal formadas, que estan presentes tanto en la pasta como en
los poros, Imagen 9.53.

Imagen 9.53: Microestructura formada en la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.3: CH (A); CSH;
cristales de sulfoaluminatos (C)

-Microestructura de la interfase AC - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.3

La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (didmetro entre 30 um y 250 um),Imagen 9.54 a. Sin tener en cuenta los
macroporos la pasta formada es muy densa y presenta fisuras de retraccion, Imagen 9.54b.

Al igual que los casos anteriores la microestructura formada consiste en CSH denso; cristales de CH
grandes y en forma irregular; y los cristales de sulfoaluminatos pequefios y mal formados, Imagen 9.55.
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a) b)

Imagen 9.54: a) Vista general de la superficie de la interfase AC- pasta de cemento a/c=0.3; b) Fisura de
retraccion

Imagen 9.55: Microestructura formada en la interfase AC- pasta de cemento a/c=0.3: CH (A); CSH (B);
cristales de sulfoaluminatos (C)
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9.2.3 Estudio de la interfase de las muestras de 7 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4
y 0.15%m. del aditivo inclusor de aire

Se realizd el estudio de la interfase de las muestras AH, AN y AC con relacion a/c=0.4 con aditivo
inclusor de aire (0.15%m,) de 7 dias de hidratacién. Se observo la formacién de la misma microestructura

en la ITZ que en el caso de las muestras sin aditivo.

-Microestructura de la interfase AN- pasta de cemento de 7 dias de hidratacion

La superficie de la pasta de cemento que se form6 en el contacto con el arido, es relativamente
homogeneia, y presenta poros de tamafios pequefios, Imagen 9.56.

Imagen 9.56: Vista general del superficie de la interfase arido AN- pasta de cemento a/c=0.4 con aditivo
inclusor de aire

La microestructura que se formd, es una microestructura tipica que esta formada por CSH; pocos
cristales de aciculares de sulfoaluminatos y por cristales grandes de CH, Imagen 9.57.

det HV

N
ETD110.2 mm 20.00

Imagen 9.57: Vista general de la microestructura formada en la interfase AN- pasta de cemento
a/c=0.4 con aditivo inclusor de aire
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En la Imagen 9.58 se presenta los cristales identificados : cristales de CH (A) bien formados, CSH (B),
cristales pequefios de sulfoaluminatos (C).

Imagen 9.58: Microestructura formada en la interfase AN- pasta de cemento a/c=0.4 con aditivo
inclusor de aire; cristales de CH (A); CSH (B); sulfoaluminatos (C)

-Microestructura de la interfase AH - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenea, y presenta
poros de diferentes tamafios, Imagen 9.59.

Se observa la misma microestructura que en el caso de muestra AH0.4 sin aditivo. En la microestructura
formada se identifica cristales pequefios de CH; CSH y gran cantidad de cristales aciculares de
sulfoaluminatos.

Imagen 9.59: Vista general de la superficie de interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4 con aditivo
inclusor de aire
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Los cristales de CH identificados son pequefios y tienen una forma irregular (A), Imagen 9.60.

Imagen 9.60: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4 con aditivo
inclusor de aire; cristales de CH (A); CSH (B).

Se observo que los cristales de sulfoaluminatos se forman a la base del CSH, Imagen 9.61.

Imagen 9.61: CSH y cristales de sulfoaluminatos

En la microestructura formada se identifico los cristales aciculares de sulfoaluminatos y sulfoaluminatos
en forma de placas, Imagen 9.62
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Imagen 9.62: Cristales de sulfoaluminatos

-Microestructura de la interfase AC - pasta de cemento de 7 dias de hidratacion

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido; Imagen 9.63, es
heterogénea, y presenta poros de diferentes tamafios y profundidad.

Obviando la macroporosidad la microestructura formada es mas densa en comparacion con AN y esta
formada por CSH (B), pequefios cristales de sulfoaluminatos (C), y por los cristales de CH (A).

a) b
Imagen 9.63: a) Vista general de la interfase AC - pasta de cemento a/c=0.4 con aditivo inclusor de aire;
b) Microestructura formada

143



Resultados y discusion

Los cristales de CH son mayores que los observados con AH. Los cristales de sulfoaluminatos
identificados se encuentran en forma de agujas, Imagen 9.64.

Imagen 9.64: Cristales de CH (A); CSH (B); sulfoaluminatos (C)

9.2.4 Estudio de la interfase de las muestras de 28 dias de hidratacion

Se realizd el estudio microscopico de la interfase de las muestras AH, AHsat, AHea de 28 dias de
hidrtacion con relaciones a/c=0.4 y 0.6, para comprobar la evolucion de la microestructura con la edad.

Se observo que la pasta de 28 dias de hidratacion es mas compacta que en la edad de 7 dias.
Los cristales formados son los mismos identificados en la edad de hidratacion de 7 dias. Los cristales de
CH estan mas grandes, en algunos casos bien formados. En todos casos el volumen de cristales

aciculares de sulfoaluminatos es menor que en las muestras de 7 dias. Los cristales aciculares de
sulfoaluminatos estan presentes no so6lo en los poros, sino también en la superficie de las muestras.

9.2.4.1 Estudio de la interfase de las muestras de 28 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4
-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacion a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formé en el contacto con el arido, es heterogénea, y
presenta poros de diferentes tamafios (didmetro entre 25 um y 250 um),Imagen 9.65.
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Imagen 9.65: La vista general de la superficie de la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4

En la Imagen 9.66a se presenta la formacion de los cristales al lado de un poro vy, en la Imagen 9.66b
dentro de un poro. Se identifica gran volumen de CSH, cristales aciculares de sulfoaluminatos estan
presentes tanto en los poros como en la superficie.

Imagen 9.66:a) Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4

En la Imagen 9.67 se presenta una vista general de la microestructura densa, donde se puede observar los
cristales de CH relativamente bien formados (A), CSH (B) y cristales de sulfoaluminatos con dos
habitos diferentes en forma de agujas y en forma de placas.
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Imagen 9.67: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.4: CH (A); CSH (B),
cristales aciculares de sulfoaluminatos (C)

-Microestructura de la interfase AHsat-pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacion
alc=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el &rido es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios. Se observa una cristalizacion densa, con grandes cristales de CH bien
formados (A), el CSH (B) y pequerios cristales aciculares de sulfoaluminatos, Imagen 9.68.

Imagen 9.68: Vista general de la superficie de la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.4

En la Imagen 9.69a se presenta la formacion de los cristales al lado de un poro y, en la
Imagen 9.69b dentro de un poro. Aunque en términos generales es visible la reduccion de los cristales
aciculares de sulfoaluminatos; en comparacion con muestra de 7 dias, a 28 dias se observa su presencia
en cantidad importante.
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a) b)
Imagen 9.69: a) Microestructura formada al lado de un poro; b) Microestructura formada dentro de un
poro

En la Imagen 9.70 se presenta un cristal de CH (A) grande en forma de lamina y cristales de
sulfoaluminatos (C) en forma de agujas.

1 Ca

Imagen 9.70: Microestructura formada en la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.4: cristal de CH
(A); cristales de sulfoaluminatos (C)

-Microestructura de la interfase AHea-pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacién a/c=0.4

La superficie de la pasta de cemento que se form6 en el contacto con el arido es heterogenia, y presenta
poros de forma irregular. La microestructura formada es mas densa en comparacién con la misma
muestra de 7 dias de hidratacion,

Imagen 9.71.
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Imagen 9.71: Vista general de la superficie dela interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.4

En la Imagen 9.72a se presenta la cristalizacion formada, que consiste en CSH, cristales de CH que son
mas grandes y presentan relativamente forma regular, en comparacion con la misma muestra de 7 dias de
hidratacién. También se observa la presencia de cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas, pero en
una cantidad menor y también se puede observar cristales de sulfoaluminatos en forma de placas.

HV det
20.00 kVIETD

Imagen 9.72: Microestructura formada en la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.4 a) cristales de
CH (A); CSH (B); cristales de sulfoaluminatos (C)

9.2.4.2 Estudio de la interfase de las muestras de 28 dias de hidratacién con relacion a/c=0.6
-Microestructura de la interfase AH- pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacion a/c=0.6
La superficie de la pasta de cemento que se formo en el contacto con el arido, es heterogénea, y presenta

poros de diferentes tamafios (didmetro entre 25 um y 250 pum),Imagen 9.73. Sin tener en cuenta la
macroporosidad la pasta de cemento es mas densa que la correspondiente formada a los 7 dias.
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Imagen 9.73: Vista general de la superficie de la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.6

En la Imagen 9.74 se muestra la cristalizacion formada, que consiste en CSH, cristales de CH (A),
cristales aciculares de sulfoaluminatos.

Es notable la reduccién del volumen de cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas, aunque sigue
presente, en cantidades importantes principalmente en los huecos.

Los cristales de CH identificados tienen un tamafio mayor en comparacion con la misma muestra de 7
dias de hidratacion. Se identificé también la presencia de sulfoaluminatos en forma de placas.
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Imagen 9.74: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); cristales
de sulfoaluminatos en forma de agujas (C); cristales de sulfoaluminatos en forma de placas (D)

En la Imagen 9.75 se presenta los cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas (C) formados en el
borde de un poro; que siguen siendo grandes.
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Imagen 9.75: Cristales de sulfoaluminatos

En la Imagen 9.76 se muestra los cristales de CH grandes, unos de cuales tienen la forma regular.
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Imagen 9.76: Cristales de CH

-Microestructura de la interfase AHsat-pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacion
alc=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formé en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios (diametro entre 50 um y 250 um). Obviando la macroporosidad la
cristalizacion formada es mas densa en comparacion con la misma muestra de 7 dias de hidratacion,
Imagen 9.77.

La microestructura formada consiste en CSH, cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas y en forma
de placas; cristales de CH.
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Imagen 9.77: Vista general de la superficie de la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.6

En la Imagen 9.78 se muestran los cristales identificados: los cristales de CH son mas grandes que los
correspondientes a 7 dias de hidratacion, el CSHy los cristales aciculares de sulfoaluminatos, que siguen
presentes en la pasta, pero su volumen es notablemente menor, y también se identifica la formacion de
sulfoaluminatos en forma de placas.

det WD | HV mag
ETD| 8.7 mm [20.00 kV | 2 500 x FA 17B-003

Imagen 9.78: Microestructura formada en la interfase AHsat- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); CSH
(B); cristales aciculares de sulfoaluminatos (C); cristales de sulfoaluminatos en forma de placas (D)

En la Imagen 9.79 se presenta los cristales grandes de sulfoaluminatos en forma de agujas, formados en el
borde de un poro.
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Imagen 9.79: Cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas

-Microestructura de la interfase AHea- pasta de cemento de 28 dias de hidratacion con relacion
a/c=0.6

La superficie de la pasta de cemento que se formd en el contacto con el arido, es heterogenia, y presenta
poros de diferentes tamafios. Obviando la macroporosidad la cristalizacién formada es mas densa en
comparacion con la misma muestra de 7 dias de hidratacion, Imagen 9.80.

La microestructura formada consiste en CSH, cristales de sulfoaluminatos en forma de agujas y en forma
de placas; y cristales de CH.

HV mag f—" 1111
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Imagen 9.80: Vista general de la superficie de la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.6

Se identifica la presencia de cristales mayores de CH, CSH, y la presencia de cristales de sulfoaluminatos
siendo menor la presencia de los de habito acicular y mas notoria la presencia de los de habito de placas,
en comparacion con la correspondiente muestra de 7 dias de hidratacion, la Imagen 9.81.
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Imagen 9.81: Microestructura formada en la interfase AH- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); cristales
de sulfoaluminatos aciculares (C); en forma de placas (D)

En la Imagen 9.82 se muestra cristal de CH (A) grande y bien formado, CSH, y cristales de
sulfoaluminatos en forma de agujas.
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Imagen 9.82: Microestructura formada en la interfase AHea- pasta de cemento a/c=0.6: CH (A); CSH
(B); cristales de sulfoaluminatos (C)
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Capitulo 10

CONCLUSIONES

10.1 Conclusiones Particulares

En el presente trabajo se aplicaron diferentes métodos (microdureza Vickers, microscopia SEM y
nanoindentacion) para el estudio de la microestructura y propiedades micro mecéanicas de pastas de
cemento sin y con aditivos y también pastas de cemento sin y con inclusion de aridos. A continuacion se
presenta las conclusiones particulares basadas en los resultados obtenidos.

Metodologia experimental

e EIl ensayo de microdureza Vickers se puede aplicar sin limitaciones para caracterizacion de
propiedades micro mecanicas de pastas de cemento y morteros.

e Debido que el ensayo es local (puntual) existe la influencia de la microestructura formada (por
ejemplo la porosidad) en los valores de microdureza Vickers.

e La principal dificultad del método consiste en la preparacion de las muestras de tamafio pequefio
y preparacion de la superficie adecuada para realizacion de medidas.

e Con el equipo de microdureza Vickers utilizado en este trabajo la carga minima que permite la
identificacion visual de las dimensiones de la marca es 50g. Para la caracterizacion de la ITZ las
cargas tienen que ser inferior a 10g y por tanto la interpretacién de los resultados es dificil.

e El ensayo de nanoindentacion permite realizar el analisis cuantitativo y cualitativo de la
microestructura formada tanto en la matriz de pasta de cemento, como en la interfase.

e Los datos de carga-desplazamiento pueden ser utilizados para determinar las propiedades
mecanicas sin tener la imagen de la marca de indentacion. Esto facilita la medida de las
propiedades mecanicas a escalas muy pequefias, sin necesidad de recurrir a equipos sofisticados
de captura de imagen.

e En la aplicacion para el estudio de las muestras de pasta de cemento tiene unos inconvenientes
tales como preparacion de superficie, que en cada caso particular se obtiene experimentalmente,
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es decir no existe un procedimiento comun para preparacion de cualquier tipo de muestras. Por
otro lado las pastas de cemento, los morteros y el hormigén son unos materiales porosos, con un
diametro de poros hasta 1 mm, que afecta mucho a la realizacién de medidas y requiere una
eleccion correcta de la profundidad méxima de aplicacion de indentador. También hay que anotar
que la nanoindentacion es un método de analisis local, por eso para realizacion de un analisis
estadistico hay que realizar gran cantidad de indentaciones para obtener unos resultados fiables.

¢ Aplicando la nanoindentacion se puede distinguir los diferentes cristales formadas en la matriz de
la pasta de cemento y asi confirmar la microestructura observada mediante el SEM.

o No se puede distinguir los cristales de etringita, asi que su modulo de elasticidad esta en el mismo
rango que el médulo de CSH.

Estudio de propiedades fisicas y mecanicas de pastas y morteros con y sin aditivos.

e Con el aumento del porcentaje de inclusor de aire, en las pastas de cemento y en los morteros
analizados (relacion a/c=0.4 y a/c=0.5) la densidad aparente disminuye, debido a la formacion
de una microestructura menos densa y mas porosa. Los valores de absorcion y porosidad abierta
de muestras con y sin aditivo alcanzan valores parecidos, debido a que el aditivo genera porosidad
cerrada. El porcentaje de aire aumenta con aumento de relacion de a/c, y con el aumento del
contenido de aditivo.

e Para los parametros estudiados, el contenido de aire ocluido en pastas y morteros varia con la
relacion agua/cemento y con el porcentaje de aditivo. Para mayor a/c y mayor porcentaje de
aditivo aumenta el contenido de aire ocluido.

e Existe una correlacion polinomial de orden 2 entre el contenido de aire ocluido en la pasta y el
mortero correspondiente (misma a/c y misma dosificacion de aditivo).

e La resistencia a 28 dias de los morteros con inclusor de aire es inversamente proporcional al
porcentaje de aire ocluido.

e Con el aumento del porcentaje de superplastificante la densidad aparente, porosidad abierta,
absorcién se mantienen practicamente constante, tanto en las muestras de pasta de cemento, como
en las muestras de mortero.

e La resistencia a compresion de los morteros con aditivo superplastificante depende solo de a/c y
de la edad de hidratacién. Para los parédmetros estudiados la resistencia no depende del
porcentaje de superplastificante.
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Estudio de la microdureza Vickers de pastas y morteros

e Existe una influencia del porcentaje del aditivo inclusor de aire afiadido tanto a las propiedades
fisicas y mecanicas, como micro mecanicas de pastas de cemento y de mortero, debido a la
microestructura que se forma.

e La microdureza Vickers en las pastas de cemento y en los morteros disminuye con el aumento de
relacion a/c, debido a que con el aumento de la relacion a/c la pasta es menos densa y mas porosa,
y aumenta con la edad de hidratacion, debido a que el grado de hidratacién aumenta y la
densidad de pasta aumenta también.

e Los valores de microdureza Vickers obtenidos para diferentes porcentajes de inclusor de aire en
las muestras de pastas de cemento son parecidos entre si, pero existe una diferencia entre valores
de microdureza Vickers de muestras con y sin aditivo. Se observd que con el aumento del
porcentaje de inclusor de aire la microdureza de la pasta de cemento disminuye, debido a la
formacion de una microestructura mas porosa.

e No existe correlacion entre la microdureza Vickers de pasta con aditivo inclusor de aire y la
resistencia mecanica de morteros con el mismo aditivo.

e Con el aumento del porcentaje de inclusor de aire en los morteros la microdureza disminuye. La
misma tendencia sigue la resistencia a compresion.

e No existe una influencia significativa del porcentaje de superplastificante en las propiedades
fisicas, mecénicas y micro mecanicas de pastas de cemento y de mortero endurecido.

e Para los parametros estudiados existe una correlacion entre la microdureza Vickers de los
morteros con y sin aditivos (inclusor de aire y superplastificante) y la resistencia a compresion de
los mismos.

Estudio de la microdureza Vickers de pastas con inclusion de aridos
e La microdureza Vickers, tanto en la matriz de la pasta como en la ITZ, aumenta con la edad de

hidratacion y el punto de inflexién (la interfase) esta a una distancia entre 0.1mm y 0.2 mm del
arido.

e El valor de la microdureza Vickers en la ITZ (0-200um desde la superficie del &rido) es menor que
en el resto de la matriz de la pasta en las todos muestras analizadas.
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Conclusiones

La microdureza Vickers en las pastas de cemento con inclusion de aridos varia dependiendo de la
edad de hidratacion, de la relacion a/c, de la naturaleza de los aridos y de las condiciones de
humedad del mismo.

La diferencia entre la microdureza de la pasta y la de la ITZ se hace més notable a medida que
aumenta la edad de hidratacion.

La microdureza de la ITZ apenas difiere entre el arido natural y el ceramico para a/c=0.3. La
microdureza de la ITZ del arido AH siempre es superior a las de los otros dos aridos.

Para a/c=0.4 es notable la diferencia de la microdureza entre diferentes muestras en las edades
tempranas de hidratacion (3 y 7 dias). La microdureza Vickers de las muestras AC esta por debajo
de la microdureza de las muestras AN y la microdureza de las muestras AH es superior a la de las
muestras AN. A los 28 dias de hidratacion la diferencia entre valores de microdureza se reduce
significativamente.

Para a/c=0.5y a/c=0.6 apenas se nota diferencia en la influencia que ejercen los distintos tipos de
arido sobre la microdureza de la 1TZ aungue en los casos en que se observan diferencias se
mantiene la tendencia descrita anteriormente, es decir la microdureza de la ITZ de las muestras
AC<AN<AH

En todas las muestras estudiadas la microdureza Vickers sigue la tendencia AC < AN < AH. En
ningun caso el valor de la microdureza en la ITZ del AH es inferior a de la ITZ del AN o AC

No se nota diferencia entre el &rido reciclado de hormigdn seco y el arido reciclado de hormigon
saturado en su efecto sobre la microdureza de la ITZ a cualquier edad y relacion a/c. El arido
reciclado de hormigdn con exceso de agua en la superficie provoca un descenso de la microdureza
Vickers de la ITZ, aln que no es perceptible para a/c=0.3 a 3 dias de hidratacion. La longitud de
la pasta afectada por el exceso de agua alcanza valores entre 1,5mm y 1,8mm medida desde el
arido.

Estudio de la ITZ de pasta — arido por nanoindentacion

ITZ pasta — arido natural (AN)

Considerando los mapas de distribucion de E se aprecia que la ITZ en cuanto a su médulo de elasticidad
va disminuyendo a medida que aumenta la relacion a/c, fendmeno que se percibe claramente para
muestra con a/c=0.5

Este ensayo no permite medir con gran precision el ancho de la ITZ. A pesar de ello, se registra un
aumento del ancho de la ITZ a medida que aumenta la relacién agua/cemento. En los casos estudiados (de
a/c=0.3 a a/c=0,5) la longitud de la ITZ varia de 50 a 100um.
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Los resultados obtenidos en las muestras con arido natural y diferentes relaciones agua/cemento coinciden
con la mayoria de los que figuran en la bibliografia expuesta en el apartado 3.1.3.

El modulo eléstico de AN es mas alto que del matriz de la pasta

Comparando los resultados de la pasta de cemento alejada del arido se observa que el mddulo de
elasticidad disminuye con el aumento de a/c (Eqs> Eq4+> Eqs). La porosidad se incrementa con el aumento
de a/c.

ITZ pasta — arido ceramico (AC)

En los casos analizados es dificil distinguir el &rido de la pasta de cemento debido al bajo médulo de
elasticidad del arido ceramico.

El médulo de elasticidad de la pasta con relacion a/c=0.4 es mayor que el de la pasta con a/c=0.5,
siguiendo la tendencia observada en el estudio de pasta en contacto con arido natural.

En el caso de la muestra con relacién a/c=0.3 la ITZ podria haber sido afectada por la elevada absorcion
del &rido. No es posible dar el valor de longitud de la ITZ puesto que el mddulo de la pasta es bajo y esta
es muy porosa.

ITZ pasta — arido reciclado de hormigon (AH)

En las muestras AH, debido a la existencia de dos fases en el arido (arido natural y pasta antigua) en
algunos casos es dificil establecer una diferencia entre la pasta antigua y la pasta nueva. La identificacion
y caracterizacion de la ITZ se hace muy dificil.

En los casos que fue posible una identificacion de la ITZ, se observa que el modulo elastico de la pasta es
ligeramente inferior al de las muestras correspondientes con arido cerdmico y natural. Esto podria ser
debido a la formacién de una cantidad mayor de etringita para este tipo de arido.

El ancho medio de la ITZ en los casos en que puede distinguirse esta entre 50-70um para a/c=0.3 y
a/c=0.4 respectivamente.

Las condiciones de humedad del arido reciclado de hormigon afecta la longitud de la ITZ, y la porosidad
de la pasta. La condicion éptima podria ser el arido seco o saturado superficie seca, dependiendo de la
relacién agua/cemento. En todos los casos estudiados, el exceso de agua en la superficie del arido afecta
negativamente la ITZ y la pasta.

Estudio de la microestructura de las interfases pasta de cemento — arido con microscopio
electronico de barrido (SEM)

e La microestructura formada en las muestras de pastas de cemento con relacion a/c=0.4 y a/c=0.3
es la habitual.
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Conclusiones

e Existe una influencia de la naturaleza y de las propiedades fisicas del arido en la formacion de la
ITZ

e La microestructura formada en la interfase con el arido AN, para todas las a/c, es la tipica con
grandes cristales de CH, gel de CSH vy cristales de sulfoaluminatos. Es la descrita en los textos
generales de hormigon.

e En el caso de arido AC no existe una influencia significativa de la relacién a/c en la formacion de
la microestructura de la interfase, debido a que el propio AC es muy poroso y la absorcion del
arido afecta la formacion de microestructura.

e En el caso del arido AH el aumento de la relacién a/c permite la formacion de cristales de CH més
grandes. Debido a que el propio AH contiene sulfatos, se forma mayor cantidad de sulfoaluminato
acicular. Asi que los cristales de sulfoaluminatos son los primeros que se forman en la
microestructura y en este caso ocupan un volumen importante del espacio libre. Probablemente el
mayor volumen de cristales de sulfoaluminatos dificulta el crecimiento de los cristales de CH.

e El aumento de la relacion a/c provoca el aumento de la cantidad de poros en la interfase. La
pasta de cemento es menos compacta y menos densa en todos los casos analizados.

e Las condiciones de humedad del arido AH afectan a la formacion de la interfase. En el caso del
arido con exceso de agua (AHea), la forma de los poros sugiere un movimiento de salida de agua
del arido que penetra y ensancha los poros de la pasta. EI hecho de tener exceso de agua en la
superficie del arido determina que la pasta de la interfase sea todavia mas porosa y menos densa
que lo observada en la interfase generada con la misma relacion a/c y el arido seco.

e La macroporosidad observada en las interfases pasta — arido poroso (arido ceramico y &rido
reciclado de hormigén) podria ser explicada por la absorcion de agua de la pasta y
desplazamiento de aire de los poros del arido hacia la pasta, Figura 10.1.

arido ame

¥
g A A AR o

Matriz de la pasta

Figura 10.1: lustracion explicativa del mecanismo de movimiento de agua de la pasta hacia el arido que
provoca el desplazamiento del aire contenido en los poros del arido hacia la pasta.
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Para obtener la relacion a/c=0,3, se usa superplastificante, con lo que se forma una interfase méas
densa, pero con fisuras de retraccion comparada con la pasta de a/c de valores més elevados. Se
forman los mismos cristales, que en el caso de a/c=0.4, aunque los cristales de sulfoaluminatos
son mas pequefios y mal formados, debido a la baja relaciéon a/c y la absorcion de agua por el
propio arido.

Comparando los aridos AH (a/c=0.4) con los aridos naturales AN, se observa la formacion de una
interfase distinta con una cristalizacién diferente, debido a que el propio arido AH es muy poroso.
La microestructura formada en la interfase, obviando la macroporosidad, es mas densa que la
observada con AN y presenta los cristales pequefios de CH, CSH y gran cantidad de cristales
aciculares de sulfoaluminato.

Sin tener en cuenta la macroporosidad, la microestructura formada en la interfase con el arido
AC (a/c=0.4) es méas densa y contiene cristales de CH y aciculares de sulfoaluminato peor
formados. Los cristales de CH son mayores que los observados con AH. Eso se atribuye a la mayor
absorcion de AC, debido a que cuanto mas agua absorbe menos espacio se dispone para el
crecimiento de los cristales de CH.

En la Figura 10.2 se presenta un esquema de la microestructura formada en las muestras de 7 dias
de hidratacion con relacion a/c=0.4, dependiendo del tipo del arido.

O fen

D CH mal formadao

AC < Etringita

CSH

Figura 10.2: Esquema de la microestructura en las interfases

Con el aumento de la relacién a/c de 0.4 a 0.5y 0,6 se forman los mismos cristales ya comentados.
En el caso del arido AN siguen predominando los cristales de CSH, los cristales de CH son
grandes y bien formados y pocos cristales de sulfoaluminato. En el caso arido AH sigue presente
el CSH, se observa una gran cantidad de cristales de sulfoaluminatos y los cristales de CH son
algo mayores, pero siguen teniendo forma irregular. En el caso del arido AC sigue predominando
el CSH, pequefios cristales de sulfoaluminatos vy cristales de CH, que no presentan la forma
regular de hexagonos bien formados.

La microestructura de la interfase evoluciona con la edad de hidratacion.

La pasta de 28 dias de hidratacion es mas compacta que la de edad de 7 dias.
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Los cristales formados son los mismos que en la edad de hidratacién de 7 dias y ademas se reduce
la presencia de cristales aciculares de sulfoaluminato y aumenta a de la estructura en placas.

Los cristales de CH son més grandes y en algunos casos bien formados.

En todos los casos el volumen de cristales aciculares de sulfoaluminato es menor que en las
muestras de 7 dias. Se siguen observando cristales aciculares de sulfoaluminato no sélo en los
poros, sino también en la superficie de las muestras.

Estudio de la microestructura de la interfases arido - pasta con aditivo superplastificante con
microscopio electrénico de barrido (SEM)

10.2

Se forma la matriz de pasta de cemento mas densa, menos porosa, con presencia de fisuras de
retraccidn en comparacion con la pasta con relacion a/c=0.4.

Independientemente de la naturaleza del arido (AN, AH y AC) la microestructura de la interfase
arido — pasta a/c=0.3 es méas densa y los cristales aciculares de sulfoaluminato y CH estan mal
formados.

En el caso de AH, con independencia del grado de saturacion (AH, AHsat y AHea) la
microestructura formada es la misma que en los casos anteriores (a/c=0.4 y a/c=0.5 y a/c=0.6).

Conclusiones Generales

Ninguno de los métodos presentados se basta por si solo para identificar y caracterizar la ITZ
arido reciclado — pasta.

A pesar de las limitaciones de cada método su utilizacion complementaria ha permitido avanzar
en el conocimiento de las interfases arido reciclado — pasta.

Para los pardmetros estudiados las propiedades fisicas, mecanicas y micromecénicas de los
morteros no cambian con el porcentaje de superplastificante. Dichas propiedades cambian con la
presencia de un aditivo inclusor de aire.

Para los pardmetros estudiados existe una correlacion entre la microdureza Vickers de los
morteros con y sin aditivos (inclusor de aire y superplastificante) y la resistencia a compresion de
los mismos.

La microdureza Vickers, tanto en la matriz de la pasta como en la ITZ, aumenta con la edad de
hidratacion y el punto de inflexion (la interfase) esta a una distancia entre 0.1mm y 0.2 mm del
arido.

El valor de la microdureza Vickers en la ITZ (0-200um desde la superficie del &rido) es menor
que en el resto de la matriz de la pasta en las todos muestras analizadas.
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Conclusiones

La microdureza Vickers en las pastas de cemento con inclusion de aridos varia dependiendo de
la edad de hidratacion, de la relacién a/c, de la naturaleza de los aridos y de las condiciones de
humedad del mismo.

La diferencia entre la microdureza de la pasta y la de la ITZ se hace mas notable a medida que
aumenta la edad de hidratacion.

En todas las muestras estudiadas la microdureza Vickers sigue la tendencia AC < AN < AH. En
ningun caso el valor de la microdureza en la ITZ del AH es inferior ade la ITZ del AN 0 AC

Apenas se nota diferencia entre el arido reciclado de hormigén seco y el arido reciclado de
hormigdn saturado en su efecto sobre la microdureza de la ITZ a cualquier edad y relacion a/c.

El arido reciclado de hormigén con exceso de agua en la superficie en general provoca un
descenso de la microdureza Vickers de la ITZ.

Considerando los mapas de distribucién de E se aprecia que la ITZ en cuanto a su médulo de
elasticidad va disminuyendo a medida que aumenta la relacion a/c.

El ensayo de nanoindentacion no permite medir con gran precision el ancho de la ITZ. A pesar de
ello, se registra un aumento del ancho de la ITZ a medida que aumenta la relacion agua/cemento.
En los casos estudiados (de a/c=0.3 a a/c=0,5) la longitud de la ITZ varia de 50 a 100um.

Los resultados del ensayo de nanoindentacion obtenidos en las muestras con arido natural y
diferentes relaciones agua/cemento coinciden con la mayoria de los que figuran en la bibliografia
expuesta en el apartado 3.1.3.

Comparando los resultados de nanoindentacion de la pasta de cemento alejada del arido se
observa que el modulo de elasticidad disminuye con el aumento de a/c (E0.3> E0.4> EO0.5.).
También se detecta en el ensayo de nanoindentacién el incremento de la porosidad con el
aumento de a/c.

La interaccion del binomio: capacidad de absorcion de agua del arido reciclado y relacion
agua/cemento de la pasta es un factor determinante de la calidad de la microestructura de la ITZ
pasta-arido reciclado.

La condicion de humedad del arido reciclado de hormigon afecta la longitud de la ITZ, y la
porosidad de la pasta. La condicion 6ptima podria ser el arido seco o saturado superficie seca,
dependiendo de la relacién agua/cemento. En todos los casos estudiados, el exceso de agua en la
superficie del arido afecta negativamente la ITZ y la pasta.

En el estudio con microscopio electrénico la microestructura de la ITZ formada con arido calizo
es la habitual y coincide con la que figura en la bibliografia de hormigén.

Comparando la interfase de las muestras AH con la interfase de las AN, se observa por SEM la

formacion de una interfase distinta con una mayor cantidad de cristales aciculares de
sulfoaluminatos. Esta caracteristica se observa con 7 y 28 dias de hidratacion.
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La mayor resistencia mecénica de la 1TZ, determinada en el ensayo de microdureza Vickers,
puede tener su explicacion en el efecto de densificacion favorecido por la abundante presencia de
cristales de sulfoaluminatos.

La macroporosidad observada en las interfases pasta — arido poroso (arido cerdmico y arido
reciclado de hormigén) podria ser explicada por la absorcién de agua de la pasta y
desplazamiento de aire de los poros del arido hacia la pasta.

La formacion de una gran cantidad de etringita en la interfase de las muestras AH determina el
impedimento de crecimiento de grandes cristales de portlandita. Se forman por tanto cristales
menores de portlandita que también contribuyen a una mayor densificacion y resistencia de la
ITZ. Esto fendmeno es muy manifiesto para relaciones agua/cemento inferiores a 0.5. Para
relaciones superiores, aparecen los cristales grandes de portlandita.
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Futuras lineas de investigacion

Capitulo 11

FUTURAS LINEAS DE
INVESTIGACION

Basandose en las conclusiones obtenidas, se propone los siguientes estudios futuros:

e Estudiar la formacion y microestructura de la interfase con otros tipos de aridos reciclados,
escorias, que permitira obtener la informacién mas completa de la influencia de la naturaleza del
propio arido a la formacion de la interfase.

e Estudiar la influencia del tipo de cemento a la formacion de la ITZ.

e Estudiar la influencia de los diferentes factores ambientales a la evolucién de la microestructura
en los hormigones con los aridos reciclados tanto en la matriz de la pasta, como en la interfase
arido — pasta.

e Realizar un modelo numérico de elementos finitos de la microestructura de la matriz de la pasta
de cemento, y de la interfase con la inclusion de los diferentes tipos de aridos como aridos
reciclados, aridos naturales, que permitira prevenir las propiedades de los hormigones basando
en el conocimiento de su microestructura.

e Estudiar la evolucion de la microestructura en la interfase con el tiempo aplicando la
nanoindentacion.

e Estudiar la influencia del tipo de pulido y la profundidad de aplicacién de indentador a los
resultados de nanoindentacion.

e Realizar un modelo numérico de comportamiento de materiales base cemento bajo aplicacion de
un nano indentador a las diferentes profundidades que permitird obtener una profundad de
aplicacion dptima para este tipo de material, y prevenir la influencia a los resultados de la
porosidad del propio material.
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