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INTRODUCCION

INTRODUCCION

Los biocementos son de peculiar importancia en el 4rea de biomateriales por el
desarrollo cada vez mds numeroso de nuevas y variadas formulaciones. Es
indispensable determinar las propiedades fisico-quimicas y mecinicas de un
biocemento para poder reconocerlo como tal.

El tiempo de fraguado representa un parimetro de calificacién o descalificacién
en los cementos para aplicaciones médicas y odontolégicas, ya que debe encontrarse
dentro de un rango de tiempo razonable en el cual pueda ser moldeado, o en su
caso, inyectado. La utilidad de un biocemento est en funcién de la capacidad que
tenga para formar una masa coherente que fragiie y endurezca en el ambiente
adecuado y a 37 °C, por lo que es necesario para cada formulacién determinar su
tiempo de fraguado. Es por eso y por el interés de buscar un método de
caracterizacién de fraguado mis preciso y menos arbitrario que los métodos
convencionales, que en este trabajo se propone un método indirecto de medicién,
una técnica actstica, la cual se basa en la relacidén que existe entre la atenuacién de
laintensidad de sonido al atravesar una pasta cementante, con el tiempo que ésta
permanece en su fase de fraguado.

La técnica actstica tiene como objetivo principal caracterizar el tiempo de
fraguado, para lo cual en este trabajo se estudian tres materiales cementantes:
biocementos (cementos de fosfatos de calcio), yeso y cemento Portland. Estos tres
materiales presentan fraguado y endurecimiento al contacto con una sustancia
acuosa, la pasta cementante después de ser mezclada pasa de ser un fluido viscoso a
un sélido con cierta rigidez y porosidad. Los mecanismos de hidratacién que
predominan durante el fraguado hacen que la densidad y viscosidad de la pasta se
mantengan, formando un cuerpo heterogéneo pero temporalmente continuo o
fraguado.
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Capitulo i. ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

La determinacién de tiempos de fraguado mediante la técnica aciistica consiste
en la emisién continua; de una onda sonora de frecuencia audible, que al
transmitirse en la pasta presenta un decaimiento en su intensidad, para luego
alcanzar un estado de minima variacién de energia de presién sonora en el fraguado,
que el receptor de sonido traduce como variaciones minimas de amplitud de voltaje.

Los parimetros de medicién a la salida Vrms vs. tiempo, se grafican y se ajustan a
una funcién matematica tipo decaimiento exponencial El tiempo de fraguado se
determina al analizar los rangos de menor variacién en la amplitud y la informacion
que proporciona el ajuste matematico. ‘

El presente trabajo inicia con un panorama general acerca de los cementos ¥y su
comportamiento de fraguado, se describen las técnicas existentes de medicién de
tiempos de fraguado los factores ambientales y expenmentales‘que mﬂuyen enla
medicién y la técnica de Difraccién de rayos X' (DRX) com metodo de
comparaci6n en esta tesis.

=,

En el segundo apitulo se mencionan los c
forma que el lecto P eda entender los efect

asicos'del sonido, de tal
ducidos al‘atravesar la pasta

En el tercer capitulo se presenta la propuesta para caracterizar tiempos de

- fraguado mediante ondas de sonido, su principio de funcionamiento, el dispositivo

de medicién y los protocolos de preparacién de las muestras para pruebas
experimentales y de DRX.

El cuarto capitulo se ocupa en la descripcién de los resultados obtenidos para
cada material cementante mediante la técnica acdstica y el monitoreo por DRX. Al
final se obtiene una comparacién de los tiempos de fraguado reportados por
instrumentos de identacidn y los obtenidos del analisis de graficas y del estudio de
DRX. Finalmente en el quinto capitulo se resumen las conclusiones y las posibles
investigaciones futuras de este trabajo.
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Capitulo I. ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

Capitulo |

ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

Este primer capitulo se divide en dos partes, en la primera se describen en forma
general a los cementos y su comportamiento de fraguado, particularmente se resaltan
tres de ellos: biocementos (cementos basados en fosfatos de calcio), cemento
Portland y yeso, materiales utilizados para su estudio en este trabajo. La parte
dedicada a cemento Portland sobresale como una introduccién a los mecanismos de
hidratacién y estructura quimica ya estudiados durante muchos afios, que hacen una
referencia considerable al estudiar un biocemento. En la segunda parte se sefialan las
técnicas existentes para determinar el tiempo de fraguado, especificamente se detalla
la técnica de Difraccién de rayos X (DRX) por ser un método complementario a esta
tesis. También se mencionan los factores ambientales y experimentales que pueden
afectar los valores en la medicién de tiempos de fraguado.

1. CEMENTOS Y FRAGUADO

Un cemento es un material con propiedades tanto adhesivas como cohesivas, tiene la
capacidad de aglutinar fragmentos minerales para formar un todo compacto. Esto lo
hace capaz de unirse a masas sélidas rigidas formando estructuras[1]. Algunos
cementos se endurecen por evaporacidn del liquido plastificante, como el agua, por
transformacién quimica interna provocada por hidratacién y por el crecimiento de
cristales. Otros cementos se endurecen al reaccionar con el oxigeno y el diéxido de
carbono de la atmésfera.

Los cementos inorgdnicos presentan caracteristicas de fraguado y endurecimiento
cuando se mezclan con agua hasta constituir una pasta, se pueden dividir en dos
tipos: hidrdulicoy no bidrdulico, segiin 1a forma en la cual fraguan y se endurecen. Los
cementos hidraulicos, como el Portland, son capaces de fraguar y endurecer bajo el
agua, mientras que los cementos no hidriulicos, como lacal, se endurecen en el aire y
no se pueden utilizar bajo el agua[2].




Capitulo |. ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

El fraguado y el endurecimiento de los cementos hidraulicos es el producto de
reacciones de hidratacién que se presentan entre los componentes del cemento y el
agua. Fraguado es el término empleado para describir la rigidez de 1a pasta del cemento
cuando aiin la resistencia a la compresién es insignificante; se refiere también al
cambio del estado fluido al rigido [1]. Durante el fraguado la pasta adquiere cierta
resistencia, pierde plasticidad y se hace ficil de manipular.

Los cementos bidrdulicos estin compuestos principalmente porsilicatos y aluminatos
de calcio y pueden clasificarse, en general, como cementos naturales, cementos
Portland, cementos de alta aliimina, cementos que no contienen aluminatos cilcicos y
otros cementos. En el diagrama ternario dela figura 1.1 se muestran las ubicaciones
de cementos tipicos.

Si0, (S)

. C,S Refractarios
Cementos Portland
GsS,
Cementos de
aluminato de calci
Ca0 (C) CA ALO, (A)

Figura 1.1 Ubicaciones aproximadas de cementos tipicos,
vidrios y refractarios en el diagrama de fases
CaO - Si0; - Al,O5.

Joseph Aspdin llamé cemento Portland al producto endurecido que se pareciaa
unas piedras halladas en la Isla de Portland, junto a la costa de Inglaterra.
Actualmente es el mas utilizado en la construccién civil como compuesto del
concreto, y existen ocho tipos estandarizados segin la designacién ASTM 150 [3]
para distintas aplicaciones. En general no hay una composicién fija porque ésta es
modificada para controlar el tiempo de fraguado y el calor de hidratacién (calor de
reaccién durante la absorcién del agua).
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Un cemento Portland comin contiene de 19 a 25% de SiO,, 52 9% Al,O,, 602 64%
de CaO, y 2 a 4% de FeO. Este cemento es preparado a partir de una mezcla
adecuada de arcilla y piedra caliza, la cual inicialmente es molida, para ser colocadaen
un horno rotatorio a 1300-1450 °C hasta que el material sinteriza (se funde
parcialmente) y funde en forma de bolas de diAmetros mayores a 25 mm conocidas
como clinker que posteriormente son enfriadas (60-150 °C) y pulverizadas. Se agrega
de 3 a 6% de yeso que al reaccionar con el aluminato tricilcico controla el tiempo de
fraguado y reduce contracciones[4].

El calor de hidratacién en el fraguado puede ser elevado y dafiar estructuras de
concreto masivas, para ello se fabrican cementos de bajo calor, caracterizados por su bajo
contenido de aluminato tricilcico.

Un cemento de alta aliimina contiene aproximadamente de 35 a 40% de CaO, 38 a
48% de AlL,O;, 3 a 11% de SiO,, y de 2 a 15% de FeO; en este caso el fraguado es
producido por la formacidn de cristales de aliimina hidratada y es de fraguado rapido
porque logra en 24 hr la misma resistencia que el Portland en 30 dias.

El cemento Portland blanco esta hecho de materias primas que contienen pequefias
cantidades de éxido ferroso y 6xido de manganeso, su resistencia es un poco menor
asi como su densidad. El apéndice A muestra su composicién.

Los cementos de silicato estan hechos de silicato de sodio y cuarzo fino. El cuarzo es
unido por un gel de silice que resulta de la descomposicidn del silicato de sodio. Este
sisterna de aglutinacidn se usa para fabricar moldes y corazones para fundiciones
metalicas; estos moldes permiten que los gases escapen ya que poseen alta porosidad
y permeabilidad, evitando asi defectos en la fundicién. Se acelera la reaccidn al pasar
diéxido de carbono a través de la arena para formar carbonato de sodio y silice.

El yeso se obtiene a partir del mineral de yeso (sulfato calcico hidratado), cuando
este es calentado para cambiar su doble hidrato por un hemihidrato: CaSO,2H,0—
Ca SO, % H,0 + 3/2H,0(gas). Los dtomos de hidrégeno y oxigeno son una parte
integral de la estructura cristalina. Cuando el hemihidrato es mezclado con agua, la
fase mineral se vuelve a formar y a endurecer. El mismo tipo de reaccién sucede en
cementos hechos de oxicloruro de magnesio y fosfatos mineralesf5].
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1.1 CEMENTO PORTLAND

El fraguado del cemento Portland es causado por una hidratacién selectiva de
algunos de sus componentes, los cuales se muestran en la Tabla 1.1. La accién
cementante es debida casi por completo a la formacién de productos coloidales. El
C,S y el C;S constituyen aproximadamente un 75 % en peso del cemento Pértland,
que al reaccionar con el agua producen silicato tricalcico hidratado "gel C-S-F"
(composicién no especifica de CaO.510,H,0) amorfo o pobremente cristalino,
debido a la solucién, recristalizacién y precipitacidén de la estructura de silicato™ [5,9).

Tabla 1.1. Componentes principales del cemento Portland.

Nombre Composicién Abreviatura rea::f;gc;g:i?:gua
Silicato tricélcico (~ alita *) 3Ca0.Si0; CsS Media
Silicato dicélcico (~ belita ?) 2Ca0.Si0; C.S Lenta
Aluminato tricilcico (~ aluminato *) 3Ca0.Al,0, CiA Répida
Aluminoferrito tetracilcico(~ ferrita *) 4Ca0.Al;0s5.Fe, 05 CiAF Lenta

* fases reales en el clinker, ver dpendiccA

Durante la hidratacién por efecto de las reacciones exotérmicas se alcanzan
temperaturas hasta de 60 °C, estas reacciones quimicas son complejas. Se sabe que el
cemento no endurece por desecacién y contrariamente necesita agua para endurecer
[6]). Algunas reacciones importantes ocurren a diferentes velocidades:

C;A + 6H,0 —C;A 6H,0 + calor ~ (horas)
2C,S + 6H,0 —C,5,"3H,0 + 3Ca(OH),+ calor (dias)
C;S + 4H,0 —»C,SZBHZO + Ca(OH), + calor (meses)

La pnmera reaccién causa que e cemento frague, la segunda y tercera que
endurezca como se observa detalladamente en la figura 1.2

* La estructura de silicatos es una estructura laminar de grupos dc slllcato con iones de calcio
" y oxfigeno en los intersticios. Las moléculas de agua as |
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1.1.1 LA DEPENDENCIA DEL TIEMPO CON LA LIBERACION DE CALOR

Lavelocidad de fraguado es independiente de la rapidez de endurecimiento, como se
ilustra en la figura 1.3a. La hidratacién del cemento Portland tiene al menos cuatro
estados que se clasifican de acuerdo con las distintas velocidades de liberacién de
calor a temperatura constante como se puede ver en la grafica para C,S de lafigura
1.3b.

En el punto A, inmediatamente al contacto con el agua se da una rapida
disolucién de especie ibnica en la fase liquida, se inicia la formacién de fases
hidratadas con evolucién o hberacxou de calor consxderable .Este periodo dura unos
cuantos minutos. .

Entre B y C hay un periodo relativamente latente (inactivo), que puede
permanecer unas pocas horas, en este estado la liberacién de calor es pequesia por la
lenta hidratacién de todos los minerales de clinker. Existen varias teorias que
explican lo que sucede en este intervalo, la mas aceptada dice que una capa
hidratada relativamente impermeable actia como una membrana selectiva
permeable que se precipita ripidamente en la superficie del grano reduciendo la
migracién de agua hacia las partes sin reaccionar. Otra teoria dice que el rapido
desarrollo de una doble capa eléctrica impide el paso de mas iones hacia la solucién.
El fraguado de la pasta se encuentra en este periodo.
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Figura 1.3 a) Evolucién de calor en el tiempo y cambio de resistencia durante la hidratacién del
cemento [8] b)Curva de liberacién calor durante la hidratacién del C;S [4].

El cemento en el punto C se encuentra virtualmente en el inicio del
endurecimiento, hay mayor liberacidén de calor debido a la reaccién del C,S para
formar el gel C-S-H y el hidréxido de calcio (CH). Este periodo puede durar hasta
20 horas después del mezclado.

Pasando el punto D, la velocidad de hidratacién disminuye y cae con respecto a
la cantidad de material que atin continiia sin reaccionar, es decir se tiene una
difusién controlada. La fase C-S-H se sigue formando debido a la continua
hidratacidén de C;S y C,S, y si hay suficiente agua disponible estas reacciones pueden
durar por afios y alin contener fragmentos sin reaccionar.

Cabe sefialar que estos cuatro estados estin muy simplificados porque los
procesos y los componentes que se involucran son extremadamente complejos
ademis de que son afectados por otros factores (temperatura, finura, relacién
agua/cemento, molienda, etc.).
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1.1.2 DESARROLLO DE LA MICROESTRUCTURA

Es conveniente considerar los periodos de hidratacién como temprano, medio y
tardio[9].

Periodo temprano

Mediante estudios de Microscopia Electrénica de Transmisién de Alto Voltaje se ha
mostrado que a altas disoluciones se forma una capa de gel o membrana sobre la
superficie de los granos inmediatamente después del mezclado, igunalmente como
sucede en pastas de cemento con relaciones normales liquido/polvo. Esta capa de
productos de hidratacién es probablemente amorfa, coloidal, rica en aliimina, silice
y cantidades significantes de calcio y sulfato.

Los geles que se originan en la hidratacién, son una mezcla amorfa, coloidal
(10-1000A) de dos o mas componentes (figura 1.4) [10].

] [

Figura 1.4 Diferentes tipos de estructura de gel. Los geles pueden
contener a) lébulos amorfos, b) particulas cristalinas, c) fibras
cortas, d) cadenas macromoleculares.

Después de 10 minutos se forman fibras de etringuita o fase AFt
[Ca;Al(OH),12H,0)],(5O,)s2H,O o C;A'CaSO,32H,0O de 250 nm de largo por
100 nm de espesor sobre la superficie y cerca de ella, figura 1.5. Las observaciones
demuestran un crecimiento radial de la superficie de gel por un mecanismo “jardin
de silicatos” ricos en calcio, aluminio y sulfatos.

Periodo medio

Comienza cercade las 3 h y termina alas 24 h. En este rango un 30 % de cemento
ha reaccionado, coincide con la elevada evolucién de calor y la formacién rapida de
C-H-Sy CH.
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" La pelicula de C-H-S tiene una morfologia de Iébulos que se transforman a fibras
formando redes o porosidades, algunos iones de Cl' también estin presentes. Se han
observado agregados esféricos de fibras probablemente formados por 1a ripida
reaccién entre pequefios granos de alita. El CH forma cristales masivos en los
espacios originalmente llenos de agua, los sitios de nucleacién disminuyen y algunos
cristales crecen hacia dentro de pequefios granos de cemento.
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Figura 1.5. Desarrollo de Ia microestructura durante la hidratacién del cemento Portland [9].

El C-H-S forma una capa espesa alrededor de los granos de cemento que sigue
nucleando quizi en las fibras de etringuita; a las cuatro horas los granos estan
totalmente cubiertos. La capa crece hacia fuera y cerca de las 12 h se tiene un
espesor de 0.5-1 um cuando comienza a chocar con las capas de granos adyacentes.
Este momento es ilamado punto de cohesién, una fractura se forma entre capas lo
que coincide con la velocidad mixima de liberacidn de calor y una finalizacion del
fraguado del cemento. La estructura de capas interconectadas es determinante de las
propiedades mecanicas del cemento, 1o cual también es dependiente del tamafio de
la particula. A este mismo tiempo se ha observado que la capa de productos C-S-H
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migracién a través de ella.

Estos espacios muestran que la reaccién procede por disolucién'y precipitaCién
Evidencia de ello es que el C-H-S también se deposita en’ paruculas ‘de ceniza
derivadas de la combustién y en aditivos inertes cuando se mezclan con el cemento.

- Alfinal del periodo medio se da un crecimiento de cristales de AFt mas acicular
y de tamafios mayores 1-2 um y hasta de 10 um, formacién asociada con el maximo
‘de la curva de liberacién de calor y la velocidad de reaccién del aluminato.

fPeriodo tardio

..Con el decremento de la permeabilidad de las capas, el C-S-H comienza a
depositarse en su interior y avanza hacia dentro ripidamente, tanto como la alita
(C,S) retrocede. Los granos pequefios han desparecido sumandose a las capas
adyacentes formando granos mis grandes. A los siete dias los espacios entre el
centro y capa de grano estin completamente llenos principalmente de material
depositado hacia el interior, su espesor alcanza las 8 pm. Sin embargo existe aun
una separacion delgada (una micra) entre centro y capa, que algunas veces forman
huecos mayores que dan lugar a fracturas.

La concentracién de SO,> debe caer ripidamente a medida que la fase aluminato
reacciona formando la fase AFm, Ca,{Al,Fe)(OH), X'xH,O, dentro de las capas y
AFt fuera de ellas, por ejemplo. Estudios de Difraccidn de Rayos (DRX) muestran
que cantidades de AFt pueden persistir aparentemente de manera indefinida debido
a su precipitacién fuera de las capas, aunque también puede aparecer AFm
dependiendo de la concentracién de SO,%.

En cementos envejecidos se observan tres regiones de C-S-H: una capa exterior
formada por solucibn y agua atrapada, una capa media y una central sin reaccionar.
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1.1.3 FRAGUADO DEL CEMENTO PORTLAND

El fraguado del cemento Pértland, como se ha visto, depende p‘rincipalm‘e'nrtg delas
reacciones del silicato, de la recristalizacién de la etringuitay del entrecrﬁzamient_o
de cristales de yeso. Comienza a las 3 h y termina a las 12 h durante el periodo
medio. B P Tt ~

Cuando la solucidn se satura de iones Ca?*, OH, SO,* y cationes alcalinos, las
capas de los productos de hidratacién se extienden y comienzan a tocarse hasta
formar un gel en los espacios intergranulares, lo que corresponde a la fase de
fraguado (figura 1.6). Las fuerzas que enlazan las particulas coloidales entre si en el
gel probablemente sean puentes de hidrégeno, fuerzas de Van der Waals, y
atracciones idnicas de diversas clases, motivadas por la existencia de cargas
eléctricas no compensadas.

Las particulas existentes entre los granos del clinker aumentan y se van apretando
hasta que el material puede considerarse como una masa. La diferenciacién del gel se
produce también porque se encuentra més densamente compacto en algunas regiones
y menos en otras, por lo que aparecen poros[10]. Los poros son de dos tipos: poros
pequefios llenos de agua (~ 10220 A, poros de gel) y canales més grandes(~ 1ym,
poros capilares).

Figura 1.6 Representacion esquemitica de las fases de fraguade y
endurccimiento del cemento Portland. a) Granos de clinker antes de reaccionar
con ¢l agua. b) Los productos de hidratacién comienzan a crecer hacia dentro y
hacia fuera de la superficie de cada grano. c¢) Horas después las capas que
recubren los diferentes granos de clinker se juntan, volviéndose asi un gel
continuo (fraguado). d) Dias después ha ecurrido una transformacién del gel, el
endurecimiento. La estructura csta formada por el gel, espacios intersticiales o
poros y cavidades capilares [10].
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Muchas de las propiedades fisicas y mecinicas del cemento endurecido y del
concreto dependen principalmente de la estructura fisica de los productos de
hidratacion a una escala coloidal, antes que de su composicién quimica. La porosidad
del cemento fraguado es responsable de la permeabilidad y de la vulnerabilidad a
dafios por congelamiento, esto es causado por la interconexién de poros capilares

[11].
1.2 YESO

La tabla 1.2 describe las principales variedades de yeso, incluyendo los métodos de
preparacién y la conducta de fraguado[10].

Tabla 1.2 Variedades de yeso, métodos de preparacién y'tiempo de fraguado.

. x : Conducta del
Nombre Método de preparacién Fases presentes frapuado
Yeso de Paris Calentamiento a 150°C Hemihidrato, Dihidrato y y- Muy rapido
en recipientes abiertos CaSO, -
AL Yesé retardado yeso de Paris + Hemihidratd, Dihidrato y y- Moderado
: R retardador CaSO, )
Tratamiento en autoclave Hemihidrato Moderado
Anhidriia }sol‘uble Calentamiento a - y2CaSO, Moderado
S 190-200 °C T L ;
Cemento de Calentamiento a 600°C -, - Anhidrita - Moderado
Keene + acelerador
Yesos Estrich Calentamiento a Anbhidrita y CaO Muy lento
1100-1200 °C

El yeso se fabrica por deshidratacién parcial o completa del yeso mineral
CaSO,.2H, 0. Existen por lo menos cuatro formas distintas de yeso: el dihidrato, el
hemihidrato o basanita (CaSO,.1/2H,0), la anhidrita soluble (CaSO,) y la
anhidrita insoluble (& CaSO,). El fraguado de un yeso se debe a una rehidratacién
del mineral, se forman cristales de tamafio coloidal que al seguir el endurecimiento
son sustituidos por cristales que crecen entrecruzados obteniéndose una masa muy
dura.
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1.3 BIOCEMENTO

Los cementos juegan un papel muy importante en la medicina para pegar tejidos
biolégicos, en particular cuando se trata de tejido dseo hablamos de Biocementos.
Estos se distinguen por estar compuestos de materiales inertes o biocompatibles
como son: fosfato de calcio, silica, witllokita, wollastonita, etc. El proceso para
obtenerlos es simple y tiene la ventaja sobre los cementos de metil metacrilato que
las reacciones que se llevan a cabo no elevan la temperatura a mas de 40°C. Otra
de sus ventajas principales es que son bioactivos, es decir pueden ligarse al tejido y
en algunos casos son bioabsorbibles, lo que implica que una parte de ellos se
transforma en matriz ésea.

Los Biocementos se comenzaron a usar en odontologia en 1937 con el polimetil
metacrilato. Para 1970 se utilizaban en la unién de prétesis a partes Sseas, sblo que
éstos durante la polimerizacién alcanzaban temperaturas de 80 y 90 °C produciendo
una desnaturalizacién de las proteinas, ademds que su caricter fibroso causa
fijacidén irregular que permite movimientos entre la prétesis y el hueso generando
desgaste y finalmente fractura. Los cementos basados en fosfatos de calcio se
descubren en 1983 por Brown y Chow. Estos nuevos cementos presentan buena
fijacién y moldeabilidad{12].

Un cemento de calcio consiste de una fase sélida formada por compuestos de calcio
y semillas o nucleadores; y una fase liquida, compuesta de una solucién de sales y
aditivos acelerantes, que al mezclarse fraguan a temperatura fisioldgica dando lugar
a una biocerdmica. Un cemento de fosfato de calcio reacciona con el agua a
temperatura ambiente o corporal formando un gel antes de precipitar en cristales
de uno o mas fosfatos de calcio y fragua por el entrecruzamiento de los cristales de
dicho precipitado.

En el sistema Ca(OH),H;PO,-H,0 un niimero limitado de fosfatos de calcio
puede precipitar, ver tabla 1.3. El fosfato monocilcico precipita en soluciones
acuosas muy 4cidas causando citotoxicidad, otros fosfatos mas precipitan en rangos
de tiempo muy largos no favorables para las aplicaciones médicas. ‘
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‘La composicién del precipitado puede variar de hidroxiapatita deficiente en
calcio(CDHA) a hidroxiapatita (HA). El sistema puede contener algunos iones de
-sodio y cobalto, que se incorporan parcialmente a la apatita. Dos fases amorfas
pueden encontrarse como son la ACP Iy la ACP II.

Aparte de los componentes que pueden precipitar en cementos dseos de fosfatos
de calcio, pueden ser uuhzados otros polvos constituyentes como los hstados enla
“rabla 1.4 [13). ,

Tabla 1.3 Fosfatos de calcio que precipitan a tcmperntura nmblentc o corporal

en el sistema Cn(OH),-H;PO.-H;O

Tabla 1.4 Reactivos constituyentés de la fase sélida.

Ca/P_| Reactivos Formula

1.0 Fosfato dicdlcico-DCP CaHPO,

1.5 B-fosfato tricalcico B—TCP B-Cas(PO.)2
1.5 a-fosfato tricilcico B~-TCP a~Ca;(PO,),
2 Fosfato tetracalcico TTCP Ca,(P0,),0
1.42 | Whitlockita sédica SWH CaNa(PO,);
0.84 | Fosfato de calcio magnésico | CasMgs(PO,)s
1.67 | Cloroapatita Ca1o(PO4)sCly

CaIP“ Fosfato de calcio b 'Férxﬁuin Gk pH
1.35 | Fosfato de calcio amorfo I (ACP 1) e 49
1.35 | Fosfato de calcio amorfo I1 (ACP II) : . 4.9
0.5 Fosfato monocdlcico monohidratado : Ca H.;POQZ”H;O 0-2

1.0 | Fosfato dicalcico dihidratado DCPD-brushita* | CaHP0, 2H,0 26
1.33 | Fosfato octacilcico- OCP 5 : Ca.(HPb.)ﬂPO.),‘ 5(H,0) {5.5-7.0
1.5 | Hidroxiapatita deficiente en calcio- CDHA | Cas(HPO,)(PO4)5(OH) 6.5-8.0
1.67 _| Hidroxiapatita -HA S| cag(POL)(OH), 9.5-12

I Y
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Los iones Na*, K*, Mg?*, Ca?*; Zn?*, CI, SO,%, carbonato y fosfato son
componentes de los fluidos fisiolégicos. Los sulfatos y fosfatos de Na* y/o K*son
utilizados en la fase liquida para acelerar o retardar el fraguado. Los aditivos tales
como biopolimeros icidos organicos e inorganicos, polimeros sintéticos, etc. son
utilizados para mejorar propiedades de éstos biocementos.

En el fraguado la masa pierde su plasticidad de manera que si se moldea
nuevamente no se recupera, o si se mezcla con mayor cantidad de liquido, la
plasticidad se recupera parcialmente. En el endurecimiento tiene lugar la
consolidacién, aumentando la dureza y la resistencia mecanica hasta obtenerse una
consistencia rigida[14].

La resistencia de la pasta se gana mediante dos mecanismos diferentes. En el caso
de fosfato dicilcico dihidratado, cuando la precipitacién es cristalina el
endurecimiento es causado por el entrecruzamiento de los cristales, este mecanismo
es comparado al endurecimiento del yeso. Sin embargo, en el caso de tener fosfatos
de calcio amorfos la resistencia se gana por una transicion solucién gel. En ambos
casos la velocidad de fraguado y la resistencia se deben al tamafio de particula. El
incremento de estos parimetros es determinado por tamafios de particula finos,
elevacién de la temperatura y relaciones liquido/polvo (L/P) adecuadas.

No existe un criterio general para decidir sobre un valor 6ptimo del tiempo de
fraguado de un cemento de aplicacién clinica. Driessens et al.[15] sefialan como
valores aceptables, siguiendo el procedimiento de mediciéon de las agujas de
Gillmore, un tiempo inicial entre 4 y 8 minutos, en el cual es posible moldear la
pasta, y un tiempo final de 10 a 15 minutos, cuando el cemento ha alcanzado un
nivel de resistencia considerable. Los tiempos de fraguado se decrementan con una
disminucién en la relacién L/P, el agregado de semillas y soluciones acelerantes
como son Na,HPO, y por el contrario, se incrementan utilizando sulfato de calcio
dihidratado o pirofosfato de calcio en la fase en polvo.

En general, para aplicaciones dentales los tiempos de fraguado deben caer en un

rango de 4 a 8 minutos, mientras que para aplicaciones ortopédicas pueden ser de
15 minutos, dependiendo de los requisitos del cirujano.
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Es dificil establecer un mecanismo tinico responsable del fragnado. El proceso se
ve influenciado por diferentes factores, como cohesién entre las particulas de la
pasta fresca causadas por las fuerzas de Van der Waals, los cambios quimicos
correspondientes, los valores termodinimicos y la presencia de precipitados
coloidales que afectaran la viscosidad del fluido inicial. Ver figura 1.7.

Figura 1.7 Enramado cristalino correspondiente a la
microestructura de un cemento de fosfato de calcio.
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2. TECNICAS EXISTENTES DE DETERMINACION
DE TIEMPOS DE FRAGUADO

Lafabricacién de un cemento requiere control, es decir, deben asegurarse la calidad
¥ los requisitos de las normas de cada pais, para lo cual se realizan pruebas de
laboratorio, bien sea para que su aceptacién o simplemente para examinar las
propiedades del cemento a usarse en alguna aplicacién. Una de las pruebas de las
propiedades fisicas del cemento es 1a determinacién del tiempo de fraguado de una
pasta. Esta medida es probablemente el modo mas ripido de verificar si tiene lugar
algin tipo de fraguado después de mezclar la fase liquida y la sélida.

2,1 AGUJAS DE VICAT Y AGUJAS DE GILLMORE

El tiempo de fraguado se mide usando distintos accesorios de penetracién. Los
instrumentos de medicién para cementos de construccién son las agujas de Vicat
(ASTM C 191-92) {16] y las agujas de Gillmore (ASTM C 266-89) [17].

El tiempo de fraguado se define para esta técnica como el que trascurre desde el
contacto de la fase liquida con la sélida hasta que la pasta que se forma resista una
cierta presién fijada arbitrariamente. El valor del tiempo depende de la temperatura
ambiente, la humedad, la relacién liquido/polvo, la adicién de semillas, soluciones
acelerantes y otros factores.

2.1.1 AGUJAS DE VICAT

Para determinar el fraguado inicial se utiliza una aguja con un didmetro de 1 + 0.05
mm. Esta aguja penetra en la pasta de consistencia normal, colocada en un molde
especial, bajo un peso prescrito. Cuando la pasta ha endurecido lo suficiente para que
la aguja penetre sélo hasta un punto distante alrededor de 5 + 1 mm de la base, se
dice que se ha producido el fraguado inicial. E/ tiempo de fraguado inicial es el que
transcurre desde el momento en que se agrega el agua de mezclado hasta que sucede
dicha penetracién.
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El fraguado final se determina por medio de una aguja similar adaptada a un
aditamento metalico ahuecado, de forma tal que deje un borde circular de corte de
5mm de didmetro, colocado a 0.5 mm detras de la punta de la aguja, ésta es bajada
lentamente hacia la superficie de la pasta, se ha efectuado el fraguado final cuando la
aguja se imprime sobre ella, pero los bordes de corte circular no pueden hacerlo. En
este momento se mide el tiempo de fraguado final que también comienza desde el
primer contacto con el agua. Ver figura 1.8a.

2.1.2 AGUJAS DE GILLMORE

Con las agujas de Gillmore, se toma como lectura un tiempo de fraguado inicial,
que es definido como aquel desde que se ponen en contacto las fases liquida y sélida,
hasta que la pasta alcanza cierta dureza que es evaluada por una aguja inicial (2.13 mm
de didmetro y 113.4 g de peso) que no deja rastro ni huella; y el tiempo de fraguado
final que se define como el tiempo entre el contacto de las fases y aquel cuando la
muestra alcanza un endurecimiento que es evaluado por una aguja final (1.06 mm de
diametro, 453.6 g de peso).Ver figura 1.8b

Figura 1.8 a) Aparato de Vicat, b) Aparato de Gillmore.

19

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN




Capitulo . ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

Los requerimientos de tiempos de fraguado para los ocho tipos estandarizados de
cemento Portland varian de acuerdo al aparato utilizado, para la prueba de Vicat el
tiempo de fraguado inicial debe ser mayor a 45 min y el final no mas de 6.25 horas.
Mientras que por agujas de Gillmore el fraguado inicial no debe ser menora 60miny
el final no mayor a 10 hrs [3].

La tabla 1.5 muestra los tiempos para algunos tipos de cementos. Los tiempos de
fraguado preescritos para cemento de fraguado rapido no son diferentes de aquellos
para cemento Portland normal, aunque los dos cementos endurecen a diferentes
tiempos.

Tabla 1.5 Tiempos de fraguado de cementos registrados por agujas.

Cemento Tiempo inicial | Tiempo final
Cemento Portland normal 45 min 6al0h
Cemento Portland normal de fraguado rapido 45 min 6al0 h
Cemento Portland de bajo calor 60 min 6al0 h
Cemento de alta alimina 2a6hrs 4a8h

2.2 OTRAS TECNICAS

Las pruebas sobre cementos Portland han mostrado que el fraguado de la pasta es
acompafiado por un cambio en la velocidad de pulso ultrasénico a través de ella,
pero todavia no ha sido posible desarrollar un método alternativo con el cual se
pueda medir el tiempo de fraguado del cemento. Los intentos para medirlo
mediante métodos eléctricos también han sido infructuosos, principalmente por la
influencia de los aditivos en las propiedades eléctricas, adicionando a esto los
cambios de temperatura en la pasta del cemento: el fraguado inicial corresponde a
un rapido aumento en temperatura y el final, al maximo de temperatura, momento
en el cual se produce una fuerte caida en la conductividad eléctrica[1].

Mediante algunas técnicas modernas de caracterizacién es posible seguir el
proceso de fraguado de un cemento, como lo hicieron Winkler y Gilbert al
monitorear el fraguado del yeso (CaSO,2H,0) partiendo de la mezcla yeso
hemihidratado con agua. El objetivo de dicho estudio era determinar los cambios
adversos que pueden ocurrir en modelos dentales, cuando éstos son retirados
durante el fraguado. Utilizaron cuatro técnicas de comparacién como son: Agujas
de Gillmore, expansidn del fraguado, difraccién de rayos X (DRX) y Microscopia
electrénica de barrido(SEM).

20




Capitulo }. ASPECTOS GENERALES DE CEMENTOS

Al utilizar SEM se detuvo la reaccién de hidratacién de Ia mezcla con nitrdgeno
liquido examinando la muestra cada 1.5 minutos. Los resultados revelaron queel
tiempo de fraguado depende del método de medicién: la prueba de identacién de
Gillmore demostré6 determinar iinicamente los tiempos de manipulacién de la pasta
sin llegar a una precisién en el tiempo final de la reaccién de fraguado, mientras que
con las otras tres pruebas si es posible detectarlo. Los tiempos obtenidos por las
cuatro técnicas no coinciden en ninghn caso, las agujas de Gillmore indican los
tiempos mis cortos, por DRX se reportan mis largos [18].

Lo anterior es un indicativo del grado de precisién que se tiene al realizar
mediciones con los aparatos de identacién.

2.2.1 LA TECNICA DE DIFRACCION DE RAYOS-X

Ladifraccidn de rayos X es una técnica que permite obtener informacién acercade la
estructura, composicién y estado de los materiales policristalinos. Las muestras
pueden ser polvos, sélidos peliculas o cintas.

Por medio de esta técnica es posible determinar las fases policristalinas del
cemento y de la pasta de cemento hidratada mediante la identificacién de un conjunto
de sefiales en el espectro.

Los sélidos cristalinos consisten de un arreglo de a&tomos, iones 0 moléculas con
espaciamientos interatémicos del orden de 1 A, para que la difraccién se lleve a cabo
la longitud de onda de la luz incidente tiene que ser del mismo orden de magnitud de
dichos espaciamientos. Los rayos X tienen una longitud de onda de 1.5406 A, su
difraccién se comporta como “reflexién” desde planos de dtomos dentro del cristal
solamente en orientaciones especificas con respecto a la fuente y al detector.

Lafigura 1.9 ilustra la condicién de W. L. Bragg (1913) para la reflexi6én de rayos X
por un cristal. El arreglo de puntos negros representa una seccién a través del cristal y
con las lineas que los unen forman un conjunto de planos paralelos con indices de
Miller hk] y espaciamientos interplanares dy,, Un haz paralelo monocromatico de
rayos X es incidente a los planos en un 4ngulo 8 ,,. El rayo A es dispersado por el
atomo B y el rayo D por el atomo F.
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Para que los rayos reflejados emerjan como un’solo hazdein enmdad‘razonable,
éstos deben reforzarse o llegar en fase uno con otro, es decir que exxéta' mterferencm
constructiva, para lo cual es necesario que su 1de !dlfxeran en un nimero
entero de longitudes de onda [19].- '

La ley de Bragg relaciona el espacxammnto entre los planos cristalinos, dyyy, a un
angulo particular de Bragg, 8 s donde las reflexiones desde los planos son
observadas. ,

L I]A. = Zdhklsen 0 i

_ Donde n es un niimero entero de longltudes deonday A lalongitudde onda delos
v‘,rayosX RN - o

Rayos X

Rayos X difractados

incidentes

Figura 1.9 Reflexion de Bragg de un conjunto de planos cristalinos con espaciamiemp dye

Los rayos difractados son grabados en un detector y transformados en pulsos
eléctricos los cuales son registrados anilogamente. Con los datos obtemdos se
obtienen graficas de intensidad relativa en funcién de 20.

EL. EXPERIMENTO DE DIFRACCION DE RAYOS —X
El experimento requiere una fuente de rayos-X, la muestra que se quiere inirestigar y
un detector que recoja los rayos difractados. Existen tres variables que controlan las
técnicas de difraccién de rayos-X: :

a) Radiacién- monocromitrica o de A variable.

b) Muestra- monocristal, polvo o pieza sélida.
¢) Detector- contador de radiacién o pelicula fotografica.
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El método de polvos es el utilizado en este trabajo, por lo que a continuacién se
describiri brevemente.

METODO DE POLVOS

Un haz monocromitico de rayos-X choca con una muestra de polvos finos, que
idealmente contiene cristales aleatoriamente arreglados. Para algunos de ellos un
conjunto de planos debe orientar en dngulos de Bragg al haz incidente, ocurriendo asi
la difraccién. Ver figura 1.10.

N
| 1
uent >
.f‘ e(Cu! () 1 _

| t
L
fMtro \ 7

<D

Figura 1.10 Método de polves y formacién del cono de radiacién difractada.

Un patrdn de difraccién de polvos es un conjunto de lineas o picos de diferentes
intensidades y posiciones (d o 8) impresos en una pelicula fotogrifica o sobre papel.
Cada posicién de linea es fija y caracteristica de una sustancia dada. Las intensidades
pueden variar dependiendo del método de preparacién de la muestra o de las
condiciones del instrumental. Para propésitos de identificacién se consideran las
posiciones y las intensidades semicuantitativas [11]. Algunas de las aplicaciones de la
difraccién de rayos-X por este método son:

o Identificacién de fases. Cada sustancia cristalina tiene su propio patrdn de
difraccién, el cual es utilizado para su identificacién. Los patrones de difraccién
estandar se encuentran en los archivos de difraccién de polvos conocidos como
JCPDS o archivos ASTM.

e Analisis cuantitativo de fases. La cantidad de una fase cristalina en particular se
determina al comparar una linea de interés con una linea de composicién
conocida y almacenada como estindar.

e Determinacion de parimetros de celda unitaria.

Determinacién de estructura cristalina.
Tamafio de particula, etc.
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3. FACTORES AMBIENTALES Y EXPERIMENTALES
QUE AFECTAN EL FRAGUADO.

Como se ha mencionado en la seccidn 1.1, las propiedades fisicas y mecanicas de un
cemento endurecido son afectadas por factores ambientales y experimentales que se
tienen antes y durante el fraguado de una pasta cementante. A través de la
experiencia se ha establecido una clasificacién y requerimientos minimos que deben
tomarse en cuenta al realizar una prueba de fraguado. En los siguientes parrafos se
mencionan aquellos correspondientes a los materiales estudiados en este trabajo.

3.1 FACTORES DE LA FASE SOLIDA

a) Naturaleza y propiedades de los componentes.
b) Aditivos: reactivos utilizados como semillas, aceleradores, retardadores, etc.
©) Tamafio de particula de los componentes.

El tamafio de polvo influye en la velocidad de fraguado; ya que la hidratacién
comienza en la superficie de las particulas, el irea superficial del grano de cemento

es todo el material de hidratacién. Tamafios finos significan una gran area
superficial de contacto, rapida hidratacién y alta velocidad de fraguado[6].

3.2 FACTORES DE LA FASE LiQuUIDA

a) Aditivos: aceleradores, retardadores, etc.

b) pH (en el caso de los biocementos por estar en contacto con fluidos fisiolégicos).
c) La temperatura de la fase liquida debe ser 23 + 1.7°C[17].

3.3 FACTORES DE MEZCLADO

a) Relacién liquido/ polvo (L/P).

Para’ producir una pasta de cemento Portland se - mecesita - una relacién

‘agua/cemento en peso de 0.33 ~ 1, las mas comunes son 1,?5 ;elac1ones entre 0.45y
-0.80 para que todo el cemento sea h1dratado[1 1]. ok v
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La relacién L/P afecta las propiedades del cemento, el volumen de una pasta
aumenta con el incremento de la relacién agua/cemento; la ausencia de poros
capilares puede obtenerse después de un tiempo largo de curado en una atmésfera
héimeda y utilizando una relacién agua/cemento suficientemente baja, por ejemplo:
Para relaciones L/P ~ 0.4 se necesitan cerca de tres dias (sin capilares conectados),
mientras que para relaciones L/P ~ 0.7 se necesita al menos un afiof11].

En el caso del biocemento la relacién L/P influye en la plasticidad inicial de la
pasta y consecuentemente en su inyectabilidad, tiempos de fraguado y resistencia
final (efecto de la porosidad) [14]. Las relaciones L/P, en este caso deben oscilar
entre 0.30 y 0.40 ml/g.

b) Protocolo de mezclado de las fases liquida y sélida.

En el caso de cemento Portland es recomendable colocar primero la fase liquida y
luego adicionar los polvos y esperar hasta que el liquido “ascienda” sobre ellos, esto
evita la formacién de burbujas de aire ocluidasen la pasta, que de forma contraria si
se presentan.

Por analogia al cemento Portland el mezclado se realiza igual para un
biocemento, en este trabajo el mezclado se divide en uno lento y otro rapido, y
duran aproximadamente 1 min cada uno, de acuerdo con el procedimiento
establecido por el disefiador [20].

3.4 FACTORES AMBIENTALES
a)Temperatura ambiente.
Para cementos Portland y todos los utilizados en la industria de la construccidn, el
tiempo de fraguado de un cemento disminuye al aumentar la temperatura ambiente,
pero sobre los 30 °C se puede observar un efecto mverso, a bajas temperaturas el
fraguado se retarda[1]. : s o

En ambientes de baja temperatura es necesario unhzar cemeuto Portland de

endurecimiento rapido por su alta velocidad de produccién de calor que previene
dafios por congelamiento en los estados criticos de hidratacién [11].
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-~ En el laboratorio donde se reahcen medlcxones de fraguado es indispensable que
- “la temperatura del cuarto, los matenales secos y los utensilios de laboratorio
Lo permanezcan entre 1os 20 y 27 5° C[17]

' Téste 'fdebe fraguar y endurecer a la temperatura

. corporal 37 OC
"vb)Humedad B

La pasta de cemento es higroscopica debido al caracter hidréfilo del cemento unido
a la presencia de huecos microscépicos. El contenido real de agua en la pasta
depende de la humedad del ambiente. Los poros capilares como son miés grandes
comparados con los huecos entre el gel, se vacian cuando la humedad relativa del
ambiente es menor a 45 %, pero aunque la humedad sea muy baja los poros de gel
siguen absorbiendo aguaf1].

La humedad relativa del laboratorio de pruebas no debe ser menor a 50 %[17].
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Capitulo i

CONCEPTOS BASICOS DEL SONIDO

Al aplicar una onda de sonido plana a un sisterna cementante se puede observar que
la intensidad de la onda decrece en su amplitud, para entender los efectos que
producen este fenémeno es necesario saber algunos conceptos basicos relacionados
con la propagacién del sonido al interaccionar con la materia, las ecuaciones que lo
describen, la forma de medirlo, los niveles audibles y la atenuacién que sufre en un
medio viscoso. Conceptos de gran importancia al aplicar una técnica actistica.

1. MOVIMIENTO ARMONICO AMORTIGUADO

Casi todos los sistemas vibrantes estin sujetos a fuerzas de friccién que provocan
una disminucién de la amplitud con el tiempo; estas fuerzas de friccién son de
muchos tipos, dependiendo del sistema oscilante en particular. La energia que es
proporcionada al sistema se va perdiendo debido a estas fuerzas, que en primera
aproximacién son proporcionales a las velocidades de desplazamiento, pudiendo
expresarse como:

F=-Rydx (1-1)
dt

- Donde R es una constante positiva denominada resistencia mecinica del sistema, que
:se mide en N. s/ m oen kg s/ m. Un sistema oscilante de este tipo se muestra en la
fxgura 2. 1 ~ :

w, ,[;Zf;/3/;;//}73/)’7’ 74
‘R [:L_I

[«

Figura 2.1 Sistema masa resorte con un grado de libertad y fuerza de friccién.
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‘ " Sitenemos en cuenta el efecto de la fuerza resistiva, la ecuacién de la dinimica del
sxstema, Zl"— ma, mcluye un nuevo término:

" Kx-Rydx=mdx

, dt de
- md% +Rydx+kx =0 (1-2)

L
La sQlucién'defésté ééﬁacki‘(')nvﬁehe,la_‘f»b%n’ia:f ‘
’ x(i) ~ A 4 Belin! (13

donde A y B son constantes arbitrarias a determinar mediante las condmnones
: 1mc1ales, &=R,;/2m es el coeficiente de amortiguamiento y :

PO e
de acuerdo a esta Giltima ecuacidn, se pueden distinguir tres casos:

2)6< o , el amoruguamlento es muy pequefio para que el movumento sea
amortlguado esto qulere decu que B es imaginario: :

(1-5)

- donde o es 1 val

9= A + B +5(4- B )
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I—Iacxendo que, (A + B)— X cosv.[.o y )(A B)—--xoscmp sc obtienela solucxon para este
: 'tlpo de amoruguamlento ' :

| 20 =xs Pt cos (@t +y) . 9

Esla ecuacién del movimiento armdnico exponencialmente amortigsado,donde x, y ¢ son
condiciones iniciales. Representa una oscilacién cuya amplitud disminuye
exponencialmente con el tiempo x,e?'y cuya frecuencia es '/27 .

El diagrama de desplazamiento en funcién del tiempo se obtiene al multiplicar el
diagrama de una exponencial por el de una sinusoide, estando comprendido entre las
curvas x,(t) = x, €' y x,(t) = -x, e, las sucesivas amplitudes a uno y otro lado de
la posicién de equilibrio estin en progresién geométrica decreciente, segiin se veen la

figura 2.2 [21].
X X
X N ey Aperiddico
Xos "7 ~ S
il I W WA\ e Critico ™~

.

t tmﬁ\j— 2T - ot -~
RVEAVA >

Xoz|,

Figura 2.2 Diagrama desplazamiento de un movimiento oscilatorio amortiguado.

, Debldo a la fuerza de friccién, la amphtud de las oscilaciones disminuye. Una
- medida de la rapidez, es el tiempo necesario para que la amplirud disminuyaa 1/ede
. Jsu valor uucxal este tiempo 7 es el llamado tiempo de relajacidn, dado por la expresion:

[ 'x(t) =‘Ave(f"; ,*f”f +“ Be,(’ i
)

Este tipo de movimiento se llama apenod.lco, cuya representacxon grafica se
representa en la figura 2.2 : : o

“’(Ae” +Be#) (1-7)




‘c)b=u, el movumento se llama de amomguamento critico, la soluc1on de este caso
tiene la forma. .

H)=(C+DJe e

.En este caso Ry, se llama resistencia de amortiguamiento critico Ry,c = 2(KM)'Z.

2. GENERACION DEL SONIDO

El sonido requiere una fuente, un medio de transmisién y un receptor. Una fuente es
simplemente un objeto que es inducido a vibrar por otra fuente de energia externa.
El medso es la sustancia que transporta la energia del sonido de un lugar a otro. La
figura 2.3 ilustra la generacién de ondas de sonido en el aire al vibrar un objeto. El
objeto se mueve a la derecha empujando a las moléculas de aire que se encuentran
junto a él, se forma una regién de compresion o condensacion, este pequefio incremento de
presion es transmitido sucesivamente a las siguientes moléculas mas alejadas del
objeto. Cuando el objeto termina su movimiento a la derecha y regresaala izquierda,
hay una disminucién de presién que permite el esparcimiento de las moléculas
generando una regién de rarefraccidn o enrarecimiento. Como el objeto se mueve deun
lado a otro, continuamente transmite una compresién seguida de una rarefraccién,
entonces forma la onda de sonido. Se debe notar que las moléculas del medio no
viajan con las ondas, sélo vibran entorno a su posicién principal, es la energia del
sonido (presion) la que se transmite desde la fuente [22].

Il I

|
|
Rarefraccién () :
|

/ LI EREDTINR TOR W —

Canpresiin CR CR CR C
'Obieto vibando
a) b)
Figura 2.3 a) Generacién de compresi y rarefacci de un objeto vibrando.
b)Resultado de una onda de sonido y las correspondientes variaciones de presién

en cl aire.
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El receptor es el oido humano o posiblemente un dispositivo electrénico usado
para medir el sonido, el oido responde a los ligeros cambios de presién en el aire
que el cerebro interpreta como fluctuaciones de energia. Un micréfono mide las
variaciones de presién en el aire, en el espacio donde viajan las ondas sonoras,
cuando se conecta a un osciloscopio, se desplega la variacién de la sefial en el
tiempo.

La presidn del sonido (la desviacidén de la presién atmosférica o de la presién de
equilibrio) varia sinusoidalmente con el tiempo, es periddica. Una variacién
completa en la presién es un ciclo, el txempo en que ocurre un cicloes el penodo T
-y f eslafrecuenciade cambxo de presién. S i

La variacién de presién con el tiempo esta dada por la ecuacid

(19

donde: p, es la amphtud de la presién, w'su frecuencm y ®la fase de la senal de
.- sonido que esta sxendo medida y es relativa a alguna referenc1a ‘

La velocidad de propagacidn del sonido esta dada por ¢ = Ax/At, donde Ax es la
distancia y Atesel intervalo de tiempo de propagacién del sonido, la longitud de onda
A, es aquella distancia en la cual el sonido se propaga un periodo T, o bien, una
oscilacién de presidn. Ver figura 2.4. A una velocidad constante ¢, la onda se mueve
una longitud de onda igual a:

A =cT=c/f (1-10)
P P e (I U i SARES “~ PRQ
B A ,’ \\ Pm ,, \\
pit) i a / \ / \
E po N 7 7
R \\ \\ / X
: N, / \ /
- T o’ .’
. Al

Figura 2.4 a)Relacién entre presién y periodo. b) Tono puro (linea punteada).
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‘2,1 ECUACIONES DE MOVIMIENTO DE ONDAS PLANAS

Para una fuente de ondas de sonido en forma de esfera, las vibraciones son dirigidas
radialmente y las ondas son propagadas uniformemente en todas direcciones por lo
que los frentes de onda son esféricos. Si la fuente de ondas de sonido es una
superficie plana que al vibrar todos los puntos sobre ella estin en fase, entonces se
dice que los frentes de onda son planos. Las regiones suficientemente alejadas desde
una fuente esférica, también pueden considerarse frentes de onda planos, yaque su
curvatura es pequefia.

Una fuente plana vibrando en movxrmento armomco sunple descnbe un
desplazamiento senoidal: : :

- (1-11)

donde Yo €s Ia amphtud co la frecuencm el'desplazamiento arménico, t es el

t1empo

Si las ondas planas estan v1a)ando esd ente en la dxreccxon x, a una
velocidad constante c, éstas pueden llegara un punto’A en un tiempo ¢'=x/c, la
fase de las vibraciones en A esta retrasadau ant'dad ' y el desplazamlento yde
la particula en A, se expresa corno '

obzen y yoco.rwﬂ x/¢)

sustituyendo w—-27r / T y b— e ’/ T ‘tenemos

S : y yoro.rZIr (I/T x//l)
finalmen;e,

Y. = yycos (et - kx) (1-12)
‘donde, k = wf/¢=2x [ A es denominado nimero de onda.

La velocidad de la particula puede ser escrita como:

‘u=dy =-wygsen (wt-kx) = wyysen (wt - kx + 7)

de
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Y conel 4ngulo defase ngopiédb,~ se tiene: -
u=ugsen @t-kx) (113)
dbnde Up = @Y. representa la amplitud de la velocidad. El desplazamiento y la

velocxdad difieren en un angulo de 90°. Si la ecuacién (1-12), es derivada dos veces
con respecto a X y a t, respectivamente como:

By = -k¥y,cos (et - kx) &y = 'wzi’ofﬂf (et - kex)
8¢ or

sustituyendo ¢ = w/k , se obtiene, la ecuacién general de onda para ondas planas:

Py = oy - B (1-14a)
o7 LR Tt L

presxon acustlca p, ‘quedando asi:

(1-14b)

(1-14¢)

2.1.1 VELOCIDAD DE ONDAS PLANAS

Una onda plana longitudinal se propaga en direccién x en un medio homogéneo de
densidad p. Una capa delgada del medio, AB, estd formada por superficies A y B,
paralelas y normales a la direccién de propagacién. La superficie A se encuentraa
unadistanciax y laB a una x + 6x desde la fuente de origen (figura 2.5). En algiin
tiempo t el movimiento de la onda causa que A sea desplazada a 1a posicién A' por
un a cantidad y, la distancia desde el origen se ha incrementado en x + y; B es
entonces desplazada a la posicién B', este Gltimo desplazamiento es sumamente
pequefio, por lo que seri igual a: y + (8y /0x)Jx.
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L =] Figura 2.5 Deformacién de una
) capa de material homogénco
: debido al paso a través de él, de
'
'

Direccién de las ondas
ar I una onda plana longitudinal.

L x
1
e

‘l

Para una seccidn transversal de unidad de 4rea, la deformacién mecanica que
‘sufre la capa AB es igual a 8y /8x, si p representa la presion acustica, es decir, el
incremento de presion causado por el paso de las ondas sonoras al alcanzar esta
deformacién, de acuerdo a la ley de Hooke,

p=-E§_‘L ’ (1'15)

donde E es el médulo apropiado de elasticidad del medio para el tipo de esfuerzo
aplicado.

En este caso, la capa estd siendo comprimida y un esfuerzo positivo producird una
deformacién negativa. Se asumen condiciones adiabaticas porque no hay tiempo
disponible para intercambios de calor entre capas contiguas del medio, y por tanto
debe ser utilizado el médulo de elasticidad en estas condiciones.

Considere otra capa CD, similar a AB en el medio, los valores de presién actistica
en Cy Dsonp,y, p + (Op/ 0x)8x, respectivamente, de acuerdo a la tercera ley de
Newton, presiones iguales y opuestas actlan en cada una de las fronteras Cy D.Esta
capa es comprimida por una cantidad +p en Cy {p + (8p/ 0x) 6x] en D, como
resultado hay un desbalance de presién igual a -(8p/ &x)5x actuando sobre la capa
que produce una aceleracién, de acuerdo con la segunda ley de Newton, la fuerza
que origina dicha aceleracién por unidad de irea (A) es:

E=pdxdy -
A o7 (1-16)
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por lo tanto,lgualandopresxones B

(1-17)

(1-18)

longltudmalcs a traves de un sbhdo

R g axt (1-19)
Igualando (1 14a) y (1-19) se obuene la velomdad de propagacxon de la onda porel
s6lido, como dependiente de su modulp d¢ Ypung, E,y sudensidad, g :

f=E| (1-20)
o |

3. IMPEDANCIA ACUSTICA

Eltérmino impedancia mecanica esta definido por analogia con sistemas eléctricos,
como la razén entre la fuerza aplicada a un sistema mecinico vibratorio y la velocidad
resultante de dicho sistema; similarmente, en un circuito eléctrico, laimpedanciaes la
razén entre la diferencia de potencial (voltaje) y la corriente. Una analogia similar
ocurre entre sistemas aclisticos y eléctricos: la presién acistica p, el desplazamiento
de la particula y, y la velocidad de la particula u, son equivalentes a la diferencia de
potencial, a la carga eléctrica y a la corriente eléctrica, respectivamente. Por lo tanto, la
impedancia actstica especifica se define como:

Za=-2 (1-21)

u

Por unidad de 4rea al cruzar una seccién del medio.
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-'__;;_,-Ekynsm(; k) = B
uo o-awy, senfat-kx) w

Aqui Z, es real, porque no hay componente reactii)o,'
px:oducto pces 1lamado la impedancia camcterzstzca del me:

a343m/syp —1 21 kg/m°.

Entonces, la presién aclistica p y la velocidad de]
la fuente de sonido, estin relacionadas de acuerdo con

) /. 1358).

4. INTENSIDAD DEL SONIDO

La intensidad de una onda de sonido esta def
potencia aclistica que atraviesa una unida
propagacién del sonido de un mediOﬁ La' pote

ida como’la canudad promedxo de
a perpend.lcular ala direccién de
cia se define como:

P= Trabajo Fuerza x desglazamlento = fuerza x velocidad

unidad de tiempo o tiempo

En consecuencia,

Intensidad de sonido:= Potencia del sonido = Fuerza x velocidad
unidad de area Area

‘Intensidad dg sonido (I) = Presién x velocidad
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La presién de la onda de somdo es” penochca (puede  ser ‘aleatoria), es
generalmente expresada como un valor medm de presmn tal como: promedio dela
presién, valores pico o pico-pico, y la- raiz dela presmu cuadritica media (rms)
definida como la presién efectxva de la presmn acustlca, en la figura 2.6 se observa
su representacién. ) e T :

. P = P rms= : : o P (x:t) dt

Partiendo de la defmxcmn de 1 y sabxendo que u'= p/ pc de (1-22) se observa que:
I=ptu-= p,,,,,/gc Lt (1.23)

La ecuacién (1-23)"_es" véhda péra ondas planaiS y esféricas propagindose libremente.

'VjAn;‘:it‘ndv T

b
Apho-pho

Figura 2.6. Algunas medidas en la amplitud de la seiial sinusoidal.

Una onda de sonido propagindose libremente a lo largo de un tubo de diametro
D. SiD es menor que 1.2\ , la onda es plana. Todas las propiedades de la onda de
sonido son uniformes en un plano perpendicular a la direccién de propagacién (eje
longitudinal del tubo) donde la presién es funcién de, p(x,t) = A sen (kx - wt) para
una frecuencia de sonido w, generada por la vibracién de un pistén localizado en el
tubo en x=0, ver figura 2.7. La sustitucién de p(x,t) en la ecuacién de intensidad (1-
23), muestra que la intensidad de la onda plana permanece constante y que
dnicamente se mueve en direccidn a la fuente. Es por ello que podemos oir con
claridad la voz de una persona en el extremo-opuesto de una manguera de jardin, o
los latidos del corazén en un estetoscopio[22].
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+A0 Onda propegéndose

1 7
istd
| o

n=Aosen<Ent/TT

i I

x=ct

Direcclén del x ¢ velocidad
d

movimlento del e
plston propagocion P———

Figura 2.7. Transformacion de vibraciones a ondas a) por un punto vibrando
sobre una banda moviéndose; b) por un pistén vibrando en un medio fluido.

4.1 NIVELES

La potencia de un pequefio susurro es alrededor de 10 ~° watts, mientras que el
motor de un jet al despegar es de 10° warts. Este enorme rango entre maximo y
minimo se abrevia expresando la potencia en términos logaritmicos. Un nivel de
potencia se define como el logaritmo de la razén de dos cantidades de potencia.

A la razén logaritmica se le denomina Bel, y, para propdsitos mas pricticos, es
utilizado el decibel (dB). El decibel es 1a unidad que mide la sonoridad de un ruido a
una escala relativa: cero decibeles y presién de 2 x10 * N/m?® para el sonido mas
pequefio que puede detectar el oido y 175 dB para el mas estruendoso con presién
de 10°N/m?, todos los demas sonidos son medidos dentro de este rango.

El nivel de la potencia sonora (NPW) en decibeles es:INPW = 10log,, W [dB]

vaf
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i Tabla 2.1 Relaci6n entre 1a presién y- niveles de presién del sonido.

" Presion del Nivel de presién : o
sonido(rms) N/m®_| _del sonido_dB Ambiente tipico
200 140 Despegue de un avién
20 120 Cuarto de maquinas de un barco
6.3 110 Cortadora de lamina, podadora
2x10" 80 Oficina con maquinas de teclado
6.3 x 107 70 Sonar de un teléfono
2x 107 60 Restaurante, tienda departamental
6.3x10™ 30 Refrigerador
2x10* 20 Reloj de pared
6.3x10° 10 Crujido de hojas
2x10° [ Umbral normal del oido

El acuerdo internacional (ANSI estindar SI.8-1969) indica las cantidades de
referencia, todas ellas relacionadas con el umbral del oido a 1000 Hz: -
W, = 10" watts (W), I = 102 W/m" y P, = 2 x 10° N/m” (0.0002 tbar).

5. FORMA DE ONDA Y FRECUENCIA

El rango de frecuencias de oscilaciones elasticas es muy amplio: desde fracciones
pequefias hasta 10" Hz cuando las longitudes de onda ultrasénicas son comparables a
las distancias interatémicas en liquidos y sélidos. En gases, el limite superior esti
restringido a 10° Hz debido al acomodamiento libre de las moléculas. Las oscilaciones
elasticas se clasifican en cuatro grupos, siguiendo los rangos de frecuencias:

a)infrasonido , abajo de 20 Hz.
b)sonido audible, 20 - 20 x 10° Hz;
c)ultrasonido, 20 x 10°- 10° Hz,
d)hipersonido, arriba de 10°Hz.
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Los tres factores que deben ser considerados al examinar la medida de un ruido
son: frecuencia, intensidad y duracién. Cuando la respuesta es psicoldgica, el
~término tono es considerado como frecuencia y el término sonoridad como
‘intensidad, a pesar que la respuesta psicolégica no es exactamente lo mismo que

medida fisica[23].

Como la mayoria de los ruidos estin formados de tonos de muchas frecuencias a
diferentes intensidades, totalmente mezclados, sin ninguna relacién entre ellos, es
necesario describir un ruido en términos de frecuencias e intensidades de tonos
puros.

La composicidn de las frecuencias de un ruido indica el tipo de ruido, es decir si
es un rono alto o bajo. Un ejemplo se representa en la figura 2.8. Una sefial
convencional de una vibracién desde el dominio del tiempo est4 representada con la
amplitud y el tiempo.

El analisis espectral muestra una grifica tiempo-amplitud; y a su vez en el
dominio de la frecuencia otra amplitud -frecuencia.

Figura 2.8 Componeates de una onda de forma
compleja. 1. Onda compleja 2. Suma de ondas simples
3. Espectro de frecuencias de ondas simples.
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6. REFLEXION Y ABSORCION DEL SONIDO

Al realizar una medida de presidn del sonido, se deben tomar en cuenta los efectos de
reflexi6n. El sonido incidente predomina atin si las medidas se realizan cerca de la
fuente. Si un sonido es producido en algin punto de un cuarto y es detenido, las
ondas se reflejaran en varias superficies de manera similar a la luz. Si no existiera
tebricamente absorcién en las superficies, las reflexiones podrian permanecer
indefinitivamente. Sin embargo, el movimiento de las particulas del aire convierte
alguna parte de la energia en calor por: accidn viscosa, calor de conduccién, por
efectos de absorcién molecular y dispersidn, es decir un intercambio de energia
traslacional y vibracional entre moléculas chocando; en resumen, la energia es
absorbida en la superficie del material y como consecuencia las reflexiones presentan
atenuacién y decaimiento.

La atenuacién de la onda de sonido que viaja en el aire debido a la absorcién
molecular, es dependiente de la frecuencia y la humedad relativa; a una humedad
relativa de 50 % y frecuencia de 100 Hz la atenuacién es aproximadamente 0.001 dB
por pie. Si una fuente emite un sonido constante, el sonido incidente y el sonido
reflejado llegarin a un equilibrio en densidad de energia con cantidad de sonido
absorbido en algiin punto. Al tiempo requerido para que la densidad de energia del
sonido decaiga por 60 dB, es denominado tiempo de reverbacién y depende de la
frecuencia, de la humedad del aire y principalmente de las propiedades de absorcién y
reflexién de las paredes u objetos en el recinto[22].

6.1 REFLEXION

Cuando las ondas de sonido entran en contacto con una superficie, una parte de la
energia es reflejada, otra parte es transmitida y otra es absorbida. La presién del
sonido en algiin punto, se debe a la radiacidn directa desde la fuente y al sonido que
llega indirectamente después de una o mas reflexiones. Se dice que una superficie es
actisticamente dura cuando la absorcidn y transmisién de las ondas son muy bajas. E1
rayo reflejado desde lasuperficie de una placa rigida tiene la posicién que se muestra
en la figura 2.9a, el rayo de sonido y los frentes de onda pueden ser considerados
como llegando desde la imagen. Los frentes de onda reflejados y los que llegan
directamente desde la fuente se refuerzan o se cancelan cuando cruzan, pudiendo asi
generar problemas cuando se realiza una medida de sonido.
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acGsticanente dura

—
o _— superficie
o reflectora
Imagen -

superfice
concava

a b
Figura 2.9 a) Reflexiones desde una superficie plana.
b) Reflexiones desde superficies de varias formas,

El efecto de superficies curvas, de placas paralelas, y esquinas se ilustra en la figura
2.9b. En superficies paralelas se pueden formar ondas estacionarias, otro efectoes la
alteracién del eco, causado por la reflexién continua y regular de un pulso en
superficies paralelas.

6.2 ABSORCION

La absorcién en una superficie estd en funcién de muchos parametros, incluyendo su
rugosidad efectiva, su porosidad, su flexibilidad y en algunos casos sus propiedades
de resonancia.

La eficiencia de una superficie absorbedora esta expresada como un niimero entre
Oy 1, llamado coeficiente de absorcién: O representa una absorcién nula, o bien una
perfecta reflexién, 1 representa una perfecta absorcién. Muchos mecanismos de
absorcidn son dependientes de la frecuencia, es necesario conocer el espectro del
ruido para poder calificar sus efectos[21].

Las pérdidas en el medio pueden dividirse en tres tipos basicos: pérdidas por
viscosidad, pérdidas por conduccién del calor y pérdidas asociadas a cambios
moleculares de energia.
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- 6.2.1 EFECTO DE LA VISCOSIDAD

Desde un punto de vista fenomenolégico, la absorcién de energia de las ondas
sonoras en fluidos est4 asociada con el tiempo de retardo de la condensacién” 6 o
cambio relativo de densidad 8 = Ap/p, con relacién a la variacién de presién
actistica p en un punto. Este retardo puede demostrarse que depende de un tiempo
caracteristico llamado tiempo de relajacién, es decir del tiempo necesario para que la
fuerza de viscosidad asociada con la velocidad relativa de la particula del fluido,
igualen sus velocidades; en el Apéndice B se explica el fenémeno de viscosidad.

La conduccién calorifica se presenta en el fluido entre las regiones de presion alta
(alta temperatura) y las de presién baja (baja temperatura), originindose cambios en la
energia molecular. Con mis precisién el tiempo de relajacién es el tiempo necesario
para que un proceso alcance un valor 1/e de su valor de equilibrio.

Cuando se perturba un pequefio elemento de volumen mediante una onda
aciistica, se producen expansiones y compresiones, debido a estos desplazamientos se
producen cambios en la densidad del medio, entonces la presién actistica y la
condensacién estan en fase, y se cumple que p= p,c?0, entonces no hay pérdida de
energia de las ondas sonoras.

Sin embargo cuando la condensacién tiene un retraso de fase con relacién a la
presién se puede demostrar que durante cada ciclo de variacién de presidén se
produce un aumento neto de trabajo en la transmisién en el medio fluido. Este
proceso se puede visualizar en términos del diagrama PV que se muestra en la figura
2.10, donde el trabajo hecho en el fluido estd dado por: W = -f PdV, que representa el
irea comprendida dentro del ciclo.

l Figura 2.10 a) Diagrama PV, W,,,=0 :
! Sipy Bestin siempre en fase, 1a variacién del |
} trabajo hecho en el fluido en el ciclo de :
compresidn esta representado por el drea :
i comprendida bajo la curva ABC y durante
| el periodo de expansién del fluido por la |
i curva CBA, entonces el trabajo de |
S ‘ compresién anula al de expansién y las !
A4 i ondas sonoras no pierden energia y por l
, Volunen v ! tanto la amplitud no se atenda. ;
a N

Presion P

* Condensacion o regién de compresion, es el término utilizado para describir 1a aglomeracion de particulas.
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Figura 2.10 b) Diagrama PW\VM¢=A/\I;(FA ol

Si p y O estin defasadas, el ciclo de
compresién esta representado por la curva |
ADC y el de expansidn por la curva CEA
por lo que el irea contenida dentro del
ciclo ADCEA es una medida del trabajo -
hecho sobre el fluido y la pérdida de las °
ondas sonoras. Esta pérdida de energia esta
acompafiada de una disminucién de la
amplitud de presion de la onda sonora, ya
i que la densidad de energia de una onda
Volumen V sonora es proporcional al cuadrado de su :
k> amplitud de presién. "

Preslén P

La relacién entre p y © con un retardo en la condensacién (por fluctuaciones de
presidén) con un término disipativo es:

(1-24)
p=pL20 + Rae

» R es: la constante de viscosidad efectivay debldo aella, la condensacién esti defasada
con relacxon a la presxon un angulo de fase @ = tan "R/ poc? .

- Para la cond.lcxon meml t ==O p Apo, la soluc10n general de la ecuacxon dlferencnal (1-
24) e

_20(1 —e’ aq)—(,oocz/R)t) 90(1 "'/') (1-25)
Pc)C2 % '

Donde 6,= Apo / pocz y1= R/ poc’ es el tiempo de rela;acxon

Despues de cierto txempo la condensaaon alcanza el valor fmal de 00 51 ahora la
presion Ap, desaparece, entonces 9 tendera a cero de acuerdo con’ la ecuac:on.

: '(1-26)

o=A (e ‘—(poc’/R)z) 65 e
: pacz )
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En la figura 2.11 se muestran unas curvas que representan las ecuaciones (1-25) y
(1-26). Se debe notar en ambos casos que la condensacién no es seguida
inmediatamente por un cambio brusco de presién, siendo el tiempo de relajacién
7 la disminucién de la condensacién a un valor 1/e de su valor inicial.

Entonces para t= T = R/p,c’ se tiene:
8 = By (1-0.368) = 0.632 B,

Quees el uempo que tarda la condensacién en alcanzar el 63 ,2% de su valor miximo
60. :

La ecuacxon para ondas planas atenuadas puede escribirse en forma compleja de la
forma.

gt =c} &
o e -2
donde ¢, =c (1 + jwr)"? es una velocidad compleja y lasolucién es: £ = ¢ ,& ®e™*
ecuacién que es analoga a la obtenida para las ondas planas sin atenuacidn, excepto
- que la amplitud de desplazamiento est4 atenuada con la d.lstancm de acuerdo conel
término e™*; donde « es la constante de atenuacién:

a= o [1/(1+dA?)- 7/(7\4???)3’”:?’“" (29
o2 ' o

Figura 2.11 Tiempo de retardo del
cambio relativo de condensacién
para un cambio escalonado de
amplitud de presién Apo.
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' En la mayorfa de los fluidos el tiempo de relajacién es tan pequefio que para
 frecuencias del orden de megaciclos el producto wr < < 1, cuando esto se cumple la
ecuacibn se simplifica a a= w*t/2c = w’R/2p (¢’, cuando R es independiente de la
~- frecuencia la constante de atenuacién o es directamente proporcional al cuadrado de
la frecuencia.

En todos los fluidos, excepto los liquidos muy viscosos, el efecto de la viscosidad
en las ondas actsticas es tal que la velocidad de propagacién es independiente de la
frecuencia, entonces la atenuacién dada por: a=2 w'n/3p, ¢, donde 1 es el
coeficiente de cizalladura de la viscosidad.

La atenuacién de las amplitudes de desplazamiento, presién aciistica, etc., se
expresa frecuentemente en nepers, siendo la unidad el logaritmo decimal que
corresponde a una reduccién en la amplitud de 1/e del valor inicial o referencia. En la
ecuacién (1-28) las ondas planas estin atenuadas directamente por e”* y ademas el
producto ox debe tener las dimensiones de nepers, luego las dimensiones de ot son
[nepers/m] o bien -8.7ax en decibeles [dB] como resultado del cambio de
intensidad, log,4(L./1,). Ademis puesto que la intensidad es proporcional al cuadrado
de la amplitud de desplazamiento, la intensidad debe variar con la distancia de

acuerdo con la ecuacién: I, =1, e***,

Laatenuacién no es la misma para todas las frecuencias, el decrecimiento del nivel
de presién sonora es mayor para altas frecuencias, segiin puede verse'en la figura 2.12.
Sin embargo este efecto se observa mejor para grandes distancias desde la fuente
sonora que para distancias cortas a la misma {21].

Nivel de 3
oengle MEDID 1
DD
VISCUSD
FAaAAAasaA WEDID 1 L. X :
NAAAAAAAA Figura 2,12 Variacién del nivel de energia

(AN~ con la frecuencia, antes y después de
pasar por un fluido viscoso.

Frecuencia fHz>
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CAPITULO fil. TECNICA EXPERIMENTAL

Capitulo Il

DETERMINACION DE TIEMPOS DE FRAGUADO MEDIANTE
ONDAS DE SONIDO

‘.

Los métodos de prueba basados en la propagacién de ondas de sonido son
populares al determinar algunas propiedades del concreto, debido a que son no
destructivos, de uso simple y relativamente baratos. En este capitulo se presenta una
técnica aciistica propuesta para caracterizar tiempos de fraguado de cementos,
basada en la atenuacién de una onda de sonido al atravesar una muestra de cemento
hidratindose. El dispositivo de medicién utilizado, su principio basico de
funcionamiento y los instrumentos que lo forman se detallan también. Al final del
capitulo se mencionan los materiales examinados y el método de monitoreo por
DRX igualmente in situ de estos materiales.

1. ESTADO DEL ARTE EN TECNICAS ACUSTICAS APLICADAS
A CEMENTOS Y CONCRETOS

Algunas pruebas estandar no destructivas que utilizan ultrasonido como fuente de
caracterizacion, se aplican a cerimicas avanzadas. Al evaluar la velocidad ultrasénica
en los materiales sélidos se calculan sus propiedades, entre ellas: el médulo de
Young, la relacién de Poisson, la impedancia aciistica, y otros coeficientes, siempre
y cuando se conozca la densidad del material; también son evaluadas, la atenuacién
aparente de ondas ultrasdnicas longitudinales y las emisiones acdsticas de
estructuras durante una simulacién controlada [24].

La técnica de la velocidad de pulso ultrasénico se emplea como medio de control
de calidad en productos que se supone estan hechos del mismo concreto, se detectan
la falta de compactacidn, la densidad y los cambios en la relacién agua/cemento para
un lote de muestras.
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Velocidades mayores a 4.5 km/s indican excelente calidad del concreto. Sin
embargo, ésta técnica no puede emplearse para determinar la resistencia de los
concretos hechos con materiales diferentes y de composicién variable y desconocida
en sus agregados. Asimismo es posible detectar el desarrollo de grietas y presencia de
cavidades en estructuras tales como presas y verificar el deterioro debido a heladas o
accién quimica. La téenica de pulso ultrasénico tipo eco permite medir el espesor de
caminos de concreto y losas.

Jones y Mayhew sugirieron que la longitud de onda y velocidad de ondas
ultrasénicas superficiales se midieran en la superficie de un elemento de concreto a
frecuencias especificas, se determinaron la resistencia y el médulo de elasticidad en
funcién de éstas variables[25].

Para descubrir el desarrollo de deformaciones dentro del concreto se emplean
emisiones acusticas detectadas por transductores electromecanicos en la superficie
del concreto. Las emisiones son ondas de esfuerzo elastico de poca amplitud y
frecuencia superior a la audible, causadas por una deformacién plastica cuando el
material se somete a esfuerzos altos. Su aplicacién es til para evaluar la resistencia
del concreto en estructuras dafiadas por el fuego o por los terremotos.

Se ha determinado la tenacidad de fractura en cementos éseos basados en acrilico
al someterlos a cargas por fatiga. Dos sensores piezoeléctricos montados en el
espécimen se encargan de convertir la onda compresiva, emitida por la muestra
cuando sufre la deformacién, en sefiales eléctricas. Los ruidos emitidos se asocian con
los mecanismos de falla. Los esfuerzos de tensién ‘mas altos coinciden con los
tiempos mas pequefios de retardo de 1a onda en llegar a un pico, asi como la amplitud
con el crecimiento de la falla [26].
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2. TECNICA EXPERIMENTAL
2.1 PRINCIP1O DE FUNGIONAMIENTO

El experimento consiste en hacer pasar una onda sonora con frecuencia de 578 + 2
Hz através de una pasta de cemento, dicha onda es emitida por una bocina
pequeifia que se localiza por debajo de la muestra, mientras que por arriba de ella se
encuentra un micréfono de alta sensibilidad que se encarga de captar la onda de
sonido al salir de la pasta y la traduce en una sefial de voltaje que es medida y
desplegada en un osciloscopio. Estos datos de amplitud de voltaje se transmiten
simultaneamente a la PC donde se almacenan y grafican. Los parimetros que se
obtienen son: Amplitud de onda vs. tiempo (V.- t). La representacién esquematica
se muestra en la figura 3.1

Un software de cilculo de funciones y anilisis de graficos es utilizado para
obtener la funcién matematica que representa la dependenciade V. con el tiempo
t. Dicha aproximacién matematica proporciona una solucién para un tiempo y
amplitud, correspondientes al estado fraguado de la pasta. Este tiempo se confirma
o rechaza mediante un analisis cualitativo de la amplitud de voltaje.

Onda sonora Cemento Transductor Osciloscipio
P sonido/voltaje

(e |

Despliegue de Andlisis de Sistema de
informacién espectro adquisicién de datos

!

=
==

Figura 3.1 Representaciéon esquematica del experimento sobre la
determinaciéon de tiempos de fraguado de cementos.
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2.2 CONSIDERACIONES DEL EXPERIMENTO

a) La onda de sonido plana que se propaga en el aire en una direccién x, se
encuentra una superficie rigida de separacién (el portamuestra) con otro medio
fluido heterogéneo y viscoso (la pasta). Cada medio tiene impedancia caracteristica:
Z,, Z, y Z;, como se indica en la figura 3.2. Se tienen dos planos limites
perpendiculares a la onda, uno formado entre el aire y el portamuestra AB y otro
entre portamuestra y pasta, CD. Cuando la onda incidente (pi), llega a AB, una
parte de ella se refleja (P,), y otra se transmite al portamuestra (P);, que asu vez en
el plano CD se divide en una transmisién(Py, y otrareflexién (P,). que regresaa AB,
donde nuevamente también se separa en una transmisidn y reflexién suméndose
repectivamente a (P,): y (P).. Este proceso se repite originando un estado estable o
estacionario en el medio 2 tal que la presidn incidente (Pi), es igual a lasumadela
presidn reflejada (Pr), en AB mis una transmitida en CD (Py,.

C
2° Medio:
portamuestra

] / Z:=psC2

1° Medio: aire

Zi=p1C4
3* Medio: pasta
(Pi), / Zy=p;cy
—_—
P (P
r
< ]

Figura 3.2 Transmisién de ondas de sonido planas a través de dos planos limites.

(P), = (P), + (P,

P .1ei(0)t-klx) = Purlei(mz + kix) + Pooei[mt-kJ(x- a)}
ot

O bien”

” Las presiones en forma compleja por convencién cuando se agrega el factor de fase ¢ a O=wt+d,
la reflexion P, es el conjugado de la onda incidente.
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En el medio dos se tiene un estado estable donde: -

Py = Pogel® -
P, =P el + 10
_Se observa que las amplitudes (P,) de las ondas generadas en los medios 2 y 3
difieren de la onda inicial, as{ como también las fases reflejada y transmitida ¢, =k;x,
‘en el signoy en el nimero deondak = w/c=2n /A como se sefialé en la seccién
2.1 del capitulo 2. ' :

La onda transmitida siempre tiene la misma frecuencia que la onda incidente,
pero debido a la diferencia entre las velocidades de fase entre los medios ¢, ¢,y ¢,
los valores de los nitmeros de onda son diferentes k,= w/c,, k,= w/c, ky=w/c;. Y de
acuerdo ala condicién de rigidez de los planos limites AB y CD, las velocidades de
las ondas reflejadas son iguales y opuestas a las incidentes.

El coeficiente de transmisién de potencia sonora es igual al cociente de las
intensidades transmitida e incidente, o,=I /I, que a partir de las condiciones de
frontera de continuidad de presién y de velocidad en los planos limites x=0y x=a
se obtiene el o, para los medios 1, 2 y 3 [20]:

o, = 4R,R, :
(Ry;+R)cos’kya + (Rp+ ;R_,&l)zsenzkkza
RERS

El medio interpuesto 2, el portamuestra de poliuretano con espesor 1mm, es
muy delgado para absorber energia, aunque R,> >R, pero es lo suficientemente
rigido para causar efectos de reflexién no relevantes al transmitir el sonido; mientras
que al pasar por CD, R, >R, por lo que los efectos de absorcién en la pasta (fluido)
serin mucho mayores que de reflexién.

Por lo tanto el o, tiene mayor contribucién de atenuacién por absorcién al pasar
por la pasta, por lo que se representa como coeficiente de absorcién o, dado por la
expresién I, =1, e?** (1-26). El resultado es una salida Pt; minimizada con la
distancia y el tiempo al atravesar la muestra de cemento,
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b) El sistema cementante sometido a una intensidad de presién dada y una
frecuencia constante f=580 Hz, experimentarid regiones de compresién o
condensacién cada 1.7413 x 10-segundos por periodo, y a una velocidad ¢y =w/k;
variable provocada por fuerzas de disipacién de energia en el interior de la pasta.
Las caracteristicas coloidales, los continuos cambios de viscosidad al inicio y las
burbujas de aire ocluidas hacen que la impedancia caracteristica pc, sea también
variable no solo por los cambios en la velocidad ¢, sino también en los cambios de
densidad al formarse la microestructura.

c) El efecto de absorcién depende de la impedancia del medio, se sabe que las
pérdidas en la energia de presién del sonido se deben en gran medida a la viscosidad
de la pasta. La viscosidad alcanzari un maximo y una variacién minima cuando la
pasta de cemento se encuentre en el periodo de fraguado, asi mismo la densidad se
mantendra relativamente constante. Una fluctuacién minima en la amplitud de
presién sonora ocurrira en esta fase anterior al endurecimiento. La figura 3.3
muestra una representacion de dichos cambios.

PN

tiempo

Fraguado Pasta
fibrosa

Pasta endurecida

Figura 3.3. Variacién viscosidad - densidad en el tiempo de una pasta hidratindose.

d) De acuerdo a los incisos anteriores, el sonido se atenuard primeramente por
efectos viscosos. Sin embargo a medida que se alcanza el endurecimiento, tales
efectos son sustituidos por absorcién del medio heterogéneo con densidad
compuesta por fibras cristalinas y amorfas entrecruzadas, poros, aire y una
viscosidad de agua residual atrapada.
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Por lo tanto la variacién en la amplitud de la onda de sonido se comportara
proporcionalmente a un término exponencial de atenuacién €, como se vio en el
capitulo 2, donde A =A_(1 - €"*). Y probablemente se determinar4 el tiempo t=1

cuando la amplitud de la onda decae a la unidad menos 1/e de su valor inicial, es
decir cuando A=A4(1-0.368) = 0.632 Ag, o bien aun 63,2% del valor maximo A,
(amplirud inicial). Este tiempo t definido como T = R/pac;?, se obtendra cuando la
constante de viscosidad R, p3 y ¢, tengan un valor relativo invariable, como sucede

en el fraguado.

e) De llevarse a cabo las condiciones del inciso anterior es posible conocer un
tiempo promedio de fraguado, aunque las condiciones de atenuacién en el
endurecimiento puedan alterar dicha aproximacién,

f) Los rangos de intensidad con minima variacién en la amplitud del sonido son
indicativos en la determinacidén del tiempo de fraguado de la pasta.

2.3 OBJETIVOS DEL EXPERIMENTO

El objetivo principal de este trabajo es la blﬁsqueda de un método de medicién de
tiempos de fraguado menos arbitrario y mais prec1so que. . los - métodos
convencionales. Paratal fin y de acuerdo a la técnica actistica propuesta, : se prueban
tres materiales cementantes, de los cuales se proyecta obtener lo sxgmente'

1. Los datos de Amplitud vs. tiempo (V- t) de la: onda de somdo que
atraviesa cada muestra.

2. Una caida escalonada en la amplitud de voltaje en un pnmer periodo de
tiempo, seguido de otro decaimiento a menor velocidad, es decir con menor
distanciamiento entre amplitudes en la escala de tiempo.

3. Que los datos V_, - t presenten un decaimiento exponencial. El ajuste
matematico debe mostrar que la amplitud inicial es proporcional a un
término e**. Tal aproximacién se confirmara con un factor de correlacién

de valores aceptables.
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La determinacién de tiempos de fraguado mediante el cilculo de tiempos de
relajacién 1. De no ser asi y de acuerdo con las consideraciones del
experimento se seleccionari el(los) rango(s) de menor variacién en la
amplitud del sonido para determinar el tiempo de fraguado de la pasta.

Las graficas obtenidas en distintas pruebas para un material en especifico
deberan presentar el mismo patrén'de mediciones, para lo cual se deben
considerar los factores ambientales: temperatura y humedad.

Mediante un monitoreo in situ por DRX de la hidratacién de los cementos a
diferentes tiempos se obtendri informacién de las fases cristalinas presentes
en los materiales de prueba. Se graficara la evolucién de la cristalinidad
identificando el periodo de fraguado en el tiempo para cada uno de ellos.
Una comparacién de los tiempos determinados por DRX con los obtenidos
experimentalmente mostrari el grado de incertidumbre de la técnica achstica.

Analizar las ventajas y desventajas del método acistico sobre los métodos
convencionales.
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3. DISPOSITIVO DE MEDICION

Figura 3.4 Foto del dispositivo.

El dispositivo esta compuesto por los siguientes instrumentos:

Generador de sefiales Fluke FG3C

Los generadores de funciones son instrumentos estables de baja distorsién que
generan formas de onda senoidales, triangulares y rectangulares en frecuencias que
llegan a alcanzar los 3 MHz. Este generador posee controles de: amplitud mayor a
10 V,, con carga de 50 Q, de offset (desviacién) , de ciclos de trabajo (frecuencia).
Las salidas son principal (50 Q) y légica (TTL y CMOS).

Osciloscopio Fluke 199 a 200 MHz

Este osciloscopio electrénico posee una velocidad de muestreo de 2.5 GS/s,
tiene dos canales con anchos de banda de 200 MHz y un a longitud de memoria de
27, 500 puntos por canal. Tiene un disparo automatico, otro manual y otro externo.
Puede capturar y reproducir automiticamente las 100 dltimas pantallas. Posee 24
medidas automaticas de formas de onda, cursores, zoom y reloj en tiempo real.
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Las estradas son independientes y estan aisladas. Incluye un multimétro .de
valores RMS (verdadero valor eficaz) de 5000 cuentas y un regxstrador Max1ma

entrada de voltaje en las puntas de 600 V.
Contiene un Software adquisidor de datos (SW9OW) para Wmdows 95/ 98/ NT.

Transductor emisor

Como emisor de sonido se utiliza una bocina con 1mpedanc1a de 8 Q 5 cm de
dxametro y potencia de 1 Watt. »

: Transductor receptor
. El transductor receptor es un micréfono electrostatico o de condensador
omnidireccional, con impedancia 1k , suministro de voltaje (V+) de 1.5a 10 VDC

- y normal de 4.5 VDC, suministro de corriente 0.5 mA miximo, sensibilidad -65 +
* 4dB, frecuencias de operacién 20 Hz a 16 KHz.

Fuente de poder

Fuente de alimentacién de voltaje de 8 VCD.

Termémetro y medidor dé humedad

Se utiliz6 un termometro/ thrometro digital parala determinacién de temperaturay
humedad relativa.

56



CAPITULO ill. TECNICA EXF’ER!MENTAL -

3.1 CONEXIONES ENTRE INSTRUMENTOS

En el diagrama de bloques de la figura 3.5 se muestran las conexxones entre
instrumentos. S T
Linea de IR R
voltaie @ [ —
Linea de T S
. | Fuente de CD 8V
Micréfono

Generador |
de sefiales

PC

Figura 3.5 Diagrama de conexiones.

3.2 AJUSTE DE INSTRUMENTOS

Antes de colocar la muestra e iniciar el monitoreo de la seual se prepararon los
mstrumentos de la siguiente manera: 5 o

1 Generador de sefiales. Se calibra a la frecuencia de respuesta maxxma enel
micréfono condensador, en este caso a 578 + 2Hz auna sa.hda en la bocina
de tlpo senoidal con amplitud maxima de 10 Vpp. ' ‘

2. Micrc')fono condensador. Se energiza a 8 volts DC. '
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3.” Osciloscopio. Se conecta al puerto paralelo de la computadora, el software

"~ adquisidor de datos se prepara para recibir sefiales de amplitud de voltaje

cada dos segundos. Se ajusta una lectura de datos en los controles de pantalla

de amplitud de voltaje Vrms, para el canal B, mientras que para el canal A se

desplega la sefial de voltaje de la entrada (bocina) con la frecuencia

especificada. El software adquisidor guarda los datos en un archivo
particular.

4. Altérmino del monitoreo se obtiene una grafica V., vs. tiempo, estos datos
son copiados y analizados con un software de calculo de funciones. En este
trabajo se utilizé el Origin v.6. '

3.3 ELEMENTOS DE SUJECION Y ACOPLAMIENTO

A continuacién se describen las partes de sujecién y acoplamiento de algunos
elementos del dispositivo y sus funciones principales. Ver figura 3.6.

» El portamuestra A utilizado para las pastas de cemento y yeso es una caja
cilindrica de poliuretano con didmetro de 4 cm, altura de 1cm y O.icm de
espesor. Un aro circular B de 1 cm de diametro y 1cm de altura, pegado ala caja
de poliuretano es utilizado como portamuestra para las pastas de biocemento.

e La base de soporte C para muestras y sujecién de los transductores esta hecha
de acrilico y aluminio. En la figura 3.6 se observa el modelo de la base, el punto
D indica una capa delgada de material amortiguador (plastilina) situada entre el
aro soporte y el portamuestra para absorber vibraciones y evitar resonancia. El
micréfono se sujeta a una placa de acrilico E, la cual se desliza a lo largo del eje
vertical mediante un tornillo sinfin de aluminio.

e Un material de acoplamiento F se colocd en la superficie del micréfono para
protegerlo de la humedad de la pasta, se utilizé cinta de teflén. Una tapa de
acrilico G de base cuadrada de 20 x 20 x 20 cm de volumen y espesor de 6 mm
cubre totalmente la base soporte y la aisla ruidos. El termémetro y medidor de
humedad T se colocé cerca de la base de pruebas.
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. Weaewt |

PORTAMUESTRA

elementos de sujecién.

Figura 3.6 Modelo de la base y
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4. MATERIALES Y METODOS

Para lograr el objetivo del experimento se prepararon cinco pastas distintas A, B; C,
D y E a partir de tres materiales cementantes, en la tabla 3.1 se indican sus
caracteristicas y las cantidades de liquido y polvo utilizadas en cada muestra para
una relacién L/P normal determinada en la literatura [1, 20] :

Con el cemento Portland blanco y gris se preparan dos tipos de muestras con
iguales cantidades y relaciones L/P. Del biocemento se obtienen dos combmacxones
al modificar la fase liquida D con citrato de sodio.

Tabla 3.1 Materiales utilizados.

- Material Densidad Peso de polvo Fase liquida Relacién en
cementante Fase sélida de polvos por muestra peso L/P
g (g/em®) _® (ml) (mUg)
1.Cemento : Cemento comercial Agua destilada
Portland -~ -Gris | ** 315 A 5 A 19 A. 038
.= Blance 3.10 B. 5 B. 1.9 B. 0.38
- Agua destilada
2 Yeso Yeso comercial® 2.32 C. 5 C. 2.1 C. 0.42
Na;HPO,
N - } ( al 2.5% peso)
3 Biocemento © Bioceramicas ¢ .. 322 DS 2 D. 0.6 D. 0.30
‘ Na,HPO, +
Citrato de sodio
{al 0.2 molar)
E. 2 E.0.56 +0.04=0.6 |E. 0.30
Notas

a. Cemento Portland ordinario CPO, Marca Cruz Azul clase resistente 30 R, resistenciaala -
compresi6n a 28 dias de 30 a 50 N/mm? tiempos de fraguado inicial de 45 min , final de
10 h. Elaborado en Hidalgo, México.

b. Cemento Portland blanco puzolanico CCP 40B. Elaborado en Hidalgo, México.

c. Yeso marca “Las peiiitas”, elaborado en Morelos, México.

d. Biocemento. La fase sélida tiene la siguiente formulacién: 58% wt a-Ca,(PO)),, 2.5% wt
CaHPO,, 8.5% wt CaCO,, 2% wt Ca,o(PO,)(OH),, 10% wt ZrO,, 15% wt p-CaSiO,y
4% wt CaSO,. Elaborado en el Instituto de Investigaciones en Materiales, UNAM,
México [20].

* Las cantidades de biocemento son pequeiias debido al alto costo que implica su obtencién.

60



CAPITULO lli. TECNICA EXPERIMENTAL

4.1 PREPARACION DE MUESTRAS

Se probaron muestras repetitivas de cada pasta, el proceso empleado de preparacién
se describe a continuacién.

La fase liquida se vertib en un vidrio de reloj, posteriormente se incorporaron los
polvos esperando que el liquido los humedeciera completamente, inmediato a esto
se hizo un mezclado manual ripido por 1 minuto, seguido por otro lento de igual
tiempo tratando de homogeneizar la mezcla. Un vaciado ripido de la pasta en el
portamuestra, para fijarse sobre el aro de plastilina de la base soporte aplicando una
ligera presidén. El micréfono se descendié sobre la pasta, hasta sumergir de 1a 2
mm.

Para cada prueba se utilizb una cinta de teflén nueva para cubrir el micréfono,
asimismo se cuidb que el aro de plastilina estuviese plano y sin deformaciones. Se
tomaron los valores de temperatura y el porcentaje de humedad relativa en cada
muestreo.

5. MONITOREO IN SITU POR DIFRACCION DE RAYOS X

Se prepararon pastas con 12 g de fase s6lida de cemento Portland y yeso, 2.5 g para
biocemento, con el protocolo de mezclado descrito en la seccién 4.1. Rapidamente
después del mezclado, la pasta se colocd en el portamuestra del difractémetro de
rayos X en donde se siguid su proceso de hidratacién. Se realizaron difractogramas
a diferentes edades (tiempos de hidratacién) para cada material, asi como para los
polvos anhidros. Se utilizd un equipo D8 Advance, Bruker AXS, el cual utilizauna
tarjeta de cobre operando a 35 kV y 30 mA, cuenta con un filtro de Niquel que
produce radiacién CuK,.

Para las muestras de cemento Portland se utilizé una velocidad de 2°/min, se
realizaron pruebas in situ de 4° a 40° en la escala de 20 con una duracién de 18
minutos cada una e iniciadas en tiempos primordiales como son: 0 min, 45min, 1 h
30 min, 2h, 3h 30 min, 4h 30min, 5 h, 6h y posteriormente ya como pastilla
endurecida a los 2 dias y en forma de polvos a 1 mes. Se tomé la temperatura
ambiente de la cabina en cada medicién.
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Para las muestras de yeso se utiliz una velocidad de 2°/0.66 min un rango 20
de 10° a 40° y una duracién de 10 min, en este caso el escaneo se efectiio
consecutivamente cada 10 minutos debido a la alta velocidad de fraguado de este
material. El primer difractograma comenz4 en O min, el segundo en 10 min, el
tercero en 20 y asi hasta llegar a 90 minutos, completando un registro de 10
difractogramas y uno mis realizado a los dos dias del mezclado en su forma de
pastilla. ‘

En el monitoreo de pastas de biocemento se emplearon velocidades de 2°/0.166
min, para obtener corridas de 4.166 min de duracién, en un rango de 20 entre 10°y
60°. Como la velocidad de fraguado es mayor que la del yeso, se tomaron 13
mediciones, una cada 5 minutos comenzando en tiempo cero (inmediato al
mezclado) hasta llegar a 1 hora y finalizando con dos més a 1hora con 20 minutos y
5 dias posteriormente.
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Capitulo IV

RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos de la experimentacién se dividen en tres partes: en la
primera se reporta una prueba inicial como medida del ruido generado por el propio
dispositivo en el periodo de trabajo y los datos de temperatura y humedad tomados
en cada muestra; la siguiente se ocupa de los resultados logrados con la técnica
aclstica, la descripcién y el analisis del comportamiento de cada material
cementante con sus graficas y modelos matematicos representativos. La terceray
ultima parte agrupa los resultados de DRX y el anélisis semicuantitativo de la
evolucién de las fases cristalinas en el tiempo y su contribucién en la determinacién
del tiempo de fraguado de la pasta.

1. RESULTADOS GENERALES
1.1 PRUEBA INICIAL DEL DISPOSITIVO

En cada monitoreo los datos de la amplitud del voltaje se adquirieron a intervalos
de tiempo de 2 segundos. En una prueba inicial se midié la sefial Vrms de la onda
sonora sin pasar por el medio cementante, inicamente hay interaccién con el
portamuestra fijo sobre la base soporte. Esta prueba es utilizada para determinar el
ruido provocado por los diferentes elementos del dispositivo durante 8 horas, que
es el rango aproximado de trabajo cuando se monitorea pastas de cemento
Portland. Esta prueba es un indicativo de los posibles errores generados en la
medicién.

Como se observa en la figura 4.1, el dispositivo arroja una respuesta lineal
con pendiente nula, con ligeras fluctuaciones mucho menores a 1 mV después de
seis horas, pero tal como sucede en otros equipos de medicién existen factores que
condicionan dicho resultado, para este caso particular podemos suponer que la
oscilacién de los datos alrededor del valor medio corresponde al ruido generado por
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causas internas o externas al sistema. de medicién, como pueden ser: caidas
momenténeas en la corriente, calentamiento de alguno de los instrumentos,
caracteristicas propias de cada elemento (sensibilidad, resolucién, etc.), ondas
sonoras exteriores percibidas por el receptor, etc.

PRUEBA INICIAL
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Figura 4.1 Respuesta del dispositivo de medicién.

El analisis estadistico de los datos de la prueba inicial demuestra que el valor de
mayor frecuencia corresponde a 138.2 mV, con un orden de aparicién de 6186
puntos de un total de 14284 puntos de amplitud de voltaje. Se registro un valor
minimo de 137.79 mV y un maximo de 139.01 mV. La distribucién normal de los
datos se observa en la figura 4.2, el eje de ordenadas indica la frecuencia del valor de
voltaje indicado en cada linea. La media X es igual a 0.13822 y la desviacion
estandar es de 9.5385 x 107, de lo cual existe una probabilidad del 95 % de tener
valores en lamedicién dentro de un intervaloiguala X-20 < X < X +20, obien,
en cifras de volrs: 0.13802 < 0.13822 < 0.13841, como lo indica la distribucién
normal obtenida. De aqui se considera por lo tanto un error en las mediciones
despreciable.
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Figura 4.2 Distribucién Normal de los datos de amplitud de voltaje
de la prueba inicial.

1. 2 TEMPERATURA Y HUMEDAD

RESULTADOS Y DISCUSION

Los datos de temperatura y humedad fueron tomados al comienzo de cada prueba,

la tabla 4.1 condensa estos valores.

Tabla 4.1 Datos de Temperatura y humedad al inicio de gada piugba.

No. Prucba 1 ] 2 | 3
Relacién Pasta Temperatura (° C).
L/p cementante Humedad ' (%)
A |Cemento 24 25 25 .
Portland 39 34

1347

Cemento Portland

B Blanco
C Yeso
D Biocemento
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CAPITULO V. RESULTADOS Y DISCUS!ION

* Como podemos observar la humedad relativa del ambiente cuando se realizaron las
pruebas con cemento Portland y yeso es muy baja, lo que indica una elevada
evaporacién de agua en la superficie que pudiera provocar una hidratacién
inhomogénea y la presencia de mas huecos en el interior. Las condiciones de
temperatura ambiente en todas las pruebas son favorables, con una mixima de
25°C todavia dentro del rango 20° a 27.5° C establecido en estas pruebas.

2. GRAFICAS OBTENIDAS Y AJUSTE MATEMATICO
2.1CEMENTO PORTLAND
Se probaron cuatro muestras de cemento Portland preparadas con el protocolo

descrito en el capitulo 3, las muestras tomaron la forma del portamuestra con un
espesor de 0.6 cm. Los datos obtenidos de Vrms vs. t se presentan en lafigura4.3.

CEMENTO PORTLAND
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Figura 4.3 Grificas Vrms-t de cementos Portland.

66




CAPITULO V. RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados mostrados en la figura 4.3 indican una clara diferenciacién de las
clases de cementos, la similitud en el arreglo de los datos demuestra que las curvas
Al, A2 y A3 corresponden al cemento Portland gris, y 1a B1 al cemento Portland
blanco. Sin embargo, se observa una sola tendencia en la atenuacién del sonido para
las cuatro pruebas, coincidiendo con el comportamiento equivalente de ambos
materiales durante la hidratacién aunque difieran en su composicién quimica.

Las pruebas con cemento Portland gris muestran un mismo patrén en su
conducta, pero con diferencias muy marcadas que se atribuyen a factores
experimentales de mezclado, temperatura, humedad, caidas en la corriente de
suministro, etc. que pueden ser detectadas ficilmente por el receptor en la salida, y
que se reflejan también en las intensidades Vrms. En este caso se refiere a las
graficas A2 y A3 por su parecido dado que se realizaron a las mismas condiciones
de temperatura y humedad.

Los datos obtenidos presentan un decaimiento en la amplitud, que de acuerdoa
la teoria se han ajustado a una funcién exponencial y =y, + Aje ©/*. En la tabla 4.2
) P y
se resumen las funciones y los factores de correlacién obtenidos.

Tabla 4.2 Funciéon exponencial y factor de correlacién en pruebas
de cemento Portland.

p Ajuste matemitico Factor de
Prueba ién decaimi exp ial { correlacién (fc)
Al | Vrms=134.6] + 3.99 ¢ W50 0.96364

Vrms=114.94 + 13.04¢ %240 -
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

‘En el modelo y= Yo + A,e we Al indica
-laamplitud maxxma relativaaun muumo A { \—"
:y0. Cuando t=to la amiplitud / A, cderiun - o

j ! 63 21% de su valor 1mc1a.l

i to

: En Ia flgura 4.4 se muestra la curva que reproduce el mejor acercamiento de los
datos a lafuncién decaimiento exponencial, como lo indica el factor de correlacién
o (fc) reportado enla tabla 4.2,

CEMENTO PORTLAND

Prueba B1.
——Vrms = 114.36 + 14.8 e°-(t /2.84)

Prueba A3
—Vims = 124.85 + 14.04e" -(t /3.72)

-S> s
e 7 8 9
S— Prueba A2
[72] ———Vrms= 114.94 + 13.04e"-{1/3.47)
£
> had hAdMM = vy
T T T T T —
7 8 9
Prueba A1

——Vrms= 134.61 + 3.99 e* -(1/4.5073)

——
r———
7 8 9
tiempo (h)
Figura 4.4 Funci exp iales ajustadas a los datos de cemento Pértland.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Aungque los factores de correlacién no son muy elevados y diferentes en cada
curva, proporcionan una referencia clave al determinar el tiempo de relajacién ¢ = to
cuando la exponencial se reduce a e ~!; probablemente la mejor aproximacién de
este tiempo es el obtenido en la prueba A1 con una correlacién de 0.96 y un tiempo
de relajacién de 4.5 horas, que como se puede ver en la figura 4.5 es el comienzo de
un periodo estable mas largo en la amplitud de voltaje, y que coincide con las
consideraciones del estado fraguado. Para esta grifica se deduce un tiempo inicial de
fraguado (1) de 4.7 h y uno final (t) de 8 h.

8
tiempo (h)

Figura 4.5 Prueba Al, t =4.7hy ;=8 h.

Haciendo el mismo anAlisis para la prueba A2 y considerando que se tiene un
fc=0.8696 y un tiempo to=3.47 h, se observa de la figura 4.6 que los periodos
estables en la oscilacién de la sefial aparecen casi en las posiciones encontradas en
la prueba A1.Y, a pesar que el ajuste esté un poco alejado de la realidad, el tiempo
to sefiala un estado igualmente de reacciones constantes, que sin duda no puede ser
de fraguado porque es muy pequefio. Las lineas superpuestas en la grafica marcan
un rango extenso entre ~ 4.8 h y 8 h.

|
1804 |
)
T1o- - Prueba A2
B =~
=120
w4+ —r-r-r-—r-r7T7——7——7—
o 1 2 3 a4 5 8 1 8 9
temoo () |

Figura 4.6 Prueba A2, t;=4.8 hy t,=8h.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados de'la prueba A3 son més complicados de analizar, la funcién
exponencial correspondiente tiene un fc= 0.92 que la hace mis confiable al 0.86 de
A2, atn asi los tiempos to calculados son muy similares, en este caso a las 3.72
horas se sefiala Ia relajacidn, que tampoco se ajusta con las condiciones de fraguado.
En la figura 4.7 se observan los intervalos menos variables y los que se adjudican al
fraguado para esta grafica.

140 i - Prueba A3

—T T T T T T T

T 7T T - T T T
o 1 2 3 4 5

6 7

Figura 4.7 Prueba A3, t4,=55hyt,= 7.8 h.

Finalmente, de la grafica B1 del cemento blanco se encuentra una respuesta
aproximadamente constante en la medicién entre las 4.5 y 7.5 horas, que
comparado con los valores deducidos de la funcién matematica,untode2.84 hy
una correlacién de 0.84, no se encuentra relacién con el rango de amplitud
invariable observada en la figura 4.8.

Prueba B1

Figura 4.8 Prueba BI, ;= 4.5 hy t=75h.

Agrupando los resultados . del anAlisis ‘anterior, se determinaron los valores
promedio del tiempo inicial -y, fmal de fraguado en las pruebas de cemento
Portland gris, como t; =:5. hy: .= 7.93 h: Mientras que para la muestra
representativa de cemento blanco estos txempos son semejantes. Ver tabla 4.3.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Tabla 4.3 'Ti'eAn;l'pos‘ de fraguado determinados para cemento Portland.

Pruecba | ‘Al | A2 | A3 | Apromedn Bl
)y | 47 | 48 [ 55 5 4.5
te(h) 8 8 7.8 7.93 7.5

2.2 YESO

Se probaron tres muestras de yeso preparadas con el protocolo descrlto en el
capitulo 3, las muestras de forma cilindrica mostraron un espesor de 0.7 cm. Enla
figura 4.9 se observa la distribucién de los datos generada por las pruebas de yeso
C1,C2yC3. ~ B

Vrms (mV)

» YESO s
110 4 ' : " Prueba C3
n ‘\//"'\/\f/‘““-\v_\‘v‘/ / "TA/-\_

) '\Af‘"‘\(
105 | "\/v
: T a | - —r 1
0.00 TRl ‘025 050 - S 075 .00
"135 - Prueba c2.
130
0.00 . e 28 U om0 i 75 et 400
135 “Prueba C1
130
125
— T T — T = T y )
0.00 025 0.50 0.75 1.00

tiempo (h)

Figura 4.9 Graficas obtenidas en las pruebas de yeso.
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L éA#lTULo IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Las graficas de la figura 4.9 presentan eln mismo comportam.lento en laatenuacién
de lasefial y nuevamente al igual como sucedié para cemento Portland cada prueba
se ve diferenciada en la distribucién de los datos. Los cambios relativos de amplitud
se ven minimizados en el yeso que en cemento Portland, aunque cabe destacar que
los intervalos de tiempo de muestreo para este Gltimo son de 9 horas. Debido al
fraguado rapido del yeso el rango de medicién se reduce a 1 hora. Es posible
también, observar una mayor semejanza entre C1 y C2, tanto en las intensidades
Vrms, como en la pendiente de las curvas, que en este caso no se pueden atribuir a
las condiciones ambientales de temperatura y humedad porque sus valores son muy
similares para las tres pruebas. Las diferencias observadas seguramente son
gobernadas por otros factores experimentales.

Los datos obtenidos de Vrms vs. t se ajustaron al modelo exponencial utilizado
para cemento Portland. En la tabla 4.4 se tienen las aproximaciones matematicas, de
las cuales se obtienen tiempos de relajacién (to) y correlaciones (fc) diferentes en
cada caso. Es notable que tales ajustes no son representativos en el comportamiento
de fraguado de este material porque los tiempos to calculados caen fuera del rango
de mediciones en 1.9 y 5.21 horas, aunque las correlaciones sean elevadas. Eneste
caso los mecanismos de precipitacién de los componentes anhidros se llevan a cabo
mediante otra cinética de hidratacién, los cuales originan un estado de fraguado
muy breve que dura sélo unos cuantos minutos en el que se puede manipular la
pasta. La fase de fraguado posiblemente situada en el equilibrio de la disolucién
hace que se perciba en las curvas como cambios invariables de amplitud de la onda
sonora, ver figuras 4.10 y 4.11.

Tabla 4.4 Funcién exponencial y factor de correlacién en pruebas de yeso.

Ajuste matemadtico Factor de
Prueba Funcién decaimi exp ial | correlacién (fc)
C1  |Vrms=117.81+ 14.50 e ''? 0.9623
C2 |Vmms=101.71+ 3.29 e /521 0.9821
C3 | Vims=106.1+3.75¢ */% 7| 8681
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

‘ Vrms(mV)

Vrms(mV)

Prueba C3
Vrms = 106.1 + 3.75 e"-{t/ 0.307)

1 = Wﬂ"/ N P nA ~
105 R A TR Wy
T v T v —
0.00 0.25 0.75 1.00
135 -4 - Pruaba C2°

e——Vims = 10171+ 3.29 e*(1/5.21) © ¢ .

0.0
tiempo (h)

’\%‘&”A/\/’ ~..'\\r‘\,‘, /". \/'f"/\’"\‘ .

iales ajustadas a los datos obtenidos de yeso.

Prueba C3

M
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M L
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e,
— ) T T L v T T 1
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Figura‘4.ll Rangos de minima
relativo a la fase de fraguado.

variacién en la amplitud e intervalo
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

De la prueba C3, se puede rescatar un acierto en el tiempo de relajacién de 0.307
h o 18.42 minutos que como se ve de la figura 4.11 sefiala el final de un primer
intervalo invariable en la amplitud, mismo que es repetitivo en las pruebas Cl y C2.
Mediante el anilisis de las curvas y de acuerdo con el criterio de seleccién”
establecido en los parrafos anteriores sobre el periodo de fraguado de este material,
se tomara el primer rango como caracteristico a dicho estado por ser iterativo en las:
tres pruebas. RETR,

Por lo tanto los valores promedio de los tiempos inicial y final de fragﬁe;do pa;ra
las pastas de yeso se muestran en la tabla 4.5.

Tabla 4.5 Tiempos de fraguado determinados para yeso.

‘ L cpmmedlo Cnromedio
Prueba| C1 C2 C3 P tmimy
t(h) |0.196]0.195]|0.172} 0.1876 11.256
te(h) [0.332]0.363]0.299] 0.331 19.87

2.3 BIOCEMENTO

Se probaron tres pastas de biocemento D1, D2 y E1 enunciadas en las tablas 3.2
y 4.1. Se prepararon como se describid en el capitulo3. Las probetas tomaron la
forma del portamuestra y dimensiones de 1 cm de diametro con 1cm de espesor.

Las graficas obtenidas en las pruebas de biocemento sefialan una vez mas
diferenciacién de los materiales, ver figura 4.12. Se observa que D1 y D2 son muy
similares en su comportamiento, mientras que la curva de la prueba E1 es continua
y totalmente ajena a éstas. La primera causa que favorece éstas diferencias, es la
composicién de cada pasta, asociada en este caso, a la uniformidad que presenta el
mecanismo disolucién-precipitacién en la pasta E1 por el acelerante (citrato de
sodio) contenido en su composicidn.

ajuste matematico de los datos no muestra vinculo entre fc ara cada
El ajust tematico de los datos no muest 1 tre fc y to d

prueba. No obstante, éstos Giltimos indican regiones limite en la variacién de la
amplitud.
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BIOCEMENTO

ve, - :
RS Prueba’ Et
! '“‘Mnom»—....... :
esereresensens

Vrms (mV)

——— T T T

) 050 075 1.00 125 150, 175 /‘ 200
- tiempo (h)
Figura 4.12 Grificas obtenidas de las pruebas de bi tos

Los datos de la prueba E1 no se ajustan totalmente a un modelo exponencial, sin
embargo se encontrd que un primer intervalo de la grafica tiene una aproximacion
casi exacta, con una correlacién del 99.6 %. La tabla 4.6 resume ésta informacién.

Tabla

4.6 Funcion exponencial y factor de correlacién en pruebas de biocementos.

. . Factor de
Prueba F ,f"":sw,m?te‘mi:'m . correlaciéon
bl (fc)
pi | Vrms=134.32 + 1.99¢* /069 0.7724
D2 | Vrms = 127.44 + 7.26 ¢* /227 0.9093 . "
1° Intervalo: 0- 1.124 h R
| Vims = 186.67 + 16.88e* <106 0.996
El 2° Intervalo:1.124-2.10 h B
No es ajuste tipo decaimiento exponencial -
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. ‘CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Como se puede observar en las figuras 4. 13 y 4 14; los resultados obtenidos de 1a
aproximacién matemitica y el anilisis de minima variacién en la amplitud no
muestran relacién considerable, salvo en la graflca D1 donde el tiempo calculado de
0.65 h marca el inicio de un periodo estable '

El anilisis de amplitud en las gréficas D1 y D2 superpone regiones estables en
rangos de tiempo parecidos, que de acuerdo con la velocidad de reaccién y al
mecanismo de fraguado reportado para biocementos se clasifican como sigue. Un
primer rango corresponde al fraguado donde se constituye la hidratacién-disolucion
de los componentes o formacion de gel; un segundo rango con fluctuaciones en la
amplitud que podrian atribuirse al inicio de la precipitacién y aglomerados de gel;
un tercer rango de poca disolucidén y aumento en la precipitacién; un cuarto rango
de precipitacién y entrecruzamiento; y un quinto rango de formacién de
microstructura con agujas entrecruzadas, algunos poros de gel, que
macroscopicamente revelan manipulacién nula y endurecimiento.

Los resultados obtenidos en la prueba E1 son los que mas se acercan a la teoria
propuesta para la determinacién de los tiempos de fraguado, se observa un
decaimiento totalmente exponencial donde el tiempo de retardo o de relajacién
anuncia que la amplitud de presién sonora ha caido por efectos de viscosidad en la
pasta por la presencia de un cuerpo relativamente coloidal, asociado al final del
fraguado. Después de pasar por to=0.689 h la amplitud de voltaje cae en un
periodo muy pequefio de estabilidad entre 1 h y 1.12 h, que no puede pertenecer al
fraguado de la pasta y que prosigue con un decaimiento aiin mayor en la amplitud
debida a la morfologia que ha tomado la microestructura.

A partir del analisis anterior, sélo es posible diferenciar el término del fraguado.
En la tabla 4.7 se agrupan los resultados de tiempos de fraguado para biocementos.

Tabla 4.7 Tienﬁpos de fraguado determinados para biocementos.

D D "ome:
Prueba| D1 | D2 | 0™ [ Gmimy | E1) | E1 (min)
-t (h) 0 0 0 0 ) 0
te(h) [0.208 [0.3125]0.26025} 15.615 0.689 41.34
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BIOCEMENTO

210 —y * PruebaE4

4 \‘M‘ ——Vrms = 186.67 + 16.88e" (L /0.689)
100
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T T T T 4 T T Y T T L T T
o000 025’ 050 ors 1.00 128 D150 175 200
«.~,. .. Prueba D2

Vrms {mV})

Vims = 127.44 + 7.26 8° (1/2.27)

— T T —T — T T
0.00 LT02% 0.50 0rs 1.00 125 1.50 .75 2.00
: : tiempo (h)

Figura 4.13 Ajuste matemitico de la distribucién de los datos de biocementos.
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Figura 4.14 Rangos de minima variacién en la amplitud de pruebas de biocementos.
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la distribucion de los datos de biocementos.
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Figura 4.14 Rnﬁgos de minima variacién en la amplitud de pruebas de biocementos.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION.

Como se puede observar en las figuras 4.13 y 4.14, los resultados obtenidos de la
aproximacién matemitica y el anilisis de minima variacién en la amplitud no
muestran relacién considerable, salvo en la grafica D1 donde el tiempo calculado de
0.65 h marca el inicio de un periodo estable.

El analisis de amplitud en las graficas D1 y D2 superpone regiones estables en
rangos de tiempo parecidos, que de acuerdo con la velocidad de reaccién y al
mecanismo de fraguado reportado para biocementos se clasifican como sigue. Un
primer rango corresponde al fraguado donde se constituye la hidratacién-disolucién
de los componentes o formacién de gel; un segundo rango con fluctuaciones en la
amplitud que podrian atribuirse al inicio de la precipitacién y aglomerados de gel;
un tercer rango de poca disolucién y aumento en la precipitacién; un cuarto rango
de precipitacién y entrecruzamiento; y un quinto rango de formacidén de
microstructura con agujas entrecruzadas, algunos poros de gel, que
macroscopicamente revelan manipulacién nula y endurecimiento.

Los resultados obtenidos en la prueba E1 son los que mis se acercan a la teoria
propuesta para la determinacién de los tiempos de fraguado, se observa un
decaimiento totalmente exponencial donde el tiempo de retardo o de relajacion
anuncia que la amplitud de presién sonora ha caido por efectos de viscosidad en la
pasta por la presencia de un cuerpo relativamente coloidal, asociado al final del
fraguado. Después de pasar por t0=0.689 h la amplitud de voltaje cae en un
periodo muy pequefio de estabilidad entre 1 hy 1.12 h, que no puede pertenecer al
fraguado de la pasta y que prosigue con un decaimiento aiin mayor en laamplitud
debida a la morfologia que ha tomado la microestructura.

A partir del analisis anterior, s61o es posible diferenciar el término del fraguado.
En la tabla 4.7 se agrupan los resultados de tiempos de fraguado para biocementos.

Tabla 4.7 Tiempos de fraguado determinados para biocementos.

D Dyro

Prucba| D1 | D2 | "l Cail Eim) | Ei (min)
tm | 0 0 0 0 0 0
tr(h) {0.208 ]0.3125]0.26025] 15.615 | 0.689 41.34
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3. RESULTADOS DEL MONITOREO IN SITU POR DIFRACCION
DE RAYOS X

Los difractogramas realizados en las pastas a diferentes edades permiten obtener
una vision global de la evolucién relativa a las fases cristalinas identificadas en cada
difractograma. Se ha comprobado de forma cualitativa, la formacién o disolucién de
algunos de los componentes con la elevacién o disminucidn, respectivamente, en
las intensidades de los picos patrén.

Mediante un anélisis cuantitativo se grafican los cambios en la intensidad de las
fases cristalinas con el tiempo. Se registra también la evolucién de la fase amorfa al
calcular el area que la caracteriza en cada difractograma. Cabe destacar que este
analisis cuantitativo supone que la intensidad patrén de cada componente es
proporcional a la cantidad presente cuando se considera igual absorcién en todala
mezcla cristalina[27].

El porcentaje de cristalinidad de cada componente es calculado con la
proporcién entre las intensidades patrén de una sola fase (Ij) y la suma total de
intensidades presentes en el difractograma, Ij,, de acuerdo a lo siguiente:

% cristalinidad =__1j x 100
2

donde: j = a, b, ¢ ,d, ......j son las fases presentes en el sistema cristalino.

Ij = 31j,, surnade las intensidadé;i pé;réﬁ de- p @)':paifa u;ia fasea:

Ia = Yla,=Ia, + Ia,

Y, 3l =Ia+ Ib+ Ic+ ..li.esla éuriia,dé ‘as_;hté‘ris‘i'dédes de todos los
‘'componentes presentes. : RS B h o
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y. DISCUSION

' 3.1 CEMENTO PORTLAND

En léifigura 4.15 se observa el desarrollo de las fases cristalinas en la pasta de
cemento Portland gris a diferentes tiempos O min, 45min, 1 h 30 min, 2h, 3h 30
min, 4h'30 min, 5 h, 6 h, 2 dias en forma de pastilla y en forma de polvosa 1 mes.

teGh .

S

CEMENTO PORTLAND

- t=5h_ .

* t=4h30min

t=3h30min~:

20 (grados)

Figura 4.15 Difractogramas a distintos tiempos de r i6n del to Portland.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Como observa en los resultados de difraccién de la figura 4.16. La formacién de
nuevas fases es generada tanto por reacciones de hidratacién como por reacciones
entre compuestos y reacciones con el CO, del ambiente. Las fases de mayor
constitucién son Brownmillerita-Ca,(Al,Fe),O;, Silicato calcico-Ca,SiOs, Calcita-
CaCO,, Arcanita-K,5O, y Ca; MgAl,Si; Oq. El yeso y otros compuestos menores
también se detectaron con muy baja intensidad en sus picos.

—
[7:]
a.
x)
L
o
26 (grados)
& 1$3-0272(N)-Calcium Mag Alumil Oxide Sili -CaS2MgAI12Si16090/

© 30-0226(")-Brownmillerite,syn-Ca2(Al,Fe)205-Y:27.74%-dxby:1.-WL:1.5406-Orthorhombic-
® 05-0586(*)-Calcite, syn-CaCO3-Y:60.47%-dxby:1.-WL1.5406-Rhombohedral-

& 24-0703(D)-Arcanite-K2S04-Y:3.71%dxby: 1 -WL : 1.5406-Orthorhombic-

@ 42-0551(*)-Calcium Silicate-Ca3SiO5-Y:61.86%-dxby:1.-WL:1.5406-Monoclinic-

Q 22-0633({D)- Melanterite.syn-FeS04.7H20-Y:10.16%-dxby: 1 .-WL:1.5406-Monoclinic-

3 06-0226(D)-Anhidrite,syn-CaS04-Y:12.82%-dxby: 1.WL:1.5406-Orthorhombic-

Figura 4.16 Principales fases cristalinas en Ia hidratacién del cemento Portland.
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APITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

En el estudio cuantitativo se toman como referencia, las principales fases
cristalinas y la fase amorfa. La graflca de la figura 4.17 presenta los porcenta)es
calculados en cada difractograma.

El silicato calcico Ca,SiO; como se ha visto es el principal componente de
reaccién en un cemento portland normal, en este caso est4 contenido mayormente
en el sistema Ca;, MgAl,Si,,Oy, y como silicato tricalcico hidratado C-S-H en forma

amorfa.

FASE (%
2.

CEMENTO PORTLAND

-+ F. Amorfa

- -~ - Ca2(Al,Fe)205-Brownmillerita
~—e— Ca3Si05-Silicato cildico
-+ CaCO3-Calcita

- #-- K2SO4-Arcanita

-6+~ CaS4MgAI2Si16090

B2 N
¥
R kY Seg —————————— ——
v e -
R4 \o
Y s
SR 8,5
L] ~.,‘

Fig'urn‘4.1‘7'Prescncia de fases cristalinas vs. tiempo, en pastas de cemento Portland.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

La Brownmillerita-Ca,(Al,Fe),O; o fase ferrita es una solucién sélida
perteneciente al clinker de cemento portland comercial [ 10], como se observaen los
difractogramas ésta desaparece posiblemente en la reaccién con arcanita y agua para
formar Melanterita o FeSO,.7H,0 , o bien, contribuye a la fase silicatos de
magnesio (Ca;MgAl,Si,,Os). Estos tltimos corresponden al grupo de asbestos,
originalmente son materiales fibrosos que mantienen a las particulas de cemento en
suspensién durante el filtrado del agua, proporcionan resistencia mecanica y
protegen contra agentes corrosivos[28].

La Calcita-CaCO,; se forma por accidn del CO, dando una consistencia temprana
ala superficie de la pasta. La arcanita-K,SO, al contrario que el yeso actia como un
acelerante, incrementa la velocidad de hidratacién y por ende el fraguado en el
periodo temprano[29]. En la figura 4.17 se observa una reactividad mayor en las
primeras horas, mientras que, entre 6 h y dos dias no existen diferencias
significativas. De aqui se concluye que los productos cristalinos se han obtenido casi
totalmente en 6 h. La fase amorfa se vincula directamente al gel coloidal formado
principalmente por C-S-H en la fase de fraguado, el porcentaje maximo es ~12%
y se localiza entre 2 y 3h. Sin embargo, en un rango de 0.5 a 5.5 h se tienen los
niveles mas bajos de cristalinidad, como se observa en la figura 4.18. Con éste
anilisis se deduce que el periodo de fraguado se encuentra en un rango promedio de
0.5a5.5h. '

o CEMENTO PORTLAND

Figura 4.18 Porcentaje cristalinidad en
cada difractograma. La cristalinidad en el

z ] periodo de fraguado es pobre, por el
3 contenido de gel coloidal . No obstante la
,g A curva muestra que las fases formadas son
4 - principalmente cristalinas.

B4 — -

w2

o y)

L T T T T 7 T T
o 1 2 3 4 5 L] 7 8 ] 4 45 50 55
ﬂmm
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

3.2 YESO

En la figura 4.19 se observan los difractogramas para distintos tiempos de reaccién
del yeso. Se observan dos fases iniciales, una anhidra, CaSO,, y otra hidratada o
basanita, que al mezclarse con agua dan lugar a la formacién de yeso. Las
intensidades en los picos revelan este proceso.

“ v L S I | T \J \ U U T !
Lot el8 798 200 22 24 28 28 30 32 34 38 38 40
s we 20(grados)

i33-031 1(*)-Gypsum, syn-CaS04.2H20-Y:31.42%-dxby:1.-WL:1.5406-Monoclinic-
7 '+36-0617(D)-Bassanite, syn-CaS04-0.67H20-Y:24 69%-dxby:1.-WL.:1.5406-Monocl
*37-1496(*)-Anhydrite. syn-CaS04.Y:63.85%-dxby: 1 -WL:1.5408-Orthorhombic-

Figura 4.19 Difractogramas a diferentes tiempos en la r i6n de hidratacién del yeso.
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CAPITULCS IV RESULTADOS Y DISCUSION
4.20 indica el
so.:Las fases
- formar la

El anlisis cuantitativo de la pasta de yeso, grafxcado en la fig
porcentaje de las fases presentes y la clara evolucién’cris
cristalinas basanita y anhidrita se hidratan para prec1p1tar—
microestructura de fibras entrecruzadas. '

Una parte de la anhidrita permanece sin reaccionar hasta los dos dias, mientras
que la basanita ha desaparecido completamente. Después de una hora de reaccién
la anhidrita se intercambia a yeso proporcionalmente, aproximadamente a las 7
horas éstos alcanzan un equilibrio en porcentaje cristalino. La tendencia linealen la
evolucién de la reaccién yeso-anhidrita, presupone que después de dos dias
continuard la precipitacién. De la figura 4.20 se puede ver que el porcentaje
correspondiente a la fase amorfa es miximo hasta 15 minutos, luego disminuyey
oscila entre valores pequeiios, se hace constante y perdura hasta los dos diasen un
5%.

El anilisis anterior permite asociar este pequefio intervalo entre 0 y 15 minutos
con el fraguado del yeso. La presencia de un 15 % de amorfo se asocia- a la
disponibilidad de la pasta para ser manipulada, aunque como se observa no
terminan de efectuarse las reacciones de disolucién - precipitacién.

YESO

70 = —e— CaS04.2H20 - Yeso

. —~—= CaS04 - Anhidrita

3 -a-- CaS0OA4. 0.67H20 - Basanita
—e— Fase Amorfa

o] \\ .

TIEMPO (horas)

Figura 4.20 Porcentaje de fases, calculadas a partir de difractogramas

a diferentes tiempos en pastas de yeso.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

3.3 BIOCEMENTO

Enlafigura 4.21 se observan los difractogramas para distintos tiempos de reaccion
del biocemento con formulacién E. Los productos formados, son principalmente
hidroxiapatita carbonatada (HAC) Ca,((PO,);(CO;);(OH),, pirofosfatos y silicatos
de calcio, favorables en el desarrollo de tejido 6seo. Sin embargo, se observa que
otros compuestos carbonato de calcio, Whilockita, sulfato de calcio y monetita
estan presentes desde el inicio hasta el quinto dia sin disolverse.

Como se sabe en el 58 % de la fase sélida es a-TCP que al reaccionar con el
agua deberia obtener Ca,(HPO)PO,);(OH) o CDHA. La conversién a
hidroxiapatita carbonatada es un indicativo de tres causas: pureza deficiente del a-
TCP, componentes poco solubles en las sales de fosfato Na,PO, que provoquen
una rapida precipitacién de CDHA, y/o que la concentracién de fosfato no seala
adecuada. - '

BIOCEMENTO

INTENSIDAD (cps)

" 3 0 03 < 0 ™ ™ 3 w o o

10 (grados)

* 29-0305-Cakium Carbonate-CaCO,-Y:45.50% -dxhy:1.-WL:1.5408-Monoclinic-
+ 40-0393-Calcium Phosphate Silicate-Ca (PO ),510,-V:56.32% -dxby:1.-W L:1.5406.0rthorhombic-
®19-0272-CarbonateHydroxylapatite.syn-Ca, (PO ),(CO, ) (OH),-¥:50% -duby

© 08-0169-W hitlockite . syn-Ca,(PD,),-¥:31.51% -daby:1.5408-Rhombohedral
©03-0308-Manete-C3HPO,-Y.22.92% -dxby 1.-WL:1.5408.VIcPDFY..§

+03-0335-Calcium Hidrogen Phosphate-Ca(H PO ,)2-Y:18.7% -dxby:1.-W L:1.5406

©926-0128-Calcium Sulfate-CaSO .Y 19 27% -dxby:1 -WL:1.5408-hexagonal-iic

144-0810-Caicum Hydrogen Phosphats Hydrale irncalcium dihydrogen dipyrophosphate .Ca ,H (P ,0,),4H.0
X 33.0306-Calcium Silicate Hydrale-Ca, ,S10, «H,0-Y:27.08% dsby

Figura 4.21 Fases cristalinas presentes en distintos tiempos de reaccién del biocemento.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados del estudio de DRX para biocementos a tiempos de monitoreo
cada 5 minutos, indican una cambio despreciable en la intensidad de los picosen los
primeros 20 minutos, comparado con los del yeso. En la figura 4.22 se observa esta
pobre evolucidn cristalina. Sin embargo, se sabe que 1a pasta fragua en los primeros
15 minutos debido posiblemente a la precipitacién tempranade HACy alamezcla
de polvo-liquido sin reaccionar que causa fraguado falso.

La presencia de los materiales de partida y el escaso desarrollo de los productos
de reaccidn, hace que el estudio cuantitativo sea omitido en este caso en particular,
por ser poco ilustrativo y de baja credibilidad. Sin embargo, se ha demostrado que el
fraguado depende considerablemente de una composicién quimica adecuada en las
fases sélida y liquida y de relaciones L/P convenientes para que se de
completamente la disolucién-precipitacién, de lo contrario se obtendri un material
no del todo cementante y carente de propiedades mecinicas en el endurecimiento.

BIOCEMENTO
P
1
»]
t =20 min
»d
0 t=15min
0]
oJ
¥ »]
= t =10 min
=
3
& e
z
E ot
= 0
. t=5min
10
oJ
Py -
= t=0min .
o ) = ) ) = © - % [ .
20 (grados)

Figura 4.22 Difractogramas registrados en los primeros 20 n{inutos de reaccién.
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

1. COMPARACION DE LAS TECNICAS EXPERIMENTALES

En la tabla 4.8 se resumen los tiempos de fraguado reportados mediante técnicas
tradicionales de identacién, los determinados mediante la técnica actstica y el
estudio de difraccién de rayos X.

Tabla 4.8 Tiempos de fraguado obtenidos por difercntes métodos.

Cemento Portland Yeso Biocemento
METODO DE
Prueba t te t tr Prueba t; 1
MEDICION
. . . 7.4 min | 13.2 min
Agujas de Gillmore >60min{ <10h 0 min 14 min
AvB E 16 min 55 min
y
Agujas de Vicat >45 min}<6.25h - - - - -
A 5h 7.93h | 11.2 min } 19.8 min D 0 15.6 min
Técnica Acustica
B 45h 45h - - E 0 41.3 min
Estudio de DRX A 30 min 5h 0 min 15 min DyE - -

Como se observa en el resumen, los tiempos de iniciales t; obtenidos mediante la
técnica actstica para los tres materiales, se alejan completamente de los valores
determinados por las técnicas de identacidn y de DRX. Mientras que los tiempos
finales t; son similares en todos los métodos.

Las consideraciones sobre la técnica acistica se reflejan en laincertidumbre que
se tiene al decidir por un tiempo inicial de fraguado, sin embargo el alcance acertado

de los tiempos de finales de fraguado se refleja en la comparacién con los obtenidos
de la DRX.

El estudio de difraccién comparado con los otros métodos es el de mayor
credibilidad, o el que mis se acerca a la teoria fisico-quimica de los cementos, por
lo cual se confirma que la técnica propuesta logra una buena precisién en las
mediciones, al mismo tiempo que identifica la pérdida de manipulacién de una
pasta, como lo demuestran los t; al ser semejantes con los obtenidos por agujas.
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

Capitulo V

A. CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos se concluye lo siguiente::

e Latécnica actstica es un método alternativo y de mayor grado de precisién
respecto a los instrumentos de medicidn tradicionales para determinar tanto

el final del fraguado, como el periodo de mxima homogeneidad de una pasta
hidratada (adjudicado como fraguado).

¢ El dispositivo de medicién proporciona mayor informacién sobre los
diferentes procesos, ademas del fraguado, que se presentan en las muestras
cementantes. La curva caracteristica Vrms-t de cada material demuestra que
los cambios percibidos en la distribucién de los puntos no son atribuibles al
dispositivo, como se observa en la figura 4.1, sino que son efectos propios de
la muestra hidratandose.

e Las graficas obtenidas son repetitivas para cada material en estudio. Por lo
tanto se confirma que cada pasta tiene su propio patrén de transmisidn del
sonido, a pesar que factores ambientales o experimentales que puedan
. . . o, ‘s . s
intervenir durante la medicién. Tal aseveracién hace confiable el método
propuesto.

¢ Mediante los estudios de DRX se ha determinado que la técnica aclistica si
deduce el periodo de fraguado de un cemento. Las limitaciones hasta el
momento se reducen a la eleccién de un inicio de fraguado (como concepto
manejado por los métodos de identacién) ya que como se observé es dificil
determinar. Sumado a esto que el mecanismo de fraguado marca la cinética
de formacién de los compuestos y por ende la respuesta actstica de cada
material.

88




CAPITULO V. CONCLUSIONES

"Las' consideraciones tedricas propuestas sobre el experimento son
relativamente ideales, 1a caida en la amplitud de voltaje no es escalonada. Tal
como se observd en los resultados la forma en la distribucién de los datos
proporciona mas detalles de los esperados, que seguramente revelan la
cinética de las reacciones de hidratacién, también influenciados por
factores experimentales como son: velocidad de mezclado, aditivos,
condiciones ambientales, sensibilidad de los instrumentos, etc. y que
determinan la respuesta que se obtendr a la salida.

El comportamiento de los datos Vrms vs. t, muestra que la atenuacién del
sonido al atravesar la pasta es del tipo decaimiento exponencial como se
habia previsto en las consideraciones del experimento. Las funciones
exponenciales obtenidas son una referencia clave, pero no siempre indican el
rango de regiones de fraguado que corresponden al rango mas amplio de
minima variacién en la amplitud de voltaje. Por lo tanto el ajuste matematico
no contribuye significativamente en la determinacién de tiempos de
fraguado.

El factor de correlacién es un elemento importante para aceptar o rechazar
un ajuste matematico, pero no decisivo en la informacién que proporcione el
tiempo de relajacidén. No se puede aceptar un tiempo de relajacic’m como
tiempo de fraguado cuando tiene un valor fuera del rango de momtoreo,
aunque la correlacidén sea mayor a 0.96. e

El tiempo de rela;acxon en la mayoria de las pruebas comc1d10 con los
intervalos de fraguado, sin embargo no tiene la certeza de ser un indicativo
de inicio o fin de fraguado de cualquier pasta cementante,

Aunque las técnicas de identacién sean relativamente empiricas
proporcionan informacién cercana a la determinada en el estudio de
cristalinidad, para cemento Pértland y yeso. No obstante se debe recordar
que para éstos tltimos, el estudio de DRX ha comprobado la existencia de
precipitados y su crecimiento con el tiempo de acuerdo a la teoria que los
respalda. Mientras que para un biocemento recién disefiado, los resultados
de fraguado reportados con las Agujas de Gillmore tienen ciertas limitaciones
al reportar un endurecimiento falso (por los resultados obtenidos por DRX)
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vy que las hace poco confiables en la aprobacién de un: producto como
cementante. -

B. INVESTIGACIONES FUTURAS

De acuerdo con las expectativas de este trabajo la biisqueda de un método que
determine el fraguado de un biocemento ain queda lejos de concluir. Se proyecta
determinar el tiempo de fraguado de un biocemento aiin dentro del organismo, ya
que la nueva generacién de cementos Sseos los hace inyectables pudiendo ser
colocados en el sitio requerido sin abrir los tejidos del paciente. Es muy importante
saber que un biocemento ha cumplido con su funcién ya que algunas veces el
fraguado, el endurecimiento y la osteointegracién se condicionan no solamente a
una buena cementacidn, sino también a la predisposicién fisiolégica del paciente
para aceptar el biomaterial.

Entre las investigaciones mas préximas a realizar se encuentran:

s Elestudio del comportamiento acuistico de las pastas con respecto a los cambios

de relaciébn L/P, aditivds y acelerantes de la fase liquida y sélida.

La biisqueda de la mejor respuesta de atenuacién segin la frecuencia del sonido
(audible y ultrasonido)y la amplitud de la onda al interaccionar con las pastas
cementantes.

Las propiedades repetitivas muestran que cada material tiene su propia patrén
de transmisién del sonido, posiblemente se puede cuantificar un coeficiente de
absorcién para el estado de fraguado, tal como se realiza para materiales
puramente homogéneos, para lo cual se deberan hacer estudios mas exhaustivos
que puedan relacionar los procesos fisico-quimicos y termodinimicos en la
hidratacién de la pasta con la absorcién actstica de ésta

Investigar el comportamiento acistico de una pasta de biocemento sumergido
en un medio fisiologico, etc.
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APENDICES

APENDICE A

Composiciones tipicas de fases en clinkers de cemento Portland (por ciento en peso) [9].

Nota Na,O MgO ALO, SiO, P,Os SOy KO CaO TiO; MnO; Fe.O,

Alita 1 0.1 1.1 1 252 0.2 0 0.1 716 O [¢] 0.7
Belita 2 0.1 0.5 2.1 315 02 0.1 09 63.5 0.2 0 0.9
Aluminato (ciibico) 3 1.0 14 313 3.7 0 0 0.7 56.6 0.2 0 5.1

(ortorréombico) 4 0.6 1.2 28.9 43 V] 0 4 539 0.5 0 6.6

(bajoenFe) 5 0.4 1 33.8 4.6 1] 0 0.5 58.1 0.6 0 1

Femita - 6 0.1 3.0 219 36 [¢] 0 0.2 475 1.6 0.7 21.4
Ferrita (bajoen Al) 7 0.1 2.8 15.2 3.5 0 (4] 0.2 460 1.7 0.7 29.8
Notas:

1. Paraun clinker con 1.65 % de MgO y 2,6 %de Fe,O,. Mis generalmente % MgO = 0.667 x

% MgO en el clinker, pero no > 2 %; % Fe,O, = 0.25 x % Fe,O,en el clinker, perono > 1.1

%; % CaO = 71.6-1.4 x(%MgO en alita - 1.1). La composicién puede ser normalizadaaun

total del 100 %.

Cantidades mas altas de SO, en clinkers de alta proporcién SO,/(Na,O + K,O).

Forma normal de clinkers de bajos alcalis y con proporciones Al,0O,,Fe,O; en un rango

aproximado 1.0-3.0.

4. Formas ortorémbicas y pseupotetragonales, se encuentran en clinkers con altos alcalis.
Razones de Na/K varian de acuerdo al clinker.

5. Composicidn tentativa de fase aluminato en clinkers de cemento blanco.

6. Composicion normal de clinkers con proporciones Al,O,,Fe,O, en un rango aproximado
1.0-3.0.

7. Composicién tentativa de la fase ferrita en clinkers resistentes a sulfatos.

we
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APENDICES

APENDICE B

VISCOSIDAD

Entre las moléculas de un fluido existen fuerzas moleculares que se denominan fuerzas de cohesién.
Al desplazarse unas moléculas con relacién a las otras se produce una friccién. El coeficiente de
friccidén interna del fluido se denomina viscosidad y se designa con la letra n.

Un fluido sometido a un esfuerzo cortante, comienza a moverse con una velocidad de
deformacién inversamente proporcional al coeficiente de viscosidad. Si se considera una particulade
fluido sometida a un esfuerzo cortante ten un plano, como en la figura B-1a, el 4ngulo de
deformacién 8§ aumentara continuamente con el tiempo mientras siga actuando dicho esfuerzo
moviendo la superficie superior con una velocidad 8u mayor que la de la inferior.

Sudt
T o 50/6t Y pere de
| e——e————— R § 5u
'/ /l w=ndu/dy
or/ st/ i
[~ 7 — ~—
4 4
/- GX /u=0 0 tia hay desUzanento
~ 722 7

Figura B-1. El esfuerzo cortante produce una deformacién continua en el fluido
a) Elemenso deformandose a una velocidad d6/dt; b)Esfuerzo cortante en un
fluido newroniano en la zona cercana a la pared.

La figura B-1b ilustra una capa limite, cerca de una pared. El esfuerzo cortante es proporcional a
la pendiente de la velocidad y es méximo en la pared (u=0).

Los fluidos comunes como el agua, el aceite y el aire presentan una relacién lineal entre el
esfuerzo aplicado y la velocidad de deformacidn resultando 1 proporcional a la velocidad de
deformacién: T « 8&/8t. De la geometria de la figura se deduce que: tan 8& = 5udt/Sy , y en el
caso limite de las variaciones infinitesimales, queda una relacion entre la velocidad de
deformacion y el gradiente de velocidad: d&€/dt = du /dy, la constante de proporcionalidad es el
coeficiente de viscosidad 1, por lo tanto:

T=ndf =ndu
dt dv

1 tiene dimensiones de esfuerzo-tiempo [M/LT], que en el SI es kg/m's, y varia con la
temperatura y presion. Los fluidos que obedecen a esta ecuacidn se denominan fluidos
newtonianos, por I. Newton que propuso por primera vez esta ley en 1687 {30,31].
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~GLOSARIO

GLOSARIO

Absorcidn. Disipacién de energxa del somdo vque'ocurre en la superficie de un sélido o
fluido. Cuando ocurre en la superficie deun sohdo una onda de sonido incidente no ha
sido reflejada totalmente.

Aglutinante cerdmico. Fase v1trea ‘que sxrve como pegamento.

Amorfo. Estructuras no cnstalmas
Ancho de banda. Tamafio de una banda de frecuencia.

Anhidro. Compuesto quimico sin moléculas de agua, la palabra significa que no contiene
agua. Algunos compuestos anhidros ganan moléculas de agua ficilmente y son usados
para remover agua de otras sustancias.

Atenuacién. Reduccién del nivel de sonido.

Aglutinante Hidrdulico o Cementante. Es el cementante que al agregarle agua, ya sea
s6lo o mezclado con arena u otros materiales similares, tiene la propiedad de fraguar tanto

al aire como bajo el agua y formar una masa endurecida.

Calor de hidratacién. Es el calor liberado de las reacciones que: producen el
endurecimiento del cemento Portland, por su reaccién con el agua.

Cementante. Cualquier producto que tenga la capacidad de unir piezase
por ejemplo, el cemento portland, el asfalto, las resinas, etc.

Clinker. Producto intermedio en el proceso de elaboracién de cemento. La piedra cahza,
la arcilla y el oxido de fierro se calcinan en un horno a 1,450 ‘grados entxgrados para
producir el Clinker. :

Coloidal. Particulas finas y amorfas, cuyo tamafio es 1gual o menora 100 A, se producen
por condensacién de vapores(electrodepositacién) o reaccxones quimicas."

Cristales hidratados. Cristales que contienen iones hidratados.

Curado. Significa dejar la pasta en reposo mientras se producen el fraguado y
endurecimiento en cualquier condicién (al aire, bajo el agua o en vapor saturado).
Tratamiento que se da al concreto recién colado, para asegurar la disponibilidad
permanente de agua que permita el progreso de las reacciones quimicas entre el cemento y
el agua. Este importante proceso, nos permite obtener buena durabilidad en el concreto.
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Finura del cemento. Tamafio de las particulas del cemento, las cuales pueden ser desde
60 hasta 1 micrémetro (1 micrémetro = milésimo de milimetro). Normalmente se define
como la finura al porcentaje de material que puede pasar a través de un tamiz.

Fraguado. Cambio del estado fluido al estado rigido de una pasta de cemento, moriero o
»'concreto Implica pérdida de plasticidad. - .

: Fraguado falso. Endurecimiento temporal que se presenta después del mezclado del
: cemento con el agua y se elimina volviendo a batir la mezcla. : :

Frecuencia. Nimero de veces que la perturbacién. oscila’ entre‘valores positivos y

negativos respecto a su posicién de equilibrio, por unxdad de tiempo

- Gel. Mezcla coloidal de dos fases: un liquido y un v:sg')lido"

“ Higroscépica. Sustancia anhidra cuyos iones tienen natatraccién fuerte por las
- moléculasde agua que el cristal deshidratado recaptura reuene las moleculas deaguadel

i deratacxon. Proceso muy lento durante el cual el cemento reacciona con el agua para
" generar los compuestos quimicos que aportan 1a resmtencm de concreto.

Humedad absoluta. Masa de vapor presente en una masa unitaria de aire seco.
Humedad relativa. Cantidad de humedad que el aire contiene en relacién con la méxima
humedad que el aire pueda contener (aire saturado de vapor de agua), a una determinada
temperatura.

Iones hidratados. Iones que estin unidos quimicamente a las moléculas de agua.
Mortero. Pasta preparada con un cemento y agua en ausencia de arido.

Onda de sonido. Propagacién de particulas vibrando a través de un medio.

Pasta. Suspensidn espesa que se origina al mezclar un cemento hidraulico con aguay un
arido en proporciones convenientes para que ocurra el fraguado. Término empleado para

desngnar al material resultante en todos los estados de fraguado y endurecimiento.

- Plasticidad. Propiedad de la pasta de cemento, concreto o mortero recién rnezclados que -
determina su facilidad de moldeado.

Transductor electroaciistico. Dispositivo convertidor de energla electnca en aciistica o
visceversa. ,

Transductor emisor. Convertidor de energia en sentido eléctrico actistico.
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Transductor receptor. Convertidor de energfaen sentido aciistico eléctrico.
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