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Resumen

En el presente trabajo se busca determinar los compuestos adecuados para la for-
mulacién de un material compuesto basado en cemento, con el fin de caracterizar su
comportamiento reoldgico y evaluar su desempefio en el proceso de manufactura adi-
tiva (MA). La parte inicial del trabajo se desarrolla en los capitulos 1 y 2, los cuales
mencionan conceptos basicos de reologia, reometria y materiales cementosos, enfocédn-
dose en su aplicacion en procesos de manufactura. En la segunda parte, desarrollada
en el capitulo 3, se detallan los procedimientos de experimentacion para un material
cementoso reforzado con fibras cortas discontinuas. Ademads se detalla el sistema de
extrusion experimental en el cual se verificard la validez del material de acuerdo a su
comportamiento durante el proceso de impresion 3D. En el capitulo 4, se exponen los
resultados producto de la caracterizacion reoldgica, determinando el comportamiento
y propiedades del material. Asi como también una serie de pardmetros 6ptimos para
un proceso de extrusion exitoso. En la parte final del trabajo se presentan conclusiones,
ademds de recomendaciones, ttiles para el desarrollo de futuros campos de investiga-
cién que utilicen como base la manufactura aditiva de materiales cementosos reforza-

dos con fibras cortas discontinuas.

PALABRAS CLAVES:
= REOLOGIA

IMPRESION 3D

MATERIAL SRFCC

MORTERO

CARACTERIZACION
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Abstract

This paper seeks to determine the ideal compounds for the formulation of a ce-
ment composite material in order to characterize the rheological behavior and evaluate
its performance in aditive manufacturing process. The initial part is developed in Chap-
ters 1 and 2, which mentions basics of rheology, rheometry and cementitious materials,
focusing on their application in manufacturing processes. The second part, chapter 3,
details the experimentation procedures of Short-Reinforced Fiber Cement Composites
(SRFCC). Aditionally, the experimental extrusion system used for 3d printing tests, is
shown. Chapter 4, reports the results of the rheological characterization, determining
the behavior and properties of the material. Furthermore, a list of optimal parameters
for successful 3D printing process is presented. Finally, conclusions and recommen-
dations, useful for the development of future research fields based on 3D printing of
SRFCC, are shown.

KEYWORDS:
= RHEOLOGY

3D PRINTING

SRFCC MATERIAL

MORTAR

CHARACTERIZATION
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Capitulo 1

Introduccion

El primer capitulo nos presenta la necesidad de estudiar la Reologia de un com-
puesto fibro-reforzado basado en cemento. Se hace una breve revision del estado del
arte de compuestos cementosos aplicados en procesos de manufactura. Se justifica el
desarrollo del presente trabajo y se resalta la importancia del mismo. Ademas, se de-
finen los objetivos general y secundarios del trabajo. Varios de los temas tratados aqui
serdn desarrollados en los préximos capitulos. Finalmente, se describe la estructura de

la presente memoria.

1.1. Antecedentes

Los procesos Additive Manufacturing AM (Manufactura Aditiva) se definen por la
American Society for Testing and Materials como "el proceso de unidon de materiales
para fabricar objetos a partir de datos en modelo 3D, por lo general una capa sobre
otra" [Standard et al., 2012]. MA se ha convertido en una parte integral del desarro-
llo moderno de productos, aplicaciones industriales son evidentes en el sector aero-
espacial y de fabricaciéon de automoviles, una amplia gama de aplicaciones médicas
[Evans & Ian Campbell, 2003], para la produccién de prototipos para pruebas funcio-
nales y de estética [Sambu et al., 2002] y para procesos de construccién/arquitectura a
gran escala [Khoshnevis et al., 2006, Lim et al., 2009].

Actualmente existen tres procesos de AM a gran escala destinados a la construc-
cion y la arquitectura conocidos: Contour Crafting [Khoshnevis et al., 2006], D-Shape
(Monolite) [Cesaretti et al., 2014] y Printing concrete (PC) [Le et al., 2012a]. Los tres
han demostrado la fabricacion exitosa de componentes de tamafio significativo, basa-
dos en compuestos cementosos y son adecuados para la construccién o aplicaciones
arquitectonicas. Los 3 procesos se construyen de forma aditiva, sin embargo los proce-

sos han sido desarrollados para diferentes aplicaciones y materiales, lo que resulta en



que cada uno posea distintas ventajas.

El proceso de D-Shape utiliza un proceso de deposicion de polvo, que se endurece
selectivamente usando un aglutinante. Cada capa de material de construccion se coloca
al espesor deseado, compactada y posteriormente boquillas montadas en un bastidor
de portico depositan el aglomerante donde la parte se solidifica. Una vez que una parte
es completada se contintda sobre la cama de polvo restante. El proceso se ha utiliza-
do para crear piezas arquitectonicas de hasta 1,6 m de altura llamadas "Radiolaria"
[Cesaretti et al., 2014].

Figura 1: Ejemplos de formas construidas a escala completa para cada proceso, a) D-
Shape, b) Contour Crafting y ¢) Concrete printing
Fuente: [Lim et al., 2009]

Contour Crafting es un proceso de fabricacion patentado bajo el desarrollo de la
Universidad del Sur de California por el Doctor Behrokh Khoshnevis y ha estado en
desarrollo durante los dltimos afios [Khoshnevis et al., 2006, Yeh & Khoshnevis, 2009,
Kwon et al., 2002]. Estd basado en la extrusién de una pasta a base de cemento contra
una paleta que permite un acabado de superficie lisa, creada a través de la acumula-
cién de capas posteriores. Ha sido desarrollado para tratar el tema de la construccién
automatizada de alta velocidad. El cabezal de impresion actualmente es capaz de fi-
jar material para crear una pared estructural de ancho completo con el minimo uso de

material.



Printing Concrete también se basa en la extrusion de mortero de cemento, sin em-
bargo el desarrollo del proceso se ha enfocado en conservar la libertad 3-dimensional
y tiene una resolucién menor de deposicidn, lo que permite un mayor control de
las geometrias internas y externas [Le et al., 2012a]. Es un método que permite ma-
yor potencial de aplicacién arquitecténica. Ademds ha sido objeto de mejoramien-
to en ultimas investigaciones en lo referente a métodos eficientes de deposicién del
material para evitar el uso de soportes temporales durante el proceso de extrusion
[Gosselin et al., 2016]. En la Figura 1 se muestran ejemplos de elementos construidos
con cada uno de los proceso mencionados.

Actualmente el nivel de investigacion acerca del comportamiento reolégico de este
tipo de materiales denominados Short-Reinforced Fiber Cement Composites (SRFCC)
€s escaso y a su vez completamente necesario para implementar la extrusion en técnicas
de AM de manera exitosa [Zhou et al., 2013, Alfani & Guerrini, 2005].

1.2. Justificacion e importancia

Los procesos AM que utilizan materiales SRFCC se fundamentan inicialmente
en la 6ptima formulacion y estudio de éste. El cumplimiento de requerimientos de
resistencia, constructibilidad y extrusionabilidad del material es fundamental para el
posterior disefio de los elementos y mdquinas adjuntas al proceso. El estado del arte
referente a este tipo de composiciones es limitado debido a la gran oportunidad de
negocio que ha representado en el &mbito constructivo para los desarrolladores en los
paises donde estas tecnologias fueron pioneras. Dicho impedimento dificulta la opor-
tunidad de implementar y fortalecer nuevas tecnologias en el campo de la construccion
en paises en vias de desarrollo como el Ecuador. El desarrollo tecnoldgico, en las ins-
tituciones de educacion superior implica que estas deban constantemente replantearse
nuevas lineas de investigacion adaptadas a las nuevas tendencias y tecnologias globa-
les. El objetivo de emprender el estudio reolégico del material es proponer alternativas
de mejoramiento en pro del proceso y finalmente en beneficio de la sociedad ecuato-
riana de llegarse a aplicar en sectores estratégicos como la construccion.

Los procesos de Manufactura Aditiva son de gran preponderancia en nuestros
tiempos debido a su naturaleza y apego a Lean Manufacturing (LM). Tales proce-
sos se vuelven importantes focos de atenciéon debido a la urgente llamada del mundo
por tecnologias mas eficientes y menos contaminantes.

La formulacién y caracterizacion reoldgica del fluido expuesto en el presente tra-
bajo sentard una base s6lida sobre la cual académicos pueden continuar desarrollando

dispositivos, algoritmos y métodos de fabricacién con el fin de potenciar el uso de im-



presion 3D en materiales cementosos. Los parametros intrinsecos que se involucran en
la Reologia del material de interés, permiten desarrollar mejores procesos y maquinas
ya que se puede prever de mejor manera el comportamiento de dicha sustancia bajo
diferentes condiciones y estados de esfuerzos, asi como la influencia de los distintos
constituyentes de la formulacién en el comportamiento en estado fresco del material

final. Esto permite también optimizar la composicién para una aplicacion concreta.

1.3. Objetivos

El objetivo principal es formular y caracterizar reolégicamente un material
compuesto basado en cemento aplicado a manufactura aditiva. El objetivo princi-
pal programado es extenso por lo que se ha subdividido en varios objetivos secunda-

rios:

= Determinar los compuestos adecuados para una formulacion adecuada al proce-

SO.

= Caracterizar el comportamiento reoldgico del material utilizando el reémetro TA
HR-2

= Adecuar una impresora delta para fabricar modelos capa por capa con el material

desarrollado.

= Evaluar los pardmetros del proceso de impresion garantizando una operacion

Optima.

1.4. Alcance

En la actualidad existe un limitado estudio acerca de las propiedades reoldgicas de
materiales compuestos basados en cemento con aplicaciones en Manufactura Aditiva.
La formulacién y caracterizacion reoldgica de materiales tradicionales de cemento es
abundante y capaz de describir adecuadamente el comportamiento de estos bajo con-
diciones especificas mas para materiales SRFCC el estudio es realmente escaso. El
proyecto a desarrollarse se adaptard a procedimientos y protocolos usuales en el estu-
dio de materiales tixotropicos para describir las propiedades del compuesto planteado.

Con esto se pretende alcanzar dos tareas especificas:

» Formulacién de un material SRFCC capaz de ser extruido durante un proceso

de impresién 3D.



» Caracterizacion reoldgica del material SRFCC especialmente en su comporta-

miento tixotrépico.

= Configuracion adecuada de pardmetros de una impresora delta 3D para manejar
material SRFCC

1.5. Estructura del documento

El documento se estructura en cuatro capitulos. El primer capitulo desarrolla las
generalidades y marco legal del proyecto, define los objetivos y el alcance planteados
para el mismo.

El segundo capitulo nos da una vision general y definiciones relacionadas con los
fluidos asi como conceptos basicos de Reologia. También, se realiza la descripcion de
la Reometria, sus medios y métodos para llevar a cabo el estudio reolégico de algunos
tipos de fluidos. Finalmente, se exponen los constituyentes basicos de los materiales
SRFCC y su efecto particular sobre un compuesto de cemento.

En el tercer capitulo se aborda los métodos y experimentos que se utilizardn para
estudiar el material reolégicamente. Se detalla el proceso de preparacion del material y
el fluyjograma completo del proceso. Finalmente se describen la mdquina y mecanismo
utilizados para llevar a cabo la impresion 3D.

En el capitulo cuatro se detalla la composicion del material SRFCC formulado, los
resultados de las pruebas reoldgicas sobre este y su interpretacion. Adicionalmente se
detallan los parametros operacionales de la impresora delta con los cuales fue posible
llevar a cabo el proceso.

Finalmente, en el capitulo cinco, se presentan las conclusiones y recomendaciones
durante el desarrollo del trabajo. Ademads, se indican las futuras lineas de investigacién

y desarrollo.



Capitulo 2

Estado del arte

El capitulo presenta conceptos generales sobre Reologia, Reometria y materiales
compuestos cementosos, asi como una clasificacion general de los tipos de fluidos.
Describe los materiales bésicos constituyentes del material propuesto para este pro-
yecto. También, se brinda detalle de los métodos aplicables segtn el tipo de material
en estudio desde el punto de vista reoldgico junto con la informacién esperada. Final-
mente, se presenta los medios que utiliza la Reometria en el estudio de los fluidos y

algunas de las ecuaciones que se emplean para la obtencién de datos.

2.1. Introduccion

2.1.1. Materiales SRFCC

Materiales Fiber Reinforced Cement Composites (FRCC) muestran mejoras signi-
ficativas respecto a resistencia, durabilidad, ductilidad, origen y propagacién de fisuras
[Brandt, 2009]. Debido a sus prestaciones, estos materiales se vuelven cada vez mds
atractivos para la academia y la industria de la construccién como materiales de cons-
truccion de nueva generacion [Balaguru & Shah, 1992]. El desempefio de compuestos
cementosos reforzados con fibras cortas discontinuas (SRFCC) es comparable al ob-
tenido con fibras continuas alineadas [Aldea et al., 1998]. En general, el uso de fibras
continuas largas puede traer consigo complicaciones en la manufactura, ademads las
fibras incorporadas en estos compuestos representan usualmente una baja fraccion vo-
lumétrica.

Por otro lado, el uso de fibras discontinuas, en compuestos basados en cemento, se
vuelve cada vez mds popular debido a la simplicidad del proceso y a la economia en
la fabricacion [Shao & Shah, 1997, Li & Mu, 1998]. En varios laboratorios alrededor

del mundo varios productos para la construccién de materiales fibro-cementosos han



sido exitosamente producidos, como por ejemplo: tuberias [Stang & Pedersen, 1996,
Aldea et al., 1998], paneles planos [Li et al., 2001, Li et al., 2004], paneles ligeros cla-
vables, etc. [Kuder & Shah, 2007b].

Distinto a los métodos tradicionales de curado para materiales cementosos, varias
técnicas han sido desarrolladas para fabricar compuestos FRCC como por ejemplo:
Slurry Infiltration Technique, Spray Suction Technique, Hatschek processing techni-
que, Técnicas de manufactura Aditiva y Extrusién [Zhou, 2004, Lim et al., 2012]. Al-
gunos de estos procesos siguen siendo tradicionales para la industria de productos de
construccién FRCC y han sido utilizados por mds de 100 afios [Zhou & Li, 2015].

Un proceso de extrusion exitoso en la fabricacion de productos o formas geométri-
cas en materiales SRFCC depende de las propiedades reoldgicas del material en estado
fresco durante la extrusion, el hardware del sistema de extrusion y la interfaz entre el
material y el extrusor (incluyendo el tornillo de extrusion, el cuerpo y la salida del
dado). La extrusion durante estos procesos con materiales SRFCC es de tipo “Fria”,
entendido de esta forma debido a las condiciones ambientales con cambios de tempe-
ratura poco significativos. El proceso consiste bdsicamente en forzar pasta fresca alta-
mente viscosa de compuesto SRFCC, preparada bajo condiciones normales, a través
de un dado de extrusién con una forma definida [Zhou & Li, 2015, Zhou et al., 2013].
Los beneficios que otorgan las tecnologias de construcciéon MA incluyen: eficiencia
en uso de materiales, reduccion de tiempo de produccion, el desuso de encofrado y
libertad de disefio arquitectonico [Lim et al., 2012]. Investigaciones en afios anteriores
han demostrado que el desempefio de compuestos FRCC es altamente influenciado
por la composicion y por la sintesis y procesamiento del material [Le et al., 2012b,
Igarashi et al., 1996].

Por otro lado, desde un punto de vista reoldgico, debido a la composicién fisica
del material y la evolucién quimica justo después del contacto entre el cemento y el
agua; se vuelve necesario establecer adecuados protocolos experimentales para obte-
ner resultados precisos y reproducibles[Rubio-Hernandez et al., 2013, Banfill, 2006].
La tixotropia es un fenémeno en el cual las propiedades del fluido son dependientes
del tiempo y del historial de deformacion que este ha sufrido. Los materiales compues-
tos de cemento se consideran materiales tixotropicos y los efectos de este fendmeno
son altamente deseables para el proceso de extrusion de este tipo de materiales. El fe-
némeno suele asociar una facilidad para que el material sea cizallado y fluya a través
del dado a altas tasas de cizalla, seguido de una recuperacion gradual de la viscosidad
a la salida del mismo a bajos niveles de cizalla, con el fin de que el producto mantenga
su forma una vez que ha terminado el proceso. La existencia de investigaciones acerca

de tixotropia en materiales SRFCC aplicados a técnicas de extrusion es escasa e inves-



tigadores han recomendado su estudio para trabajos futuros [Kuder & Shah, 2007a].

2.1.2. Composicion de materiales SRFCC para extrusion

Los materiales SRFCC adecuados para extrusion son, en gran proporcion, diferen-

tes a las tradicionales pastas, morteros, suspensiones o concretos tanto en composicion

y formulacién [Zhou, 2004]. Los materiales SRFCC orientados a procesos de extru-

sidon presentan propiedades reoldgicas semi-solidas tipo pastosas a diferencia de los

materiales cementosos tradicionales; los cuales poseen mayor relacién agua/material-

cementante, menor viscosidad y presentan mayor grado de fluidez. Este tipo de mate-

riales orientados a extrusion escasamente presentan fluidez pero si alta cohesion bajo

condiciones normales [Zhou & Li, 2015, Zhou et al., 2013]. Los componentes consti-

tutivos principales de materiales SRFCC para extrusion se presentan a continuacion:

Materiales Cementantes: Cemento Portland Ordinario (CPO), Fly Ash, Blast Fur-

Agua:

Agregado:

nace Slag, Humo de Silice, Metakaolin, etc. En general parte del CPO
es reemplazado por otros tipos de materiales cementosos suplementarios.
Se lo hace con el fin de obtener compuestos de alto desempefio en esta-
do rigido, mitigar el impacto ambiental y consumir residuos industriales
[Brandt, 2009].

Usualmente muy poca agua es incorporada al momento de preparar ma-
teriales SRFCC con fines de extrusion. Las relaciones de agua-materiales
cementantes oscila entre 0.16 a 0.35 [Zhou, 2004]. La reducida cantidad
de agua adicionada al compuesto es necesaria para garantizar alta resisten-
cia, baja permeabilidad y extendida durabilidad, en el material extruido
[Zhou & Li, 2015]. El material SRFCC extruido satisfactoriamente con
tal baja cantidad de agua es posible debido a la presencia de un agente su-
perplastificante el cual provee de fluidez y mayor trabajabilidad; evitando
que el material se vuelva rigido y no pueda ser forzado a través del dado
o boquilla [Le et al., 2012a].

Actualmente las investigaciones Unicamente registran agregado fino en
formulaciones para materiales SRFCC tales como arena de silice o arena
natural de rio [Le et al., 2012a, Zhou et al., 2013, Mu, 1999]. Sin embar-
go no se descarta la incorporacion de agregado grueso en aplicaciones
industriales en dependencia del tamafo del extrusor. La adicién de agre-
gado tiende a incrementar la viscosidad de los materiales SRFCC en es-

tado fresco y por lo tanto reduce su capacidad de extrusiéon [Zhou, 2004,



Fibras:

Aditivos:

Le et al., 2012a]. Sin embargo se sabe que los granos de agregado partici-
pan en la transmision de fuerzas junto a la matriz de cemento [Brandt, 2009]
por lo que algunas veces se adiciona y otras no, en funcién del producto
extruido [Gosselin et al., 2016, Perrot et al., 2015, Roussel, 2011].

Principalmente fibras minerales, tales como fibras de Polipropileno, fibras
de Polivinil Alcohol (PVA) y fibra de vidrio han sido utilizadas en materia-
les SRFCC para extrusion [Le et al., 2012a, Zhou et al., 2013, Mu, 1999,
Takashima et al., 2001]. Generalmente se han utilizado fibras de 6 mm
o de 12 mm de longitud. Los materiales SRFCC utilizados para proce-
sos de extrusion pueden facilmente incorporar un gran volumen de fibras,
por ejemplo més de 2%, y alinearlas en direcciones prestablecidas con el
fin de mejorar las propiedades mecénicas del producto [Zhou, 2004]. Sin
embargo la adicion volumétrica excesiva de fibras discontinuas tiende a
incrementar la viscosidad y su tendencia a fisurar de manera multiple y
subita el material al alcanzar el fallo [Mu, 1999, Takashima et al., 2001].
En formulaciones que han sido extruidas exitosamente se ha utilizado un
valor de 2% o menor por volumen total de mezcla como valor tipico
[Le et al., 2012a, Zhou et al., 2013, Mu, 1999].

Los aditivos comtinmente utilizados para materiales SRFCC son de ti-
po reoldgico-modificantes, tales como Methocel® (o agentes derivados
de la celulosa), PAM, entre otros [Zhou, 2004]. Los aditivos generalmen-
te modifican la viscosidad o capacidad de cohesion del material SRFCC
para extrusioén y se emplean con el fin de controlar las propiedades de
estado fresco del material [Kuder & Shah, 2007a]. El material SRFCC en
estado fresco debe presentar caracteristicas lo suficientemente fluidas para
fines de extrusion y a su vez poseer suficiente firmeza para garantizar es-
tabilidad mecanica [Perrot et al., 2015]. Estos aditivos, llamados también
agentes tixotrépicos, permiten disminuir la viscosidad del material debi-
do a la cizalla inducida durante el proceso de extrusion. Mientras que una
vez que este abandona el extrusor, en ausencia de esfuerzos inducidos,
regresa a un estado altamente viscoso que le permite mantener la forma
del dado utilizado [Zhou, 2004]. Los aditivos reoldgico-modificantes han
permitido reducir tanto la fractura superficial y los defectos del producto
[Kuder & Shah, 2007a].
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2.2. Generalidades

2.2.1. Fundamentos de la materia

La materia en general puede encontrarse en tres fases: liquido, s6lido y gaseoso.
Un cuerpo de materia liquida posee un volumen definido, pero no una forma definida.
Un liquido contenido en un recipiente adopta la forma de éste pero no necesariamente
lo copa. Un cuerpo de materia sélida posee un volumen y forma definidos, los cuales
dependen de las fuerzas y la temperatura a las cuales estd sometido dicho cuerpo. Un
cuerpo de materia gaseosa, llamado gas, llena cualquier contenedor en el cual se lo ha
vertido [Irgens, 2008].

En la fase liquida las fuerzas moleculares son demasiado débiles para mantener
unidas las moléculas en posiciones de equilibrio definitivas en el espacio, sin embar-
go son los suficientemente fuertes para evitar que las moléculas se alejen demasiado
unas de otras. En la fase gaseosa las distancias entre moléculas se vuelven tan grandes
que las fuerzas intermoleculares cobran menor importancia. Las moléculas se mueven
alrededor de las otras a altas velocidades e interactian a través de impactos eldsticos.
Las moléculas por lo tanto se dispersan a través del contenedor que contiene dicho gas
[Irgens, 2014].

En la fase solida no existe una clara distincion entre moléculas y dtomos. En el
estado de equilibrio los d4tomos vibran alrededor de posiciones fijas en el espacio. La
fase solida puede presentarse de 2 formas: amorfa y cristalina. En el estado amorfo
las moléculas no estdn ordenadas en algtn patrén definitivo; mientras que en el estado
cristalino las moléculas estdn ordenadas en filas y planos dentro de ciertos sub-espacios
llamados cristales [Irgens, 2008].

Una caracteristica particular de los liquidos y gases es que bajo un estado de repo-
so unicamente pueden transmitir presiones normales a las superficies sélidas o liqui-
das fronterizas a dicho liquido o gas. Fuerzas tangenciales ocurren inicamente cuan-
do existe movimiento relativo entre el liquido o gas y la superficie sélida o liquida
[Irgens, 2014].

2.2.2. Definicion de Fluido

El volumen de un elemento de liquido que fluye es casi invariable lo que significa
que su masa por unidad de volumen, la densidad, en un liquido es casi constante. Por
lo tanto los liquidos son comtinmente considerados incompresibles a no ser que se in-
volucren fendmenos acusticos o de conveccion. Los gases por otro lado son facilmente

compresibles, sin embargo en varias aplicaciones practicas la compresibilidad del gas
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se puede despreciar y se lo puede manejar como un medio incomprensible.

Usualmente estas consideraciones se aplican cuando la velocidad caracteristica
del flujo es menor que 1/3 de la velocidad del sonido en el aire. Debido al hecho
que tanto liquidos y gases se comportan macroscopicamente de manera similar, las
ecuaciones de movimiento y energia para estos materiales poseen la misma forma. Los
modelos constitutivos mds simples se aplican en principio tanto a liquidos y gases,
estos modelos se denominan fluidos.

La mecanica de fluidos es la teoria comprendida dentro de la mecédnica de medios
continuos que estudian la dindmica de liquidos y gases (fluidos). Los materiales soli-
dos también suelen presentar comportamiento tipo fluido, especialmente los polimeros,
metales y rocas bajo condiciones especificas, situaciones en las cuales se modelan co-
mo fluidos. Por lo tanto se establece que un fluido es: “Materia que se deforma de ma-
nera continua cuando estd sujeto a estados de esfuerzo anisotrépicos” [Irgens, 2008].

Los tipos de estados de esfuerzo se ilustran en la Figura 2.

e

Estado de esfuerzo Isotropice Estado de esfuerzo Anisotropico

Figura 2: Estado de esfuerzo Isotrépico y anisotrépico
Fuente: [Irgens, 2014]

2.2.3. Reologia

La Reologia es la ciencia que estudia la deformacién y el flujo de la materia. El
término fue acufiado por el Profesor Eugene Bingham de la Universidad de Lafayet-
te en Indiana, Estados Unidos. La definicion fue aceptada por la Sociedad Americana
de Reologia fundada en 1929. Los primeros congresos reunieron investigaciones acer-
ca de las propiedades y comportamiento de una gran variedad de materiales como
pinturas, asfaltos, lubricantes, etc. En nuestros tiempos el alcance se ha hecho mu-
cho mayor mostrando avances en bio-reologia, reologia de polimeros y suspensiones
[Barnes et al., 1989].

Se ha dado gran aprecio a los aportes que puede brindar la Reologia en industrias

relacionados con la biotecnologia y la quimica. Los miembros integrantes las Socie-
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dades de Reologia alrededor de mundo poseen antecedentes desde varios campos de

estudio, incluyendo matematica, fisica, ingenieria y fisica-quimica.

2.3. Comportamiento Newtoniano

En un experimento de esfuerzo cortante simple se considera la tasa de cizalla i.e.
la relacion de la velocidad relativa (V) de los planos sélidos al espesor de la muestra
(H).

7=V /H =x/(Ht) 2.1)

Para un sistema liquido, la ecuacion constitutiva es buscada en forma de una curva
de flujo, es decir, la relacion entre el esfuerzo cortante (7) y la tasa de cizalla (y') en

cortante simple.

Figura 3: Principio de cortante simple: Movimiento relativo en planos de material
Fuente: [Irgens, 2014]

Los liquidos comunes constituidos de moléculas pequefias como agua, aceite, jara-
bes, etc. son materiales newtonianos en los cuales el esfuerzo cortante es simplemente

proporcional a la tasa de cizalla o gradiente de velocidad.

T= 1Y 2.2)

Donde el coeficiente de proporcionalidad, p,,, es la viscosidad del material. El his-
torial de flujo no tiene afectacidon sobre estos materiales. De manera particular estos
fluyen inmediatamente a una tasa proporcional al actual esfuerzo aplicado, y no alma-
cenan energia como resultado de la deformacién sino que la disipan en forma de un
incremento de temperatura [Roussel, 2011].

El comportamiento Newtoniano en experimentos llevados a cabo a temperatura y

presion constante posee las siguientes caracteristicas:

1. El dnico esfuerzo generado en un flujo de cortante simple es el esfuerzo cortante

7, ambas diferencias de esfuerzos normales son cero.
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2. La viscosidad de corte no varia con la tasa de cizallamiento

3. La viscosidad es constante con respecto al tiempo de cizallamiento y el esfuerzo
en el fluido se vuelve cero inmediatamente después que la cizalla se detiene. En
cualquier cizalla subsecuente, sin importar cuan largo sea el tiempo de reposo,

la viscosidad es la misma que se ha medido previamente.

4. Las viscosidades mesuradas bajo diferentes tipos de deformacién estdn siempre
en simple proporcién a la otra, por ejemplo, la viscosidad medida en flujo exten-

sional uniaxial es siempre tres veces el valor medido en flujo cortante simple.

Un fluido que presenta cualquier desviacion del comportamiento expuesto previamente

es No-Newtoniano [Barnes et al., 1989].

2.4. Fluidos No-Newtonianos

Para los fluidos Newtonianos la relacion del esfuerzo cortante a la tasa de cizalla es
constante. Para los demads tipos de fluidos su viscosidad aparente ahora varia con la tasa
de cizalla y/o con el historial de flujo [Roussel, 2011]. Para fluidos No-Newtonianos

en flujo cortante simple una funcién viscosidad 1 (7) se introduce:

ny) =rt/y (2.3)

Esta funcién de viscosidad también suele llamarse la viscosidad aparente. Tal com-
portamiento resulta del hecho, en contraste a los fluidos Newtonianos, el origen de la
disipacion viscosa es ahora modificado por el flujo [Barnes et al., 1989]. El modelo
mds comun usado para modelar la funcién de viscosidad estd dado por la Ley de Po-

tencia [Irgens, 2014] aunque existen varios modelos alternativos como se presenta a

continuacion:
Ley de Potencia n(y) = K(p)"! Para 11 < 1,y N > Neo
Modelo de Cross % = (Ky)"
Modelo de Carreau 17;10:710; = 0 K1§7)2)’”1 7
Modelo de Sisko N =Nw+K(7)""! Paran < n,
Modelo de Williamson 1 = H(T@W Paran > M.
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Dénde:

N,: Viscosidad a tasa de cizalla cero (Valor finito > 0) (1era regién Newtoniana)

Nw: Viscosidad a tasa de cizalla infinita (Valor finito > 0) (2da regién Newtoniana)

K.K1,K>,n,m, miy my son constantes de cada modelo [Barnes et al., 1989] y suelen
ser funciones de la temperatura [Irgens, 2014].

Los modelos de fluidos se pueden clasificar en tres grupos principales [Irgens, 2014]:
1. Fluidos independientes del tiempo
2. Fluidos dependientes del tiempo

3. Fluidos Viscoelasticos

2.4.1. Fluidos Independientes del tiempo

Este grupo puede ademads dividirse en 2 subgrupos:

2.4.1.1. Fluidos Viscoplasticos

Los modelos del material son sélidos cuando el esfuerzo de corte es menor que el
esfuerzo de fluencia del material 7y, y el comportamiento es eldstico. Cuando 7 > 7,
el modelo del material es fluido. Cuando el material se trata como fluido se asume que
es incompresible y cuando se lo trata como sélido se asume un material rigido y sin
deformaciones cuando T < 7, [Barnes et al., 1989]. A medida que el liquido deja de
fluir la viscosidad aparente del fluido tiende al infinito exhibiendo continuidad con el
régimen sOlido. Este comportamiento tedrico se observa también experimentalmente
en una curva de flujo esfuerzo de corte vs tasa de cizallamiento donde se observa un
comportamiento de pendiente cero a bajas tasas de cizalla. Aunque la estructura de los
fluidos viscoplasticos se basa en el arreglo de los objetos mesoscOpicos mas que en las
moléculas, es posible usar aproximaciones micro-mecdnicas desarrolladas para s6lidos
cristalinos para obtener fundamentos para el origen fisico de los pardmetros reolégicos
de dichos materiales en el régimen s6lido [Roussel, 2011]. La Figura 4 muestra algunas
gréficas caracteristicas de la funcién 7(7) para materiales viscopldsticos.

Analizando los fluidos viscopldsticos de manera mds general se observa que es-
tos estan constituidos usualmente de un gran nimero de elementos suspendidos en un
liquido los cuales desarrollan interacciones mutuas. Por ejemplo tenemos las emulsio-
nes concentradas, espumas o suspensiones coloidales. Cuando un esfuerzo pequefio es
aplicado las particulas suspendidas se exprimen entre si, deformandose ligeramente,
y cuando el esfuerzo se retira estas vuelven a su estado inicial. Por otro lado, cuando

se aplica un esfuerzo considerable los elementos son los suficientemente deformados
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>

Figura 4: Materiales Viscoplasticos
Fuente: [Irgens, 2014]

para romper su estructura al menos por un corto lapso de tiempo. Luego una estructura
similar (en promedio) se reconstituye con los elementos distribuidos de manera dis-
tinta. Si el esfuerzo se mantiene el proceso se repite indefinidamente y el material se
deforma indefinidamente fluyendo como un liquido [Roussel, 2011].

Este tipo de fluidos también suelen considerarse como fluidos de esfuerzo de fluen-
cia simple (Simple Yield Stress Fluids) basicamente por su comportamiento indepen-
diente del historial de flujo. Esta denominacién surge cuando se los clasifica desde un

punto de vista diferente al considerado.

2.4.1.2. Fluidos puramente viscosos

Un fluido se dice ser puramente viscoso si el esfuerzo cortante 7 es una funcién
solo de la tasa de cizalla y posee una ecuacion constitutiva en flujo de cortante simple

de las formas:

7=1(7) (2.4)

T=n(y)y (2.5)

Se dice que un fluido puramente viscoso es Shear-thinning o pseudopléstico si la
viscosidad, expresada por la funcién de viscosidad aparente, disminuye con el incre-
mento de la tasa de cizalla.

El fenémeno shear-thinning se observa particularmente para el caso de suspensio-
nes de elementos asimétricos capaces de cambiar su orientacion o su forma durante el
flujo. La viscosidad aparente del sistema es en general menor cuando los elementos
asimétricos se han alineado a lo largo de direccién de flujo, debido a que la perturba-
cioén del flujo debido a la presencia de los elementos es menor [Roussel, 2011]. Si la

alineacion se desarrolla mds o menos de forma instantdnea para una tasa de cizalla es-



16

pecifica y depende significativamente de ésta, se trata de un fluido shear-thinning que

cumple:

El efecto mecédnico fundamental en este tipo de fluidos shear-thinning es la varia-
cion de la viscosidad con la tasa de flujo [Roussel, 2011].

Es importante recalcar que algunos fluidos aparentemente muestran un comporta-
miento de “esfuerzo de fluencia” a menos que el grado de sofisticacion de los viscosi-
metros o redmetros haga posible estudiar la region de bajas tasas de cizalla de la curva
de viscosidad, con cierto grado de precision, donde se evidencia aun la continuidad de
dicha curva. Aunque el concepto de esfuerzo de fluencia es importante en algunas si-
tuaciones la cuestion de si existe o no realmente o si todos los fluidos no-Newtonianos
presentan una viscosidad a tasa de cizalla cero se vuelve un tema controversial. Existen
sin duda sistemas que fluyen al minimo esfuerzo mientras que otros aparentemente no
fluirdn bajo su propio peso, la respuesta parece estar en la escala de tiempo en la cual
se evidenciard un minimo flujo visualmente. Existe evidencia experimental que sugiere
que incluso sistemas concentrados fluyen en el limite de esfuerzos muy pequefios en
un gran lapso de tiempo [Barnes et al., 1989].

Por otra parte, existe un reducido grupo de fluidos para los cuales la viscosidad
aparente se incrementa con el aumento de la tasa de cizalla [Irgens, 2014]. Se evidencia
que es posible que el acto de deformar un fluido puede causar un reordenamiento de
su microestructura tal que la resistencia al flujo se incrementa con la tasa de cizalla
[Barnes et al., 1989]. Este tipo de fluidos se denominan Shear-thickening o dilatantes.
Esta dltima denominacioén refleja el hecho de que estos fluidos suelen incrementar su
volumen cuando estédn sujetos a esfuerzos cortantes. A pesar de que el comportamiento
shear-thinning y shear-thickening son basicamente distintos, un fluido que posee uno
de estos efectos suele usualmente poseer el otro también [Irgens, 2008].

El fenémeno Shear-thickening suele ocurrir en suspensiones de particulas peque-
fas de tamafio relativamente uniformes. Se han sugerido varias explicaciones para el
origen de este fendmeno como una transicién orden-desorden o la formacién de raci-
mos transientes formados por interacciones hidrodindmicas. Independientemente de la
explicacion todas coinciden en la idea general de interferencia de la estructura mas alla
de una tasa de cizalla critica. Parece ser que mas alld de esta tasa de cizalla critica la
estructura formada por particulas no tiene el suficiente tiempo para relajarse durante
la deformacién macroscopica y esta tiende a presionar las particulas unas muy cerca
de otras, derivando en una gran disipacion de energia asociada con la divergencia de la
viscosidad aparente [Roussel, 2011].

El fenémeno de shear-thickening se puede describir como:
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Experimentalmente se ha observado ademds que la regién de comportamiento
shear-thickening inicia con un valor constante de la viscosidad aparente [Roussel, 2011]
o comportamiento shear-thinning hasta un punto critico después del cual esta se incre-
menta dramdticamente y se extiende Unicamente sobre varias decenas de valores de
tasa de cizalla [Barnes et al., 1989].

La Figura 5 presenta algunas funciones ilustrativas caracteristicas de este tipo de

fluidos.
r . - -
al 4 shear-thickening fluid
\
\ “shear-thickening fluid
— — Bingham flid MNewtonian fluid
n, — T
e ™ Newtonian fluid __— shear-thinning fluid
\ shear-thinning fluid o
N+ _—
> ¥ L
a) b)

Figura 5: a) Prueba de tasa de cizalla constante b) Fluidos puramente viscosos
Fuente: [Irgens, 2014]

2.4.2. Fluidos Dependientes del tiempo

La dificultad para modelar este tipo de fluidos es alta. Su comportamiento es tal
que a una constante tasa de cizalla y temperatura, el esfuerzo cortante puede incremen-
tar o disminuir respecto al tiempo hacia un valor asintéticot () [Irgens, 2014]. Estos
cambios pueden ser reversibles o irreversibles [Barnes et al., 1989]. De acuerdo a las

definiciones aceptadas se pueden identificar dos tipos de fluidos en esta clasificacion:

2.4.2.1. Fluidos Tixotropicos

Son fluidos que evidencian una disminucion gradual de la viscosidad bajo un es-
fuerzo cortante seguido de una recuperaciéon de la estructura cuando el esfuerzo es
removido [Barnes et al., 1989]. Una definicidn alternativa es la disminucion monotoni-
camente de esfuerzo cortante a una tasa de cizalla constante o también el incremento de
la tasa de cizalla a un esfuerzo cortante constante [Banfill, 2006]. Suele asociarse este
comportamiento en sistemas que contienen particulas que se atraen y desarrollan in-

teracciones mutuas en forma de red de particulas articuladas, cuyos enlaces se rompen
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si un esfuerzo lo suficientemente grande se aplica. Resulta asi un material desestructu-
rado compuesto de elementos considerados individuales durante algin tiempo hasta el
punto en que empiezan a restaurar algun tipo de enlace; por lo tanto la estructura del
material varia con el historial de flujo. El efecto mecanico fundamental en este tipo de

fluidos tixotrépicos es la variacion de la viscosidad con el tiempo [Roussel, 2011].
dn(y)
a7 0

Para fluidos tixotrépicos el aparente esfuerzo de fluencia en reposo varia con el
historial de flujo también, consecuentemente un valor dnico de fluencia no se puede
obtener para representar al fluido en régimen liquido. Ya que en fluidos con esfuer-
zo de fluencia es donde mas usualmente se evidencia el comportamiento tixotropico
es importante examinar este comportamiento en ambos regimenes tanto sélido como
liquido [Barnes et al., 1989].

REGIMEN SOLIDO

En este régimen sélido los efectos tixotropicos se pueden caracterizar mediante
el incremento del mddulo eléstico y del aparente esfuerzo de fluencia, ambos valores
evolucionan més o menos como una funcién logaritmica del tiempo la cual indica a
su vez que la tasa de incremento de las variables disminuye con el tiempo de reposo.
Es claro que el incremento en la resistencia resulta del hecho que las interacciones
se fortalecen o que las interferencias se incrementan. Para sistemas coloidales que se
atraen el incremento del esfuerzo se asocia con el incremento de enlaces en el tiempo
[Roussel, 2011].

REGIMEN LIQUIDO

Como se ha mencionado en este régimen la tixotropia se evidencia por el hecho
de la disminucién de la viscosidad aparente bajo condiciones fijas: iniciando desde el
reposo el esfuerzo cortante disminuye cuando una tasa de cizalla constante se aplica o
la tasa de cizalla disminuye cuando un esfuerzo cortante constante se aplica.

El grado de disminucidn se hace mas notable después de un largo tiempo de reposo.
Una disminucion de la viscosidad aparente en el tiempo se observa cuando se varia la
magnitud de la tasa de cizalla impuesta. Este comportamiento se asocia al hecho que
un especifico estado estable de la estructura corresponde a cada nivel de tasa de cizalla
y este toma cierto tiempo en alcanzarse. En una curva de flujo, el valor del aparente
esfuerzo de fluencia se incrementa con el previo tiempo de reposo, entonces el fluido
es licuado y finalmente alcanza la curva de flujo asociada a un menor tiempo de reposo
[Roussel, 2011].
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Este efecto se visualiza en la Figura 6:
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Figura 6: Curva de flujo aparente para una rampa de esfuerzo o tasa de cizalla a dife-
rentes tiempos de reposo
Fuente: [Roussel, 2011]

En los denominados modelos cinéticos estructurales usados para describir el com-
portamiento tixotrdpico, la viscosidad surge de una microestructura variable definida
por un pardmetro estructural A, cuya cinética gobierna el comportamiento tiempo-
dependiente. A = 1 define un estructura totalmente construida y A = 0 define un es-
tructura completamente destruida [Banfill, 2006]. Usualmente la evolucién del estado
de la estructura A se describe usando una ecuacion cinética en la cual la tasa de varia-
cion de A se expresa como la diferencia de una tasa natural de reestructuracién f y una

tasa de desestructuracién g [Roussel, 2011].

P 0957 @6)

Generalmente la dependencia de funcion de reestructuracion de la tasa de cizalla
suele ser ignorada [Rubio-Hernandez et al., ]. La dificultad que se enfrenta al tratar
de determinar el esfuerzo de fluencia o la viscosidad plastica es que A cambia duran-
te el curso de la medida. A puede ser aproximadamente 1 (en dependencia del pre-
cizallamiento antes del experimento) y disminuir hacia, pero no necesariamente, cero
al final del experimento. Esto significa que los parametros del modelo que se haya

elegido disminuirdn y las curvas obtenidas describirdn un lazo [Banfill, 2006].

2.4.2.2. Fluidos Reopécticos

También llamados fluidos anti-tixotrépicos o de tixotropia negativa. Son fluidos
que involucran un incremento gradual de la viscosidad, bajo esfuerzo, seguido de una
recuperacion. Tanto fluidos tixotrépicos como reopécticos presentan lazos de histéresis

cuando se exponen a historiales de tasa de cizalla como se muestra en la Figura 7. En
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la realidad muy pocos fluidos son reopécticos. La pasta de gypsum y algunas tintas de

impresora son ejemplos de esta clase de fluidos [Irgens, 2014, Barnes et al., 1989].

thixotropic fluid

T (¥)

Figura 7: Historiales de tasa de cizalla
Fuente: [Irgens, 2014]

Existen varios modelos generales que pueden ajustarse a fluidos viscoplésticos,
tixotropicos, etc. que se han desarrollado para ajustar de mejor manera los datos expe-

rimentales. Entre algunos de ellos podemos citar los siguientes:
Bingham T=T,+MNY
Herschel-Bulkley T=1,+AYB
Robertson-Stiff T=A(y+B)°¢
Bingham Modificado T = 7, + N} -+ By?

Casson VT=To+ VN7

De Kee T=1,+nye A7
Yahia y Khayat T=1T,+2/T,N7e A7
Von Berg T =1,+Asinh~!(B7)

Dénde A, B y C son constantes, las cuales en algunos casos incluyen parametros
del material [Banfill, 2006, Mezger, 2006].
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2.4.3. Fluidos Viscoelasticos

La palabra viscoeldstico significa la existencia simultdnea de propiedades viscosas
y eldsticas en un material. La respuesta particular de una muestra, en un experimento
determinado, depende de la escala de tiempo del experimento en relacion al tiempo na-
tural del material. De la velocidad con la cual se lleve a cabo al experimento dependera
si se observan mds propiedades viscosas que eldsticas o viceversa. A escalas de tiempo
intermedias una respuesta viscoeldstica se observa. La experimentaciéon ha mostrado
que es mejor asumir que todos los materiales reales son Viscoeldsticos mds que asumir
que algunos no lo son. Resulta més correcto decir que el comportamiento Newtoniano
o Hookeano se observa bajo situaciones especificas [Barnes et al., 1989]. En la reali-
dad existen necesariamente efectos de tiempo asociados con la disipacion viscosa en el
régimen solido y almacenamiento de energia elastica en el régimen liquido los cuales
deben ser considerados [Roussel, 2011].

Cuando un material se deforma de repente sometido y conservado en un estado
de esfuerzo constante, éste continuara deformandose asintéticamente hacia una con-
figuracién finita si es un sélido o indefinidamente si es un liquido. Este fenémeno se
denomina Creep. Por otro lado, cuando un material es sometido a un estado fijo de de-
formacion, el esfuerzo se mantendré constante si éste se comporta eldsticamente, pero
si se evidencia una disminucion del esfuerzo con respecto al tiempo hacia un estado
isotrépico si es un liquido o hacia un estado de esfuerzo limite asintético anisotropico
si se trata de un sélido, se observa la ocurrencia de un fenémeno denominado Relaja-
cion de Esfuerzo. La Relajacion de esfuerzo y el Creep se deben a una combinacion de
una respuesta viscosa y eldstica denominado fenémeno viscoelastico [Irgens, 2014].
El fundamento de la teoria viscoeldstica puede clasificarse principalmente en modelos
lineales y no lineales.

El fundamento en la teoria de viscoelasticidad lineal es util antes de proceder a un
tema mas complicado como es la no linealidad del fenémeno [Barnes et al., 1989]. La
teorfa viscoeldstica lineal se basa en el principio de superposicion, el cual implica la
proporcionalidad entre la respuesta y el estimulo de estrada en cualquier instante.

La teoria se fundamenta en ecuaciones diferenciales lineales. De forma general la

ecuacion diferencial se puede expresar como:

82 n 2 m

0 d 0 d
(It +oas . toms2)o=BotPig +Phrgzt . +Bug)y 27

ot

Dénde n =m o n =m— 1. Es importante resaltar que otros tipos de deformaciones

se puede incluir en el modelo general, ya sean sus valores escalares o generalizacio-
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nes tensoriales [Barnes et al., 1989]. De esta generalizacion se pueden derivar varios
modelos conocidos asumiendo tnicamente algunas constantes diferentes de cero, por
ejemplo:

Cuando By ( = E) es el tnico parametro que no es cero:

Modelo de elasticidad de Hooke o =,y

Cuando B; (B; = n) es el tnico pardametro que no es cero:

Modelo de fluido Newtoniano o = f1dy/dt = B17

:

Cuando By (= G) y B (= 1) son los dnicos parimetros que no son cero:

Modelo de Kelvin-Voigt o =Gy+ny

= le Py
%L ok
.

Cuando = o1 (= Ty) y B1 (= 1) son los tnicos pardmetros que no son cero:

Modelo de Maxwell o+ 16 =17

i
Géfs

Cuando a; (= ty), Pi(=1n) y B2 (= 1) son los tinicos pardametros que no son

Cero:
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Modelo de Jeffreys o+ w6 = n(y+ 17)

L. -
Ty, /

] 7

" |_L._]__nr_, r_“L':'J .i‘{“

! 0T T !

Tu= T W-T —
“u

fal (bl

Cuando las constantes As son constantes del tiempo
Modelo de Burgers 6 + (A3 +A4)6 +A3A48 = (N3 + M) 7+ (M3 A4+ Mad3) ¥
H
— t

]
A A,

|

fad

Los modelos Viscoeldsticos permiten aproximarse de manera mds real al com-
portamiento de los materiales, ya sean solidos o liquidos. Los modelos evidencian un
tiempo de retardacion hasta alcanzar el valor final de la deformacion a diferencia de

los modelos idealizados como el de Hooke [Barnes et al., 1989].

2.5. Reometria

Con el fin de predecir el comportamiento de materiales bajo flujos complejos, el
cual involucra deformaciones en todas las direcciones, es necesario conocer la relacion
entre el tensor de esfuerzo y el tensor tasa de deformacion. Dicha relacidn tensorial es
muy complicado de lograr experimentalmente. La Reometria busca medir las propie-
dades de flujo de materiales en el caso que existe una tnica componente diferente de
cero en el tensor de tasa de deformacion, llamado cortante simple ilustrado en la Figura
3. En este tipo de flujo las componentes en el tensor de esfuerzo pueden ser diferentes
de cero: el esfuerzo de corte y ambas diferencias de esfuerzos normales. Debido a la
simplicidad del flujo en corte simple es posible caracterizar y entender el comporta-
miento del flujo de fluidos complejos. Sin embargo en casos mds complicados, esta

caracterizacion todavia debe generalizarse en forma tensorial.
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El objetivo de la Reometria es caracterizar la dependencia del esfuerzo de corte
T de la deformacidn al corte y/o la tasa de cizalla en flujo cortante simple. Teérica-
mente este tipo de flujo es alcanzado cuando se confina una muestra de material entre
dos placas de longitud infinita separadas unas longitud H (Gap) y se impone una ve-
locidad relativa entre ambas superficies. Las cantidades macroscopicas como fuerza y
velocidad permiten obtener directamente la ley constitutiva. Sin embargo para algunos
materiales es necesario aplicar una fuerza normal para mantener un Gap constante.
Como consecuencia de esto las diferencias de los esfuerzos normales no seran cero y
se concluye que no siempre en un experimento en cortante simple se permite mesurar
ambas cantidades. Para superar estos inconvenientes se ha hecho uso de otros tipos
de geometrias que si permiten medir ambas cantidades bajo flujos rotacionales. Cabe
recalcar que en varios casos Unicamente existen ecuaciones aproximadas y es impor-
tante conocer el dominio de validez de estas para determinados fluidos y condiciones
[Roussel, 2011].

Las tres geometrias principales que alcanzan flujo de cortante simple se presentan

en la Figura 8

Flatos paralelos Cono vy plato Couette

Figura 8: Geometrias estdndar: Platos paralelos, cono y plato, Couette
Fuente: [Roussel, 2011]

2.5.1. Cono y plato

En la geometria cono y plato, el material se coloca entre un cono y un disco del
mismo eje de simetria y del mismo radio R. La punta del cono suele ser truncada para
evitar friccion entre el cono y el plato base lo que a su vez permite realizar experi-
mentacién Unicamente con ciertas suspensiones cuyos tamafos de elementos sean del
orden de algunos micrones [Roussel, 2011]. La punta del cono virtual se supone de-
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be tocar el plato base con la finalidad de evitar el incremento de error en la férmulas
de calculo. Por ejemplo para un cono de inclinacién 1° y radio 50 mm cada 10um de
error en la separacion axial produce un 1% adicional de error en la medida de la tasa
de cizalla [Barnes et al., 1989]. Lo atractivo del cono y plato yace en el hecho que la
tasa de cizalla y el esfuerzo de corte son independientes de la posicién y pueden ser
facilmente calculados.

El plato base es fijo y una cizalla se impone al rotar el cono alrededor del eje
de simetria a una velocidad €2, resultando en un torque T. Considerando coordenadas
esféricas el inico componente del tensor tasa de deformacion diferente de cero es dgg

el cual depende a priori inicamente del d&ngulo 6.

Cono

Figura 9: Esquema del reémetro con geometria cono-plato
Fuente: [Macosko, 1994]

De la ecuacion de equilibrio de esfuerzo se puede demostrar que el esfuerzo de
corte T = Tgg s altamente homogéneo para dngulos de cono de hasta 6y = 4° con una
variacion entre el plato y el cono en el orden de 0,5 %. Ya que el esfuerzo de corte T es
homogéneo y uniforme en todo el gap, la tasa de cizalla y también lo es; a excepcion
de materiales que presentan el fendmeno denominado Shear Banding. Este fendmeno
se da cuando en el material se identifican 2 regiones en el gap, una que fluye a una tasa
Y. y una zona que no fluye.

Valiéndose de la condicién de contorno de no-deslizamiento tanto en las superfi-
cies del plato y del cono, la tasa de cizalla se puede determinar facilmente, resultando:
2 (2.8)

- rtan@, - 0,

Se puede notar que la tasa de cizalla no depende de las propiedades del liquido. El

momento resultante al aplicar un esfuerzo de corte constante T sobre la superficie del
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cono es:

R 2
M= / 21 (cos6)*wdr = SRS (2.9)
0
La viscosidad esta dada por:

_ 3M6,
- 27R3Q

Entonces, de la relacién torque/velocidad angular M () se puede extraer ficil-

n (2.10)

mente el comportamiento constitutivo 7(y) gracias a ecuaciones confiables que son

verdaderas cualquiera que sea la ecuacion constitutiva del material, obteniéndose:

_3M
- 2 7R3

Es importante mencionar que la medicion de la fuerza normal Fz ejercida sobre el

(2.11)

cono provee una medida directa de una de las diferencias de esfuerzos normales Ny,

pudiéndose demostrar que:
2F;
TR?

Debido a idealizaciones en la derivacion de las férmulas previamente presentadas

N1 = Top — Tee = (2.12)

existen varios errores que se han introducido y que se corrigen mediante ecuaciones
adicionales. Entre estos fendmenos se encuentran: Efectos inerciales, flujo secundario,
correccion de torque, apertura del gap y calentamiento debido a la cizalla. El lector
puede referenciarse a Macosko si desea conocer més a detalle las ecuaciones de co-
rreccidn para esta geometria.

Hoy en dia el plato y cono probablemente es la geometria rotacional més popular
en el estudio de los efectos No-Newtonianos [Macosko, 1994]. Entre las utilidades

para esta geometria se tiene:
= Esla geometria mas comun para mediciones de esfuerzos normales
= Ecuaciones de operacion sencillas: Deformacion uniforme
» Estudio de viscoelasticidad No-Lineal G (¢, £2)

= Util para materiales de alta y baja viscosidad. Estos dltimos limitados por las
correcciones de inercia, flujo secundario y pérdida de muestra por los bordes
[Macosko, 1994].

Especial cuidado debe tenerse con materiales que presentan Shear Banding para los

cuales coexisten 2 estados en el material para un esfuerzo de corte determinado. En
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este caso la homogeneidad aproximada del esfuerzo a pequefios dngulos aun es valida
sin embargo la tasa de cizallamiento ya no lo es.

Otro tipo de problemas surgen en el estudio de materiales tixotropicos: En la fluen-
cia el material experimenta estimulacion cerca del cono y se mantiene solido en las
cercanias del plato. Andlisis subsecuentes bajo esas condiciones son probablemente
incorrectos[Roussel, 2011].

2.5.2. Platos Paralelos

En la geometria de platos paralelos, la muestra de material se coloca entre dos
discos que poseen el mismo eje de simetria y del mismo radio R, separados una dis-
tancia H (Gap). El plato inferior es fijo y una tasa de cizalla se impone al rotar el plato
superior alrededor del eje de simetria con una velocidad rotacional €2, resultando en
un torque 7. En varios aspectos el flujo es similar al de cono-plato, sin embargo a

diferencia de este el flujo no es homogéneo [Roussel, 2011, Macosko, 1994].

1ol
R R
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e
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Figura 10: Esquema de reémetro con plato paralelos
Fuente: [Macosko, 1994]

Considerando coordenadas cilindricas, el tinico componentes del tensor tasa de
deformacion diferente de cero es d.g el cual a priori depende tanto de r y z. A partir
de la ecuacién de equilibrio de esfuerzo se puede demostrar que el esfuerzo cortante
7(r) = 1,9(r) no depende de z. A diferencia de la geometria plato-cono el esfuerzo
de corte no se puede determinar directamente del torque dnicamente. También implica
que la tasa de cizalla depende dnicamente del radio r.

Asumiendo condiciones de contorno de no-deslizamiento en ambas superficies, la

velocidad a un radio r es Qr en el plato superior y cero en el inferior, resultando:

_Qr
- H

Esto implica que en cada valor de r un cortante simple se alcanza pero este es

¥(r) (2.13)

heterogéneo a lo largo de la direccion radial. De esta manera, a partir una la velocidad
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rotacional € conocida se puede saber la tasa de cizalla local en el gap cualquiera que
sea la ecuacion constitutiva del material.

Para calcular el esfuerzo de corte a partir de las mediciones de torque, existen dos
alternativas. En primer lugar se puede demostrar que el esfuerzo de corte para r = R

estd dado por:

M QoM
R) = 34— 2.14
Con una tasa de cizalla asociada de:
QR
V(R) = — 2.15
T(R) =— (2.15)

La ecuaci6n anterior provee datos de T(7) a partir de M(£). Sin embargo ya que
la expresion involucra una derivada, es necesario obtener varios datos precisos M(Q)
para la obtencion de informacién 7(y). Por este hecho no es método conveniente para
usar.

Otra posibilidad consiste en usar expresiones que son estrictamente vélidas solo

para un material dado y usarlas para cualquier material. Por ejemplo para un flui-
M_r
TR3R*
ecuacion 2.13 es posbile obtener datos de 7(7) a partir de una medicién individual de

do viscoso: 7(r) = ny(r),se tiene 7(r) =2 Combinando esta ecuacién con la
M(L). Esta informacién acoplada se puede calcular para cualquier valor de r. Por lo
tanto la posicion ha de ser elegida de modo que se minimice el error en el estudio de
fluidos No-Newtonianos y se ha demostrado que esto sucede a r ~ % para materiales
de ecuacidn constitutiva T < ¥'con n < 1,4.

Combinando las expresiones 7(3R/4) y 7(3R/4) se obtiene una evaluacion correc-

ta del comportamiento dentro de un 2 % de error. Resultando las ecuaciones estandar:

3 QR
e pp— 2.1
1=2 2.16)
3 M

Las cuales proveen en el primer caso la medicion exacta de la tasa de cizalla mien-
tras que el esfuerzo de corte es exacto unicamente para fluidos Newtonianos.

Para la viscosidad se tiene (Para modelos power law):

3MH

S 2.1
2AR*Q(1+ 1) 18)

n

Es importante notar ademds que la medicion de la fuerza normal ejercida sobre el

plato superior provee:
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F;
TR?

dInF,
dInyg

Too + Trr — 2T, = N1 —Np =

2+

Al igual que para la geometria de cono-plato, existen errores que se introducen

) (2.19)

debido a idealizaciones en la derivacion de la ecuaciones, algunas de estas se pueden
corregir y se detallan con mayor detalle en Macosko. Las principales ventajas de esta

geometria son:

= [a preparacion y carga de la muestra son procedimientos simples para varios

materiales viscosos y s6lidos suaves.

= Permite determinar el deslizamiento en las superficies al tomar medidas a 2 gaps

diferentes.

= Retarda la falla del material en el borde al reducir el gap durante el experimento,

situacion que requiere el cambio del 4ngulo del cono en la geometria cono-plato.

= Permite la medicion de N2 cuando se utilizan los datos de empuje de la geome-

tria cono-plato.

Es importante notar que a diferencia del cono-plato, el gap no es constante y la selec-
cion de este valor dependerd del limite en el cual los efectos gravitatorios no interfieran
con la derivacion de las ecuaciones anteriores. La geometria de platos paralelos pue-
de usarse para suspensiones cuyas particulas sean de un tamafio maximo de 200 pum.
Finalmente se debe tener especial cuidado con fluidos con esfuerzo de fluencia a bajas
tasas de cizalla ya que puede suceder la localizacién del cortante debido a su distribu-
cién heterogénea, siendo este un problema dificil de abordar en este tipo de geometria
[Macosko, 1994, Roussel, 2011].

2.5.3. Geometria de Couette

En la geometria de Couette, el material se coloca entre 2 cilindros coaxiales. En
la mayoria de los casos, el cilindro exterior se mantiene fijo mientras que el cilindro
interior, de altura H, impone una tasa de cizalla al rotar alrededor del eje de simetria a
una velocidad €2, resultando en un torque 7'. La distancia entre el fondo del recipiente
y el cilindro interno suele ser mucho més grande que tamafio del gap para garantizar
que la contribucién al torque de la cizalla en el fondo sea lo mds despreciable posible.
Sin embargo estos efectos pueden ser corregidos con procedimientos apropiados si s
necesario [Roussel, 2011].

Considerando coordenadas cilindricas, la tinica componente del tensor de tasa de

deformacion diferente de cero es d,g €l cual a priori depende tnicamente de r. A partir
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Figura 11: Esquemde un reémetro con geometria de Couette
Fuente: [Macosko, 1994]

de la ecuacién de equilibrio de esfuerzo, se puede demostrar que el esfuerzo de corte

7(r) = 1,9(r) es conocido en cualquier punto del gap, dado por:

M
e

Esto equivale a decir que el esfuerzo de corte es heterogéneo y controlado. Por

(2.20)

otro lado la tasa de cizalla en principio es desconocida, una situacién completamente
opuesta a lo que sucede en la geometria de platos paralelos.

A esta instancia 2 casos se identifican: la geometria Couette de gap delgado y
ancho. Una geometria Couette se dice ser de gap delgado cuando el esfuerzo cortante
se puede considerar lo mds homogéneo dentro de un 1%. De la ecuacion 2.20, esto
significa que I# < 1% o dicho de otra forma ROR;iRi < 0,5%. Esto implica que la
tasa de cizalla es[casi constante en todo el gap. Considerando condiciones de contorno

de no-deslizamiento en ambos cilindros, la tasa de cizalla se puede determinar como:

R;
=0 2.21
Y R, _R, (2.21)
Y el esfuerzo de corte: o
T=—— 2.22
2THR? (2:22)

Una geometria de Couette se dice ser de gap ancho cuando la relacién de los radios
interno y externo de los cilindros es inferior a los valores previamente expuestos. En

este caso al igual que en la geometria de platos paralelos, una ecuacién exacta existe:
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M= = (Y(2(Ri)) — 7((R,))) (2.23)

Sin embargo la ecuacién 2.23 no es muy conveniente de usar ya que no provee
directamente el valor de la tasa de cizalla a una posicién dada, sino la diferencia de
las tasas de cizalla en los cilindros internos y externos. Es mds usual utilizar ecua-
ciones aproximadas. Al igual que para la geometria de platos paralelos, se calcula la
distribucion de tasas de cizalla para fluidos Newtonianos y utiliza la ecuacién (r)
de esta forma para cualquier material. Para extraer informacién 7(y) de una medicién
de T(€), una eleccién convencional es calcular el esfuerzo de corte 7(r) y tasa de
cizalla 7(r) en el medio del gap. Las ecuaciones estdndar usadas para relacionar da-
tos torque/velocidad rotacional T'(£2) a un comportamiento constitutivo 7(7) resultan,

considerando que se evaldan al radio medio:

R?R?
=Q =" 2.24
Y RB(Ry—R) (2.24)
M
7 2.25
Y= rHR? (2.25)

Otras ecuaciones aproximadas pueden ser utilizadas dependiendo en el radio en
el cual el esfuerzo de corte y la tasa de cizalla sean calculados [Barnes et al., 1989,
Macosko, 1994, Roussel, 2011].

Aligual que en otras geometria existen problemas ligados a las idealizaciones en la
derivacion de las ecuaciones resultando en errores inducidos al realizar las mediciones
con esta geometria. Existen ecuaciones que se han desarrollado y se muestran con
mayor detalle en [Macosko, 1994].

Entre las principales ventajas que presenta estd geometria estin:
= [a geometria mds adecuada para sistemas con viscosidades 71, < 100 Pa*s
= Adecuados para altas tasas de cizalla

= Sedimentacién por gravedad en suspensiones posee un efecto menor que en la

geometria cono-plato.

= El gap puede ser considerablemente grande por lo que se presta para estudios de

fluidos complejos con particulas grandes como concreto fresco.

Sin embargo cuando se tienen gaps demasiados grandes en este tipo de geometria
suele aparecer fendmenos de localizacion de cortante y de migracion inducida por el

cortante por lo que hay que tener especial cuidado identificando estas condiciones que



32

proveen resultados erroneos debido a heterogeneidades en el flujo [Macosko, 1994,
Roussel, 2011].

2.5.4. Geometria de paletas

Las suspensiones concentradas son usualmente estudiadas con una geometria de
paletas en recipiente. En este tipo de geometria el cilindro interno de la geometria de
Couette se reemplaza por un instrumento con paletas, el cual consiste en N (usualmente
4 o 6) paletas u hojas centradas en un eje delgado. En comparacién a la geometria de

Couette se evidencian 2 ventajas principalmente:

= Permite el estudio de las propiedades de materiales estructurados con minima

perturbacion en el material durante la insercion del instrumento.

= Se supone evita el deslizamiento en las paredes ya que el material es cizallado

por el mismo material confinado entre las paletas.

Un método conocido como la analogia de Couette se utiliza para corregir el valor de
torque ejercido por la paleta el cual suele ser inferior al ejercido por el cilindro de un
mismo radio. El método consiste en obtener un radio interno equivalente de la geo-
metria de paletas definido como el radio R; ., de la geometria Couette que otorgara
las mismas relaciones torque/esfuerzo de corte y velocidad/tasa de cizalla cuando es
calibrado con materiales lineales. Entonces, con cualquiera que sea el material, toda
la informacién macroscdpica se analiza como si el material fuera cizallado por una
geometria Couette convencional de radio R; .4. La no-linealidad suele también ser to-
mada en cuenta como se lo hace para geometrias Couette comunes. Esta aproximacion

finalmente otorgard mediciones de la ley constitutiva de una forma muy aproximada.

2.6. Compuestos de materiales SRFCC

Los compuestos basados en cemento son nuevos tipos de material disponibles y
que satisfacen nuevos requerimientos y exigencias de desempefio. La durabilidad se
considera la principal propiedad y expectativa de este tipo de materiales frente a con-
diciones corrosivas, cargas variables de servicio y degradacién por mencionar algunos
ejemplos.

Por el hecho de ser materiales usados en gran cantidad y bajo varias condiciones en
el campo, estos no pueden ser de elevado costo y sus tecnologias no pueden ser muy
sofisticadas. Es siempre deseable componentes del mercado local y métodos de ma-

nufactura relativamente simples. Uno de las caracteristicas mas importantes de estos
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compuestos es la estructura interna. Es conocido que para las mismas fracciones volu-
métricas de los principales componentes distribuidos de manera diferente, se obtienen
materiales completamente diferentes. Esto implica que la formulacion del material de-
berd ir acompafiado de un protocolo de preparacion sistemético que permita disefar y
optimizar el material SRFCC. [Brandt, 2009]

2.6.1. Cemento Portland

La palabra “cemento” en el amplio sentido de la palabra se puede expresar como un
material con propiedades cohesivas y adhesivas las cuales hacen posible unir fragmen-
tos minerales en un todo compacto [Neville, 1995]. El Cemento Portland es un tipo de
cemento hidrdulico que es resistente al agua una vez que se ha endurecido, a diferencia
de los no hidraulicos. Los cementos Portland son por mucho los aglutinantes mas im-
portantes para los compuestos similares al concreto [Barnes et al., 1989]. El proceso
de fabricaciéon del cemento consiste basicamente en moler material bruto, mezclarlos
intimamente en proporciones determinadas y quemarlos en un gran horno giratorio a
una temperatura de hasta alrededor 1450 °C hasta obtener Clinker [Neville, 1995]. El
Clinker es posteriormente sometido a molienda hasta obtener un polvo de particulas
debajo de 100 um. El producto resultante se complementa mediante varias adiciones
hasta obtener la composicion definitiva, el cual por lo tanto puede ser adaptado a las
propiedades disefiadas: resistencia al endurecerse, tasa de hidratacion y tiempo de fra-
guado, color, resistencia a agentes quimicos, etc [Barnes et al., 1989].

En algunos paises, varios tipos de cementos Portland son producidos como conse-
cuencia de distintas composiciones de los materiales en bruto basicos, distinta finura y

diferentes aditivos. Los principales tipos de cemento Portland son:
1. Estdndar para estructuras de concreto ordinario sin caracteristicas especiales

2. De fraguado ripido y alta resistencia en corto lapso de tiempo para estructura-

cioén en invierno y trabajos de reparacion.
3. De bajo calor de hidratacion para estructuras masivas como presas, etc.
4. Resistente a los sulfatos para elementos expuestos a aguas residuales orgdnicas

5. Varios tipos de cementos hibridos con propiedades adaptadas a fines particulares
(Cemento ultra fino, Cemento con alto contenido de Alimina, cemento super-
sulfatado, etc.)[Barnes et al., 1989].

En las Tablas 1 y 2 las composiciones mineraldgicas y quimicas del cemento Portland

se presentan:
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Figura 12: Proceso de fabricacion del cemento
Fuente: [Neville, 1995]

2.6.2. Humo de Silice

También conocido como microsilice, es un material puzoldnico altamente reactivo,
subproducto de la fabricacion de aleaciones de silicio y ferrosilicio, a partir de la reduc-
cién de cuarzo de alta pureza con carbon en hornos de arco sumergido [Neville, 1995].
Debido a su forma de diminutas particulas esféricas de entre 0.01 y 0.2 um, este com-
puesto permite una mayor oclusion de los poros en la mezcla, incrementando de esta
manera la densidad e impermeabilidad del concreto. Ademds debido a su alto conte-
nido de silice (Si02) amorfo, su reaccioén con la cal producto de la hidratacién del
cemento desarrolla efectos puzolanicos considerables e incrementa la resistencia del
concreto [Brandt, 2009].

El humo de silice es uno de los materiales puzoldnicos que han sido usados en la
formuacion de concreto de manera més reciente. Fue usado por primera vez en el afio
de 1969 en Noruega pero se implementé de manera sistemdtica en América del Norte
y Europa en los primeros afios de 1980. Desde entonces su utilizacion se ha incremen-
tado rdpidamente, usdndose ya sea como un reemplazo parcial del cemento o como
aditivo cuando propiedades especiales son requeridas. El alto incremento en la utili-
zacion del Humo de Silice se debe a las afectaciones positivas sobre las propiedades
mecdnicas de los compuestos cementosos. Resistencia adicional y baja permeabilidad

son las 2 principales razones por las que este compuesto se adiciona al concreto. Sin



35

Tabla 1.
Composicion mineralégica del cemento Portland
Nombre Quimico Nombre Notacién Quimica  Notacién Contenido
Abreviado Abreviada en Masa (%)
Silicato Tricélcico Alita 3Ca0 - Si0O, 38 38-60
Silicato Dicélcico Belita 2Ca0 - Si0O, G S 15-38
Aluminato Tricalcico 3Ca0-Al, 03 C3A 7-15
Aluminatoferrito Tetracdlcico Celita 4Ca0-Aly,03-Fey03 C4AF 10-18
Trialuminato Pentacélcico 5Ca0-3A1,03 CsA3 1-2
Sulfato de Calcio Dihidrato Gypsum CaS04-2H>0 CSH, 2-5
Fuente: [Brandt, 2009]
Tabla 2.

Composicién quimica de cementos Portland

Nombre Quimico ~ Nombre Abreviado Notacion Quimica  Notacion Contenido
Abreviada de Masa (%)

Oxido de Calcio Cal CaO C 58-66
Dioéxido de Silicio Silica Si0, S 18-26
Oxido de Aluminio Aldmina AlLO3 A 4-12

Oxidos Férricos Hierro Fe,O3+ FeO F 1-6
Oxido de Magnesio Magnesia MgO M 1-3
Triéxido de Azufre = Anhidrita Sulfirico SO; S 0.5-5

Oxidos Alcalinos Alkalis K,OyNa, O K+N 1.0

Fuente: [Brandt, 2009]

embargo existen otras propiedades que se ven favorablemente afectadas por la adicion
del Humo de Silice como: el médulo eléstico, contraccién al secado, adhesion y resis-
tencia a la corrosion del acero de refuerzo y al ataque de sulfatos de Sodio debido a la
baja permeabilidad al agua y iones de cloruro. La reduccion de agua del concreto fres-
co y la formacién de una matriz densamente compactada y menos porosa en la zona
interfacial, se cree son las principales causas para su mejorada durabilidad y resistencia
[Toutanji & El-Korchi, 1995].

Se ha demostrado que la resistencia del concreto con humo de silice es mayor que
el de la pasta con el mismo aditivo, diferencia que se atribuye principalmente al rol
que desempena el agregado en el concreto. Ademds se ha encontrado que el mortero
sin humo de silice posee una menor resistencia que la pasta de cemento con la misma
relacidon agua/cemento, mientras que el mortero con 30% de cemento reemplazado
por humo de silice posee mayor resistencia que la pasta de cemento con el mismo
compuesto para la misma relacidn agua/cementante. Se concluy6 que la adicion de
humo de silice al mortero resulta en una unién mejorada entre la matriz de cemento y
la arena en la mezcla.

En el caso de pastas de cemento con superplastificante y morteros en general

con reemplazo parcial de humo de silice, el mayor incremento en la resistencia a
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Figura 13: Produccion del humo de silice como subproducto del ferrosilicio
Fuente: Adaptado de A. Dunster,’Silica fume in concrete”, en Information Paper, IP
5/09.

compresion y tensioén de los materiales resulta cuando se reemplaza hasta un 18 %
[Toutanji & El-Korchi, 1995] y entre 15% y 22 % [Rao, 2003] respectivamente en pe-
so de cemento. Sin embargo la relacién de resistencia del mortero a la resistencia de la
pasta de cemento es menor para materiales que contienen humo de silice lo cual indica
que el compuesto mejora la resistencia del mortero en mayor proporcion que la pasta.
Los estudios indican incluso que el humo de silice no tiene un efecto de fortalecimien-
to relevante en pastas de cemento cuando no se emplean superplastificantes debido a
la falta de agua en la mezcla[Toutanji & El-Korchi, 1995].

Por otra parte cuando se busca alcanzar alta resistencia al congelamiento/deshielo,
al ataque de sulfatos o a la reaccién dlcali-silice el valor adecuado de reemplazo de
humo de silice parece ser de 10 % en masa de cemento en pastas, morteros y concretos;
ademds compuestos de esta naturaleza no presentan gran incremento en la contraccion
al secado [Hooton, 1993].

La gravedad especifica del humo de silice es 2.2, un valor comparable con el del
cemento que es de 3.15. La superficie especifica de este material determinado por el
método de adsorcién de Nitrégeno es de 20000 m? /kg, valor que puede llegar a ser de

13 a 20 veces mayor que otros materiales puzoldnicos [Neville, 1995].

2.6.3. Hidroxietilcelulosa (HEC)

Es un polimero derivado de la celulosa, el polimero més abundante en la natura-
leza, y en general se lo utiliza como: espesante, aglutinante, gelificante y retenedor
de agua. También funciona como coloides protectores y emulsionantes. Se caracteriza

por ser un polvo blanco formado por pequefias masas filamentosas, insipido, inodoro,
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hidrofilico e higroscdpico. Este tipo de materiales en la literatura de materiales cemen-
tosos se denominan Aditivos Mejoradores de Viscosidad (AMYV). Los maltiples grupos
Hidroxilo permiten alojar Hidrégeno entre las moléculas de AMYV, el mecanismo res-
ponsable de brindar viscosidad en la solucion [Roussel, 2011]. Forma geles acuosos

mediante imbibicién en agua y etanol.

Figura 14: Microfotografia (240 x) de particulas de HEC hidratadas mediante una gota
de agua a T=1h
Fuente: [Fernandez-Montes, 2007]

Los compuestos de éteres de celulosa se producen reemplazando los dtomos de
Hidrégeno en las unidades de glucosa por celulosa con alquil o grupos alquil. Las pro-
piedades importantes de los éteres de celulosa se definen por el peso molecular de la
celulosa usada, la estructura quimica del grupo sustituyente y el grado de sustitucion.
Las propiedades que brinda generalmente incluyen solubilidad, viscosidad en la so-
lucién, actividad superficial y estabilidad contra la biodegradacion, calor, hidrdlisis y
oxidacion. La viscosidad en la solucién varia directamente con el peso molecular, los
cuales varfan entre 107 y 10° g/mol para AMV basados en celulosa [Roussel, 2011].

Dentro de la formulaciéon de compuestos cementosos reforzados con fibras sinté-
ticas, las funciones de HEC como aditivo reolégico-mejorante serdn: permitir un flujo
suave a través de los dados de extrusion, incrementar la viscosidad para mantener la
forma una vez terminado el proceso de extrusion, impedir la migracion de las fases,
minimizacion de defectos de productos y cohesion del material [Kuder & Shah, 2007a]
sin embargo habra que garantizar un equilibrio a su vez como propiedades de resisten-
cia y durabilidad en general.

En general los polimeros orgénicos actiian como retardantes, y poseen un compor-
tamiento distinto hacia el fraguado del cemento. El fraguado puede variar en funcién
de las propiedades quimicas y fisicas del polimero orgdnico como la solubilidad, vis-
cosidad, longitud de cadena, polaridad y grupos funcionales. HEC se reporta ser un

retardante orgénico que contiene el grupo H-C-OH en sus moléculas, las cuales re-
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Figura 15: Estructura molecular de los éteres de celulosa
Fuente:[Roussel, 2011]

tardan la tasa de adsorcién de los iones de H3O+ sobre la superficie universal del
cemento y ralentiza las reacciones de fraguado. Parece ser que el proceso de retardo en
presencia de HEC se debe a la interaccion quimica entre C3A, C»S, C3S y los grupos
funcionales polares del polimero organico que producen materiales amorfos los cuales
estan dispersos entre masas cristalinas de pasta de cemento [Singh et al., 2003].

Cuando se considera optimizar la funcionalidad del material frente a propieda-
des como resistencia a la compresion, dureza de indentacion, tenacidad a la fractura y
resistencia a la corrosion se han identificado adiciones entre 0.5% y 2 % por peso de
cemento en morteros, con variaciones menores sobre el calor de hidratacion y la absor-
cién de agua. Considerando estos porcentajes de adicion de HEC, el inicio del tiempo
de fraguado puede ampliarse de 130 min hasta 325-475 minutos [Singh et al., 2003].
Es importante recalcar que las formulaciones de referencia previamente citadas son
relativamente sencillas y su comportamiento no se puede asociar directamente con el
de materiales mas complejos como los SRFCC por lo que un estudio més profundo es
aun necesario.

Por otro lado cuando se ha considerado unicamente variables propias del proceso
de extrusion se ha encontrado que porcentajes de hasta 0.25% y 0.5 % por peso de
cemento son necesarias para éteres de celulosa mds complejos como Hydroxypropyl
methylcellulose (HPMC) y Methylhydroxyethyl cellulose (MHEC) en pastas con ma-
xima calidad de producto [Kuder & Shah, 2007a]. Ya que HEC posee una estructura
quimica mds sencilla es de gran interés en formulaciones similares con el fin de de-
terminar un limite similar, adaptado al proceso de extrusién y que otorgue médxima

calidad de producto.
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2.6.4. Fibras de Polipropileno

Son un tipo de fibras poliméricas incoloras en forma de monofilamentos de poli-
propileno virgen, se las utiliza como disipador de esfuerzos dentro de los materiales
cementosos, de modo que reducen las grietas por contraccion plastica del material
en estado fresco y disminuyen el agrietamiento por efectos de temperatura en esta-
do endurecido, ademas reduce la filtracion de agua y segregacion de los materiales
[Neville, 1995]. En el contexto de fibras para refuerzo de materiales compuestos, se
consideran fibras de bajo médulo de elasticidad. Se fabrican en una gran variedad de
formas, tamafios y diferentes tipos de propiedades. Las principales ventajas de este tipo

de fibras son:

= Alta resistencia a las reacciones alcali-silice
= Relativamente alto punto de fusion (165 °C)

= Bajo costo.
Las principales desventajas son:

= Pobre resistencia al fuego
= Alta sensibilidad a la luz del sol y al oxigeno
= Bajo médulo de elasticidad (3-5 GPa)

= Generalmente presenta una union débil asociado a la matriz

Las fibras de polipropileno pueden fabricarse de 3 formas: cinta, pelicula y monofila-
mentos. Los 3 tipos de productos antes mencionados son utilizados como material de
refuerzo en compuestos cementosos.[Bentur & Mindess, 2006]. Las fibras afectan las
caracteristicas de los materiales basados en cemento en estado fresco. Son particulas
tipo agujas que incrementan la resistencia al flujo y promueven la formacién de una
estructura interna entre los granos de agregado y las fibras [Roussel, 2011].

Se ha demostrado en muchas aplicaciones que incluso el mds minimo porcentaje
de adicién de entre 0.6 a 0.9 kg/m?> de fibras de polipropileno distribuidas de for-
ma uniforme en la mayor parte de la mezcla fresca, tiene un efecto significativo en
el agrietamiento del material, importante para materiales sujetos a cargas de impacto
[Brandt, 2009]. Con el fin de optimizar el desempeio de las fibras individuales, las
fibras necesitan ser distribuidas de manera homogénea en la matriz y contrarrestar el
agrupamiento de las mismas. El tamafio de las fibras relativo a los agregados, determi-
na su distribucion. Para ser efectivo el material es estado endurecido es recomendable
elegir fibras no més cortas que el maximo tamaifio del agregado. Generalmente las fi-
bras son de 2 a 4 veces el tamafio de agregado mas grande [Roussel, 2011].
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2.6.5. Superplastificante

Los superplastificantes son dispersantes poliméricos utilizados en materiales ce-
mentosos para reducir el limite eldstico a un contenido constante de sélidos o para
incrementar el contenido de sélidos (agregados) manteniendo constante el limite elds-
tico. Estos aditivos mejoran el comportamiento del material en estado fresco en cuanto
a trabajabilidad, ademéds de mejorar significativamente la resistencia y durabilidad del
material endurecido. Son elementos esenciales en la formulacion de materiales cemen-
tosos con un bajo impacto ambiental. En general el uso de superplastificante permite la
produccion de materiales cementosos mds durables, debido a que al permitirse una re-
duccién en el contenido de agua, se reduce la porosidad, es decir menos permeabilidad
[Roussel, 2011].

Figura 16: Dibujo esquemaético de un polimero tipo peine.
Funete: [Roussel, 2011]

Existen diversos tipos de superplastificantes, siendo los policarboxilatos los de 1l-
tima generacidn y que han remplazado a las anteriores en la mayoria de aplicaciones.
Solo los policarboxilatos permiten reducir la relacién agua — cemento (W/C) hasta va-
lores tan bajos como 0.20 manteniendo una buena trabajabilidad. Los policarboxilatos
consisten en una cadena polimérica en la cual, cadenas laterales estdn conectadas de
forma casi regular a una cadena principal, formando una especie de peine. Es por esto

que este tipo de polimeros se los conoce como polimeros tipo peine [Roussel, 2011].

2.6.6. Retardante

Los retardantes de uso general son dcidos hidroxicarboxilicos como gluconatos de
sodio o hidratos de carbono, tales como almidén de maiz hidrolizado o melazas, que
a su vez muestran una ligera mejora de la reologia [Roussel, 2011]. Estos aditivos son
utilizados con el fin de retardar el endurecimiento de los materiales cementosos. En
general, prolongan el tiempo en el que los materiales cementosos pueden ser transpor-
tados y compactados.

Los retardantes tienden a aumentar la contraccion pléstica debido a que la duracion

de la fase pléstica se extiende, pero la contraccidn por secado no se ve afectada. Estos
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no alteran la composicion o identidad de los productos de la hidratacion. Se debe tener
mucho cuidado en el uso de retardantes, ya que dosificado en cantidades incorrectas,
pueden inhibir totalmente el fraguado y endurecimiento de los materiales cementosos
[Neville, 1995].

2.7. Resumen

= La historia de materiales SRFCC con aplicaciones de extrusion inicia con el
cumplimiento de requerimientos de resistencia mecdanica y prestaciones del pro-
ducto final. Posteriormente se consideraron aspectos importantes como la flui-
dez, resistencia a fisuras, estabilidad mecanica y durabilidad. Todo junto ha con-
llevado a obtener materiales de altas prestaciones en aspectos mecanicos, ecold-

gicos y durables.

= [os fluidos, vistos desde el punto de vista de su comportamiento, se clasifican

en: Newtonianos y No-Newtonianos.

= Los fluidos No-Newtonianos se pueden clasificar de manera general en: depen-

dientes del tiempo, independientes del tiempo y viscoeldsticos.

= Elestudio de fluidos independientes del tiempo es en la practica sencilla mientras
que en el caso de fluidos dependientes del tiempo y viscoeldsticos la metodologia

se vuelve relativamente complicada.

= Existe una gran cantidad de modelos reoldgicos aplicables segtin el tipo de fluido

y el mejor ajuste de datos experimentales.

= Los principales componentes constitutivos de materiales SRFCC son: cemen-
to, humo de silice, éteres de celulosa, fibras de refuerzo, agregado fino, agua,

superplastificante y retardante o acelerante segtn la necesidad del proceso.
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Capitulo 3
Métodos y Caracterizacion Reologica

El capitulo se centra en los procedimientos de experimentacion del material SRFCC.
Se detalla el protocolo de experimentacion reoldgico disefiado con el fin de obtener la
mayor cantidad de informacion titil acerca del tipo de material y su comportamien-
to durante las primeras horas después de la mezcla y antes del fraguado. Se definen
las especificaciones del material acorde a las necesidades implicitas en el proceso de
impresion y después de este. Finalmente se detalla la maquina experimental donde se

validard la utilidad del material para el proceso de impresién 3D.

3.1. Protocolo de experimentacion

Debido a la composicién fisica del material y a la evolucidon quimica una vez que
han entrado en contacto el cemento y el agua, es necesario definir un protocolo que
minimice el impacto de la hidratacién sobre el comportamiento reolégico de los ma-
teriales cementantes ya que se puede dar origen a irreversibilidades. La meta es la
obtencion de resultados precisos y reproducibles [Rubio-Herndndez et al., 2013].

Un reémetro TA HR-2 con control de deformacion, tasa de cizalla y de esfuer-
zo se utilizé para obtener los datos reolégicos correspondiente al material SRFCC.
Este dispositivo estd equipado con sistema Peltier con control de temperatura. Cada
experimento fue conducido sobre una muestra fresca a una temperatura de 25 £ 0.01
°C.

Una geometria de cuatro paletas fue utilizada similar a la esquematizada en la Fi-
gura 18. El didametro del rotor fue de 28 mm y altura 42 mm, la cual se introdujo en un
cilindro (estator) con un didmetro interno de 30 mm. Este tipo de geometria es utilizada
para materiales tipo pasta con grandes particulas y que no fluyen de manera homogé-
nea [Mezger, 2006]. Para materiales complejos los cuales no pueden ser estudiados en

viscosimetros convencionales, datos aproximados de tasa de cizalla-esfuerzo cortante
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Figura 17: Redmetro TA Instruments HR-2

se pueden obtener por una técnica usando una geometria de paletas rotatorias.

Debido a la naturaleza tixotrdpica del material, es necesario llevar a cabo todas
las mediciones bajo las mismas condiciones, esto es empezar siempre a partir del
mismo estado de estructuracion del material. Una vez finalizada la etapa de mezcla
del material, una muestra de 70g fue empleada para copar el cilindro de prueba. La
mezcla fue sujeta a una rampa de subida y bajada cada una de 20 s desde 0 a 180
s~!con el fin de asegurar homogeneidad del material SRECC en el gap de la geome-
tria [Helnan-Moussa et al., 2013]. Una vez terminada la etapa anterior, un escalén de
cizalla constante de 180 s~! se mantuvo por 120 segundos con el fin de romper la
estructura del material e iniciar el experimento finalmente. Estos 3 pasos descritos se
consideran en conjunto la pre-cizalla y fue utilizada en todos los protocolos experi-

mentales que se detallan en la siguiente seccion.

3.1.1. Analisis de Reversibilidad

Como un estudio preliminar, ensayos de escalén a partir de una tasa de cizalla refe-
rencial de 15(s~!) fueron realizadas para determinar el limite de reversibilidad cuando
una creciente tasa de cizalla se aplica a las muestras de material SRFCC. Una vez
que el esfuerzo de corte ha alcanzado un valor estacionario 7, cada vez que la muestra
regresa a la tasa de cizalla de referencia, el material es forzado a un escalén mayor de

cortante y, después de esto, es nuevamente retornado a la tasa de cizalla de referencia.
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Figura 18: Geometria de 4 paletas

Si el valor de equilibrio subsecuente de esfuerzo difiere menos que el valor prefijado

(20 %) respecto al primer valor de equilibrio de esfuerzo, un comportamiento reversible

se acepta. De otra manera se acepta que la microestructura del material se destruye de

manera irreversible la correspondiente tasa de cizalla [Rubio-Herndndez et al., 2013].

El protocolo se muestra en

la Figura 19:
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Figura 19: Analisis de reversibilidad al corte
Fuente: [Rubio-Hernandez et al., 2013]

3.1.2. Curva de flujo estacionario

La curva de flujo estacionario se disefia de modo que inicie desde la mayor tasa

de cizalla. Este esquema permite minimizar los efectos de la hidratacién y ain permite

obtener valiosa informacion ahorrando tiempo y evitando la parte de la curva pertene-

ciente al régimen s6lido [Rubio-Herndndez et al., 2013, Roussel, 2011]. El protocolo

se muestra en la Figura 20.
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Figura 20: Protocolo de curva de flujo estacionario

3.1.3. Lazo de Histéresis

Este procedimiento también se conoce como lazo tixotrépico. Consiste en la res-
puesta de histéresis obtenida en un grafico de esfuerzo de corte vs. tasa de cizalla.
La curva se obtiene cuando se somete a la muestra a un historial ciclico de cizalla, de
forma tipica rampas de subida y bajada de tasa de corte. Cuando las curvas no se sobre-
lapan, se puede inferir una dependencia del tiempo del material i.e. el comportamiento
del material depende del historial de cizalla. Para un procedimiento dado la amplitud
del lazo otorga un indicador de la importancia de la dependencia del material ante el
historial de cizalla. Sin embargo es dificil extraer informacion cuantitativa de este en-
sayo. Ademads es importante notar que la respuesta a una serie de rampas de subida y
bajada evoluciona en el tiempo y se estabiliza después de varios lazos [Roussel, 2011].
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Figura 21: Protocolo de lazo de histéresis
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3.1.4. Pruebas de Creep

Los ensayos de creep se consideran el primer procedimiento fundamental que per-
mite la determinacion del esfuerzo de fluencia dindmico y provee evidencia del feno-
meno de bifurcacién de la viscosidad especifico de materiales tixotrépicos. Antes de
aplicar cualquier valor de esfuerzo de corte 7; es importante pre-cizallar el material
a una alta tasa de cizalla por un tiempo lo suficientemente prolongado para asegurar
que el estado estacionario se ha alcanzado. Una vez mds se garantiza el inicio de la
prueba desde un mismo estado desestructurado del material. Las especificidades de la
respuesta de materiales tixotropicos cuando se los compara con materiales de esfuerzo

de fluencia simple son:
= El tiempo para el cual el material alcanza el estado estacionario es mayor.

= La tasa de cizalla estacionaria alcanzada para un esfuerzo de 7; cercano a Ty 4
es usualmente mayor que un valor critico .. Es decir ¥;(7;) — 7. (Cuando

T, — Tyd )

La viscosidad estacionaria tiende a un valor finito cuando un esfuerzo aplicado se apro-
xima a Ty 4; lo cual conlleva a un fenémeno denominado bifurcacion de la viscosidad.
Se evidencia claramente en este tipo de materiales que el flujo estable unicamente
inicia sobre una tasa de cizalla critica 7., la cual es una caracteristica del material. Es
importante determinar en primera instancia el valor de la tasa de cizalla critica en expe-
rimentos en modo controlado de esfuerzo ya que tinicamente asi se permite la validez
del dominio para experimentos en modo de controlado de tasas de cizalla. El hecho
de que sea imposible establecer un flujo estable bajo el valor de ¥, puede derivar en
errores experimentales y flujos heterogéneos que otorgan mediciones sin sentido o no
validas [Roussel, 2011].

3.1.5. Evolucion del modulo elastico

En el régimen so6lido, los fluidos tixotropicos con esfuerzo de fluencia se compor-
tan como materiales viscoeldsticos. A deformaciones lo suficientemente bajas, su com-
portamiento es lineal. Sin embargo, estos material también exhiben un comportamiento
Viscoso y su respuesta eldstica no es instantdnea. Con el fin determinar el limite de vis-
coelasticidad lineal o de evaluar los efectos viscosos y eldsticos de manera separada,
se procede con un tipico experimento de aplicar deformaciones o esfuerzos oscilato-
rios sobre el material. En materiales tixotrépicos es posible estudiar la estructuracion
del mismo mediante experimentos oscilatorios en la region lineal de viscoelasticidad
[Roussel, 2011].
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La identificacion del dominio viscoeldstico lineal y de la deformacidn critica se la
realiza usando tipicos experimentos de barridos de amplitud. En este tipo de experi-
mentos oscilaciones crecientes de 7, se aplican con el fin de observar una deformacion
critica bajo la cual G’ es constante.

En este régimen, barridos de frecuencia se utilizan complementariamente de ma-
nera que un @ creciente se aplica. Esto se realizan con el fin de entender mejor las
propiedades de disipacion del material. A altas frecuencias, el material es oscilado
mads rapido que su tiempo de relajacion y la muestra no se puede relajar entre oscila-
ciones. Por lo tanto el material almacena alguna energia residual, independientemente
de la naturaleza viscosa del material [Banfill, 2006].

En los experimentos oscilatorios los efectos eldsticos se encuentran en fase con la
deformacién mientras que los efectos viscosos estdn en fase con la tasa de cizalla, esto
define el médulo eléstico o de almacenamiento G’ y el mddulo viscosos o de pérdida

G”. Para un entrada de
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Figura 22: a) Ejemplo de medicién de G* y G” vs. deformacién durante un experimen-
to oscilatorio de barrido de deformacién b) Ejemplo de medicién de G’ y G”, en el
régimen lineal, durante un experimento oscilatorio de barrido de amplitud.

Fuente: [Roussel, 2011]

En reposo, los materiales tixotropicos se estructuran en el tiempo o también se
suele decir que envejecen. A un nivel macroscépico, esto implica que su moédulo elds-

tico y su esfuerzo de fluencia aumentan con el tiempo de reposo. Antes de caracterizar
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la estructuracion en reposo de materiales tixotropicos, es critico alcanzar un estado
inicial bien definido. Con el fin de estudiar la estructuraciéon del material en el repo-
so, independientemente de las afectacion sobre los estados sélidos y liquidos debido
a historiales de esfuerzos y cizalla respectivamente, un procedimiento adecuado se ha

propuesto en [Ovarlez & Chateau, 2008].

= Pre-cizallar considerablemente el material con el fin de siempre iniciar los expe-

rimentos desde un estado desestructurado reproducible del material.

= Aplicar un esfuerzo cero al material (Esto establece un periodo en el cual el
material cambia el régimen de fluido a s6lido y subsecuentemente envejece).

Esta etapa se define como reposo.

Una vez completado un tiempo adecuado de reposo se procede a la medicioén de la
evolucion del médulo eldstico. Es importante mencionar que dicho tiempo de reposo
ha ser mayor que el tiempo de transicion #,q,sicign €l cual se define como el tiempo en
cambiar del régimen liquido a sélido, con el fin de simplificar el procedimiento como
se ha demostrado [Ovarlez & Chateau, 2008]. Al aplicar oscilaciones de esfuerzo se
obtiene un esfuerzo promedio de cero sobre la muestra y ademdas no cambia la defi-
niciéon de G’ y G” establecidas previamente. Esta metodologia ha demostrado ser un
experimento no perturbativo que cuantifica de manera muy acertada la evolucién del
modulo elastico del material [Ovarlez & Chateau, 2008].
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Figura 23: Protocolo reoldgico para cuantificar evolucion del médulo eléstico

3.1.6. Evolucion del esfuerzo de fluencia

Otra consecuencia de la estructuracion en reposo del material es el aumento del

esfuerzo de fluencia en el tiempo. A diferencia del médulo elastico, la medicién del
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esfuerzo de fluencia del material es un experimento de tipo perturbativo. Pudiéndose
Unicamente obtener un dato por cada muestra para un tiempo de reposo determina-
do (cero esfuerzo aplicado)[Roussel, 2011]. La evolucién del esfuerzo de fluencia se
puede lograr mediante un adecuado protocolo cuando previamente se ha impuesto una
pre-cizalla.

Cuando unicamente se tiene interés acerca del esfuerzo de fluencia estatico, este
se puede medir directamente al aplicar una baja tasa de cizalla constante 7, al material,
iniciando desde el reposo. A cierta deformacion de fluencia, un pico se observa segui-
do de una lenta disminucién del esfuerzo de cizalla. Este pico define el esfuerzo de
fluencia estético y la subsecuente disminucion es sefial de desestructuracién del mate-
rial bajo una cizalla lenta en el régimen liquido. Para mediciones realizadas a la misma
baja tasa de cizalla, el esfuerzo de corte siempre tenderd a un mismo valor cualquiera
que haya sido el tiempo de reposo antes de la mediciéon. Comprobar que este dltimo
valor se alcanza después de varias mediciones del esfuerzo de fluencia estético es una
buena sefal de reproducibilidad en el procedimiento.

Con el fin de estudiar la dependencia del tiempo del esfuerzo de fluencia estético,
este procedimiento (Pre-cizalla, reposo, medicion) tiene que repetirse tantas veces para
varios tiempos de reposo, con cada experimento proveyendo un solo punto de dicha

evolucioén en el tiempo [Rubio-Herndndez et al., 2013].
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Figura 24: Protocolo para cuantificar la evolucion del esfuerzo de fluencia

3.2. Preparacion y proceso de extrusion

El proceso de preparacién de compuestos SFRCC con fines de extrusion es di-

ferente a otros compuestos basados en cemento utilizados en otras técnicas de ma-
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nufactura. El protocolo de preparacién propuesto se ha adaptado para MA basan-
dose en procedimiento propuesto por [Zhou, 2004], se ha considerado que se trata
de un procedimiento ttil ya que se ha utilizado de forma similar por otros autores
[Takashima et al., 2001, Perrot et al., 2015]. Detalles del proceso se describen en la
Tabla 3 y la Figura 25:

[
| | Polvos y particulas | |

| ¥
| | - | | —
Mezclado en
hiumedo

Desgasificacion Gas | |

Material Fresco | |

Producto Final de
Proceso

Figura 25: Proceso de preparacion e impresion de material SFRCC
Fuente: Adaptado de [Zhou, 2004]

3.2.1. Mezclado en seco y mezclado en humedo

Con el fin de preparar un material SRFCC adecuado para extrusion, en primer lu-
gar, los componentes sélidos incohesivos como los aglutinantes cementosos, los agre-

gados finos y las fibras son mezclados en estado seco en plena ausencia de agua u otros
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Tabla 3.

Protocolo de mezcla del material SRFCC
Actividad Tiempo
Cemento, Silica Fume, fibras de polipropileno y HEC se mezclan 180 [s] Velocidad baja
Se afiade el agua y el superplastificador a la mezcla seca 180 [s] Velocidad baja
Mezclado de alta velocidad para eliminar aglomerados 120 [s] Velocidad méxima
Mezclado final hasta alcanzar material pastoso listo para impresiéon 120 [s] Velocidad baja
Se deja reposar antes de iniciar con las pruebas reolégicas 300 [s]

liquidos. Con el fin de alcanzar una mezcla uniforme de los aglutinantes, se mezclaran
en una primera etapa el cemento y el humo de silice. A continuacion se afiadirdn la are-
na y las fibras de polipropileno a la etapa de mezclado en seco. Una vez terminado el
mezclado en seco se obtiene una mezcla que es aun no cohesiva de particulas y no util
para utilizarse para impresion 3D todavia. El agua es entonces requerida para activar
los polvos cementosos, es decir la hidratacion, y generar fuerzas de union coloidales
inter-particulas [Zhou, 2004]. El proceso de mezcla en seco y frio se llevo a cabo en

una mezcladora planetaria Hobart.

3.2.2. Mezclado a alta velocidad y desgasificacion

El mezclado en himedo siempre crea grandes y débiles aglomerados. El uso de
mezclado a alta velocidad para romper estos aglomerados es una préctica reconoci-
da con el fin de promover uniformidad. Este subproceso se logra mediante el uso del
mezclador a la mdxima velocidad de rotacién. Adicionalmente suele requerirse la re-
mocion del gas atrapado en el material, afiadido en los subprocesos previos, antes de
proceder a etapas futuras del proceso.

El objetivo de la desgasificacion del material es disminuir los defectos del material
extruido, ya sea la fractura del mismo o dafo superficial, por consecuencia de la rotura
de burbujas cuando el material fluye en ausencia de compresion y corte. Los méto-
dos usuales de desgasificacion consisten en un sobre mezclado a alta tasa de cizalla y

complementado por los tornillos rotatorios en los extrusores de este tipo [Zhou, 2004].

3.2.3. Extrusion/Impresion

Finalmente el material SRFCC est4 listo para alimentar al extrusor de la maquina
y conformar capa por capa la forma previamente modelada en un software adecuado.
El extrusor basicamente consiste en un tornillo rotando dentro de una recimara. Dentro
de este sistema el material es sometido a esfuerzos, compactado y desplazado hacia una

boquilla, brindando un mezclado adicional que mejora la calidad del producto final.
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3.2.4. Curado

Una vez que el material SRFCC ha sido depositado de forma correcta, el mate-
rial continia deformédndose debido a la recuperacion eldstica [Zhou, 2004]. Sobre este
periodo de tiempo la deformacion deberd mantenerse dentro de limites tolerables. La
capacidad de mantener la forma y evitar posibles segregaciones o efectos indeseables
en el producto final dependerd de una adecuada composicion basada en estudios reo-
16gicos sobre el material [Zhou & Li, 2015, Zhou et al., 2013]. EI proceso de curado
debe suceder de modo que no se promuevan los defectos superficiales y garantice un

producto util.

3.3. Maquina para impresion

Las propiedades reoldgicas de materiales SRFCC son importantes para alcanzar
un proceso suave de extrusion. A través de los afos varios intentos de extrusion con
fines de impresioén 3D han sido llevados a cabo [Le et al., 2012a, Perrot et al., 2015,
Gosselin et al., 2016], practicamente ningtn investigador ha puesto énfasis en el com-
portamiento reoldgico del material en estado fresco. Los materiales SRFCC en estado
fresco son pastas o morteros con alto contenido de aditivos y en gran proporcion di-
ferentes a sus semejantes tradicionales. Estos materiales muestran escasa fluidez pero
alta cohesion y viscosidad bajo condiciones normales.

La maquina que se utilizé para la creacién de modelos consiste en una impresora
delta adaptada para la impresion de material SRFCC. Las partes principales son la im-
presora delta, un cabezal de impresion, un piston conductor de material y un conjunto
de controladores y componentes electrénicos que sincronizan los acciones de todas las
partes antes mencionadas.

El material SRFCC fresco se extruy6é/imprimié a través de una boquilla de 2.3
mm. Las diferentes velocidades de operacion del aparato experimental se fueron ajus-
tando de acuerdo al material y su capacidad de fluir a través de los diferentes mecanis-
mos.

Un tipico experimento procede como se detalla. El contenedor de material se copa
con cierta cantidad de material SRFCC fresco hasta el borde del mismo y luego el
pistén es posicionado, de tal forma que este entre el contacto directo con el material
en su superficie interior. Se inicia un desplazamiento inicial del piston hasta cuando
se logre copar la manguera de suministro y el cabezal de impresion antes de iniciar el
prototipado de algin modelo previamente diseiiado. Una vez que la prueba ha termi-
nado se desmonta el piston y se limpia la manguera, el contenedor y el cabezal para

repetir el proceso. La aprobacién o no de una formulacién dependeré de su capacidad
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para ser extruido, el tiempo disponible en el cual el material es trabajable y la calidad

superficial del modelo impreso.

3.3.1. Impresora Delta

La impresora delta se ha modificado de una originalmente destinada a impresién
de plastico pero sin los componentes de control de temperatura y alimentacion de fi-
lamento. La region de impresion es de 190 mm didmetro por 320 mm de altura. Los
parametros de operacion y los valores de las diferentes variables en el programa que
controla la impresora fueron configurados en un c6édigo OpenSource para impresoras
3D para plésticos en lenguaje de Arduino. La interfaz utilizada para generar el codigo
G y el mando de la impresora fue el software MatterControl. La impresora utilizada se

muestra en la Figura 26

Figura 26: Impresora delta utilizada para impresion de material SRFCC

3.3.2. Cabezal de Impresion

El cabezal de impresion estd conformado por un bastidor, un motor NEMA 17,
una fuente de 12 voltios, un acople, una boquilla, un racor de 3/8” y una broca de 1/4”
que funciona como rotor y elemento que desplaza el material similar a un tornillo de

extrusion. Un esquema del conjunto se presenta en la Figura 27.
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Figura 27: Cabezal de impresion

3.3.3. Piston conductor de material

Este mecanismo opera con un motor NEMA 23, una fuente de 24 voltios y un
reductor de engranes con relacién 4:1. El conjunto que desplaza el material es similar
a un tornillo de potencia con una varilla roscada conductora de 16 hilos/pulgada la
cual impulsa la cabeza del piston. El material se traslada de este mecanismo a través
de una manguera de 1/2” al cabezal de impresién donde empata en un racor de la

misma medida. Su esquema se muestra en la Figura 28.

Figura 28: Conjunto piston conductor de material
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3.4. Resumen

= Debido a la tixotropia del material SRFCC se disefié un procedimiento de preci-
zalla adecuado con el fin de garantizar un similar estado de estructuracion inicial
en todas las pruebas. El protocolo consiste en 2 rampas ascendente y descen-
dente respectivamente y un escalén de cizalla constante. Estudios anteriores de-
muestran que el procedimiento detallado garantiza homogeneidad en el gap y un

estado reproducible de estructuracion inicial.

= En el estudio de materiales tixotrépicos se diferencian claramente 2 tipos de en-
sayos: perturvativos y no perturvativos. En el caso de los ensayos perturvativos
como la curva de flujo estacionario o la medicion del esfuerzo de fluencia esté-
tico es necesario cambiar de muestra una vez finalizado el experimento. La sus-
ceptibilidad del material al historial de flujo no permite reutilizar la muestra en
una proxima medicion. En el caso de ensayos no perturbativos se ha comprobado
que la estructura del material no se ve afectada y la muestra puede reutilizarce

como en el caso del monitoreo del modulo de almacenamiento.

= Con el fin de alcanzar resultados reproducibles se estructuré un protocolo de
mezcla teniendo especial cuidado con los tiempos de duracién de cada etapa. La
dependencia al historial de cizalla del material impide que se obtengan medicio-
nes similares cuando se irrespeta dicho protocolo. Los pasos detallados permi-
tieron estandarizar el proceso de mezcla de material y obtener repetitividad en

los ensayos reoldgicos.

» El hardware que permitié la impresion del material consiste basicamente de 3
subconjuntos: la impresora delta, el piston conductor y el cabezal de impresion.
Por otro lado el software utilizado para dirigir dicho hardware fue MatterControl

y un firmware OpenSource para impresoras delta.



56

Capitulo 4
Resultados e impresion

El capitulo detalla el proceso de formulaciéon del compuesto, asi como los resulta-
dos de las pruebas reoldgicas y su interpretacion. Se cuantifica la tixotropia del material

de dos maneras: a partir del esfuerzo de fluencia y a partir del médulo elastico.

4.1. Diseno de la mezcla.

Varias mezclas preliminares con diferentes contenidos de cementante, arena y con-
tenido de agua fueron ensayadas. Las variables de control para la aceptaciéon o no de
la muestra fueron similares a las utilizadas por [Le et al., 2012a] como por ejemplo:
extrusionabilidad, trabajabilidad y constructibilidad. Ninguna de las mezclas prelimi-
nares fue analizada reol6gicamente salvo la que se comprobd que de manera practica
es util para el proceso de impresion. La formulacion de dichas mezclas se estructurd
de acuerdo al criterio de los autores basados en la Tabla 4.

En total se prepararon 10 muestras con el fin de evaluar la capacidad de dichos
materiales para ser extruidos a través de los distintos componentes de la impresora.
La relacién en peso de cemento y humo de silice se mantuvo constante en relacion
17:3, al igual que la relacion en peso de los dos tipos de arena en 25:13. El resto de
los materiales se variaron con el fin de obtener un material adecuado para la extrusion.
La composicion y criterio de eliminacién de las muestras ensayadas se muestra en la
Tabla 5.
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Tabla 4.

F1: Mix design and fresh properties for high-performance printing concrete.
T.T.Le, Austin, S. Lim , R. A. Buswell, A. G. F. Gibb, T. Thorpe 2012

F2: Rheology of semi-solid fresh cement pastes

and mortars in orifice extrusion. X, Zhou 2013

F3: Structural built-up of cement-based materials used for 3D pri

extrusion techniques. Perrot 2015

F4: Design for the mechanical properties of polypropylene

Di:

us Fiber-R

forced Cementitous Ct

Manufacturated by Extrusion Molding. Takashima 2001

Formulaciones propuestas por varios autores de materiales SRFCC

Component Sample 100 [g] of Binder | % (Overall) by weight Component sample 100 [g] of Binder  |% (Overall) by weight|  Component Sample 100 [g] of Binder | % (Overall) by weight Component Sample 100 [g] of Binder | % (Overall) by weight
Sand (<2[mm]) 150,00 53,67 ) 32,5 20,47
an mm - - = L L L
! " {300-600 [um] y 90-150 [um]) " ’
Ordinary Portland ordinary Portland ordinary Portland Ordinary Portland
70,00 35,04 50 31,50 50 21,42 60,97 38,92
Cement Cement Cement Cement
Fly Ash 20,00 7,16 slag 50 31,50 Limestone 25 20,72 Pulp 3,04 1,94
ca Fume 10,00 3,58 - - 25 20,72 silica Powder 39,02 24,91
Water 28,00 10,02 Water 25 15,75 20,5 16,99 Water 46,95 29,97
Polypropylene Fiber
M. . Polipropilenc (12 [mm] ® 0,18 [mm]) | 1,2 kg/m3 by total valume s PVA Fiber (6 [mm] @ 14 [um) | 2% of volume of total weight = 2 L s ABICEY, 3 192
(6 [mm] @ 0,018 [Mm])
Superplasticizer 1,00 0,36 zer (2013) 0,25 0,15 012 - - -
Retarder 0,50 0,18 - - - - - - - - -
- - Methocel 1 0,63 - - - Metylcelulosa 3,66 2,34
water/binder 0,28] 0,25 0,205 0,47
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Tabla 5.
Formulacién y criterio de eliminacion de las muestras ensayadas

C/HS Al/CM A2/CM H20/CM SP/CM HEC/CM  FPP Resultado

% % % kg /m?
Ml 173 0,625 0375 45 0.8 1 0,9 Segrega
M2  17:3 0,625 0375 45 0.8 2 0,6 No fluye
M3 173 0,625 0375 45 1,2 1 0,9 Bloqueo
M4 173 0,625 0,375 45 1,2 2 0,6 Bloqueo
M5 17:3 0,625 0,375 45 1,4 1 0,9 Bloqueo
M6 17:3 0,625 0,375 45 1.4 2 0,6 No fluye
M7 173 0,625 0375 45 1,4 2 0,9 No fluye
M8 17:3 0,625 0375 47 1.4 2 0,9  Muy fluida
M9 17:3 0,625 0375 45 1.4 1 0,8  Aceptable
MI10 17:3 0,625 0,375 43 1.4 1 0,8 Bloqueo

Nota: i) C, HS - Cemento y humo de silice, respectivamente;

ii) A1, A2 - Arena de rio 1 (300-425 um) y arena de rio 2 (150-300um)

iii) CM - cementante (materiales cementantes y puzoldnicos, cemento y humo de silice)

iv) SP, HEC, H20, FPP - Superplastificante, Hidroxietilcelulosa, agua y fibra de polipropileno, respecti-
vamente.

Los materiales bdsicos constitutivos que componen el mortero de cemento apli-
cable a impresién son: Cemento Portland Ordinario (CPO) y Humo de Silice (HS)
con relacion de peso de 17:3 como cementante, fibras de polipropileno (FPP) FIBER-
MESH 150 de longitud entre 6 y 19 mm, dos tipos de arena de rio (denotadas como
A1y A2 con didmetros nominales de 300-425 umy 150-300 um) de la empresa C&B
Arena y Grava con una relacion de pesos de 25:13 como agregados, hidroxietilcelulo-
sa (HEC) en polvo producida por Shangai Honest Chemical Company Ltda. como el
aditivo mejorador de viscosidad y la solucion SikaPlast 1000-R suplido por Sika Ecua-
toriana como el agente superplastificador (SP). El humo de silice fue afiadido para
reemplazar parte del cemento con el propdsito de obtener una estructura menos porosa
y mads resistente del mortero. Las proporciones de mezcla del material SRFCC fue
CPO: HS: A1: A2: SP: HEC: Agua=1:0.176: 0.74: 0.44: 0.0165: 0.012. La cantidad

de fibras de polipropileno incorporado fue de 0.8 kg/m3 de mortero.

4.2. Estudio Reologico

Cabe recalcar que casi todas las muestras mostraban un médulo de almacenamien-
to o eléstico de cero al final de cada etapa de pre-cizalla lo que confirma la buena
dispersidn y bien definido estado inicial desestructurado que se buscaba alcanzar.

En la Figura 29 se muestran los resultados correspondientes al mortero de prue-
ba. Bajo este criterio, se puede aceptar que el material SRFCC recupera su estructura

interna cuando la tasa de cizalla aplicada es menor que 200 s~ . El valor limite se con-
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sidera muy por encima de las tasas de cizalla experimentadas por el material tanto por
concreto como en morteros en procesos comunes [Rubio-Herndndez et al., 2013]. Con
esta consideracion se asume que la microestructura se rompe reversiblemente cuando

una tasa de cizalla bajo este limite se aplica.
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Figura 29: Anilisis de reversibilidad material SRFCC

En la Figura 30 la curva de flujo estacionario en el intervalo de 1 a 175 s~! se
muestra. Como se puede ver un comportamiento no lineal es registrado. Un consi-
derable alto valor de esfuerzo de fluencia se evidencia en la curva lo que indica que
el material dificilmente fluird en condiciones normales. Es importante mencionar con
certeza que el valor de la viscosidad plastica es lo suficientemente alta para que este
no segregue. Las pruebas de Creep permitieron determinar un valor aproximado de
la tasa de cizalla critica del material SRFCC. Debido a la alta cohesividad y consis-
tencia pastosa del material éste no fluye de manera estable para valores muy bajos de
tasas de cizalla pudiendo suceder el fendmeno de Shear Banding a lo largo de gap
[Roussel, 2011]. El flujo aparentemente ocurre, para la composicién de mortero deta-
llada, a un valor minimo aproximado de 15 s~ valor el cual se considera caracteristico
del material y sobre el cual se puede considerar que se ha alcanzado un flujo estable.
Claramente en la Figura 30 se observa que a medida que la cizalla alcanza niveles lo
suficientemente bajos el esfuerzo decae rapidamente mientras que la viscosidad crece
igual de rapido otorgando mediciones errdticas en esta region debido a la inestabilidad

del flujo. Se considera que el material alcanza la transicién de liquido a s6lido a niveles
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bajos de tasa de cizalla y no se pueden obtener mediciones confiables y ttiles a estos

niveles de deformacion.
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Figura 30: Curva de flujo estacionario

Para estudiar el comportamiento tixotrépico del material SRFCC como primer pa-
so se realiz6 la prueba de lazo de histéresis. A mayor drea entre las curvas, mayor es
la re-estructuracion del material al reposo. A pesar de no poder extraer informacion
muy util del presente experimento, se puede evidenciar claramente que el material se
comporta de manera dependiente del tiempo y justifica los demds experimentos los
cuales si permiten monitorear como la estructura del material toma un efecto domi-
nante a medida que aumenta el tiempo de reposo. El resultado de aplicar el protocolo
correspondiente se presenta en la Figura 31. Debido al protocolo utilizado, el estado de
estructuracion inicial de la muestra es relativamente débil debido a la alta tasa de ciza-
lla aplicada (180 s~ ') previamente antes de la curva de decreciente. Cuando la tasa de
cizalla decrece, el fendmeno de re-estructuracién domina a bajos niveles de deforma-
cion y supera al de desestructuracion. De manera opuesta durante la rampa de ascenso
la ruptura de la estructura domina, sin embargo el estado inicial es mucho més fuerte.
Esto explicaria por que la segunda rampa esté sobre la primera.

Una vez que el material ha sido cizallado, la estructuracién del material se deter-
miné durante 25 minutos utilizando 2 diferentes aproximaciones, incluyendo barrido
de tiempo y mediciones del esfuerzo de fluencia estatico. Para el barrido de tiempo,
una cizalla oscilatoria de baja amplitud fue aplicada a una frecuencia angular constan-

te de 1 Hz y una deformacion de cizalla dentro del limite de viscoelasticidad lineal
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Figura 31: Lazo de histéresis del material SRFCC

(LVL). Esto permite monitorear la evolucion tanto del médulo de almacenamiento G’
y de pérdida G” con el tiempo de reposo. La identificacion del limite de viscoelastici-
dad lineal y de la cizalla al corte critica 7, se realiz6 mediante un barrido de amplitud.
En esta prueba, el material estuvo sujeto a una creciente deformacion desde 0.01 % a
100 % a una frecuencia constante de 1 Hz. En la segunda aproximacion, la evolucion
del esfuerzo de fluencia estdtico con el tiempo de reposo se determind a diferentes
tiempos de reposo de 5, 10, 15, 20 y 25 minutos después de la pre-cizalla. Para cada
tiempo de reposo, el esfuerzo de fluencia estatico se determiné al medir la respuesta
del esfuerzo a una tasa de cizalla constante de 15 s~'. La tasa de cizalla constante
cumple el requisito propuesto por [Roussel, 2011] al ser mayor que la tasa de cizalla
critica determinada en los ensayos de Creep. El valor del esfuerzo de fluencia estatico
corresponde al valor pico de la curva creciente de esfuerzo.

Los médulos G* y G” determinados a partir del barrido de amplitud correspon-
diente al material se presenta en la Figura 32. Como se observa, la mezcla exhibe
un comportamiento viscoeldstico lineal hasta un cierto valor de deformacién. El valor
critico de deformacion es aproximadamente 0.09 % en promedio. Dentro del dominio
viscoeléstico lineal, los médulos G’ y G” son independientes de la deformacion al cor-
te. Sin embargo, al incrementar la deformacion a un valor més allé de este limite resulta
una disminucién del médulo de almacenamiento, reflejando una destruccién de la red

debido a la ruptura de los puentes de CSH entre las particulas de cemento. Basado en
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estos resultados, una deformacion al corte de 0,075 % se selecciond para llevar a cabo

el barrido de tiempo de manera no perturvativa [Mostafa & Yahia, 2016].
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Figura 32: Barrido de amplitud

La evolucién del médulo de almacenamiento vs. el tiempo en reposo se presenta
en la Figura 33. Como se puede observar la estructuracién del material SRFCC se ca-
racteriza por un incremento de G’ a medida que transcurre el tiempo. Inmediatamente
después de la pre-cizalla y del tiempo de transicion (#,4,) escogido de 45s el sistema
parece ser netamente viscoso similar a un comportamiento ideal reflejado en un valor
cercano a cero del valor de G’. Al reposo, las particulas empiezan a flocular debido a
las fuerzas de atraccioén de Van der Waals, obteniéndose una red de particulas y floculos
que interactuan. Esto se refleja por un incremento de G’ correspondiendo a la transicién
del estado liquido a uno menos liquido. En esta etapa se incrementan las denomina-
das rutas de percolacion entre floculos que permiten transmitir esfuerzos con menor
retardo y resultando en una red con rigidez cada vez mayor [Mostafa & Yahia, 2016].
Como consecuencia el sistema presenta mayor modulo de almacenamiento y luego de
un tiempo evoluciona hasta una estructura con una configuracion final en la cual las
particulas coloidales han alcanzado sus posiciones favorables de equilibrio.

La evolucion del esfuerzo de fluencia estatico después de 5, 10, 15, 20 y 25 minutos
de reposo después de la pre-cizalla inicial fue evaluada. El indice A;j;, ha sido amplia-

mente utilizado para cuantificar la estructuracién de materiales basados en cemento.
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Figura 33: Evolucién del médulo de almacenamiento G’

Si se toma en cuenta el modelo propuesto por [Roussel, 2011] 7,(¢) = 7,0 + Aspixt 10s
pardmetros que ajustan mejor los datos experimentales son: A = 49,75 [Pa/min| y
To,0 = 3580,9 [Pa]. Con esto se constata que se trata de un material tixotropico y que
éste se re-estructura rapidamente. Los valores del esfuerzo de fluencia tienen concor-
dancia con valores medidos previamente con un material similar orientado a impresién
3D [Perrot et al., 2015].

De acuerdo a Rubio Hernandez et al. , mientras mas lenta sea la re-estructuracion
del material més tixotrépico es este. A mayor pendiente de la curva de evolucién del
esfuerzo de fluencia menos tixotrépico se considera el material. A menor grado de
tixotropia del material, la probabilidad de formarse juntas frias entre las capas depo-
sitadas aumenta. Durante el proceso de impresion se observé que la adherencia entre
capaz del material es lo suficientemente buena para mantener la estructura junta. Fi-
nalmente es importante mencionar que el material se mantuvo trabajable hasta una
hora y media una vez finalizada la etapa de mezcla. Seguramente el prolongado tiem-
po hasta el inicio del fraguado del cemento se debe al contenido de HEC, ya que las
interacciones quimicas entre los grupos silicato y los grupos funcionales de polime-
ros organicos generan un efecto retardante sobre el material [Singh et al., 2003]. La
influencia de retardantes sobre el material SRFCC pudiese incluso alargar mds dicho

tiempo de trabajabilidad, sin embargo no se analiz6 en el presente trabajo.
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Figura 34: Evolucién del esfuerzo de fluencia

4.3. Parametros del proceso de Impresion 3D

Para la realizacion de la impresion 3D, fue necesario acceder a una herramienta
que permita convertir un modelo digital tridimensional en un c6digo de lectura para
impresoras 3D, denominado Cdédigo G. Esta herramienta (Slic3er) se incluye en los
programas de control de impresoras 3D mas importantes. Dentro del proceso de im-
presion 3D es importante primero, encontrar los pardmetros de impresion adecuados,
debido a que éstos inciden en la calidad final de los modelos impresos. En este punto
es necesario configurar todo lo que respecta a las capas y perimetros. A continuacién
se muestran los pardmetros trascendentes adecuados para el presente trabajo, ya que
estos dependen de algunas variables del sistema de extrusién y comportamiento del

material durante la impresion.

Altura de capa

Este pardmetro define la altura de cada una de las capas necesarias para realizar
el modelo, este pardmetro se relaciona con el didmetro de la boquilla del sistema de
extrusion. Ademads hay que tener en cuenta que entre mayor es la altura de capa menor
serd la calidad de impresion, pero mds rdpido se creard el modelo; al contrario de
un valor menor de altura de capa que presentard un mejor acabado, pero tomard mas

tiempo en ser realizado, tal como se presenta en la Figura 35 .En este caso el valor es
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de 2,3 milimetros que corresponde al didmetro de la boquilla utilizada.

Figura 35: A: Modelo impreso con altura de capa de 1,5 mm. B: Modelo impreso con
altura de capa de 2,3 mm.

Altura de la primera capa

Este pardmetro controla inicamente la altura de la primera capa del modelo. Este
valor es cominmente menor al de las demds capas, cuando se imprime modelos con
bases de poca superficie su utilidad radica en mejorar la adherencia de la pieza. Para
la validacién del material SRFCC se ha elegido una altura de la primera capa de 2

milimetros.

Perimetros

Esta variable define la cantidad de perimetros, es decir los contornos que realiza la
impresora al momento de construir un modelo. Con el fin de optimizar la cantidad de
material utilizada en el proceso de extrusion se eligié 1 perimetro para las pruebas.

La pestaiia en la cual se configuran los pardmetros anteriores en el software Mat-
terControl se presenta en la Figura 36.
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Figura 36: Valores establecidos en la configuracion de los parametros de las capas

Densidad de relleno

En este punto se controla el porcentaje de relleno con el que el modelo serd im-
preso. Es posible configurar nuestro modelo con un relleno al 0%, para obtener una
pieza hueca y por ende es factible también configurarlo al 100 % para imprimir mo-
delos macizos. A medida que el valor de relleno aumenta se consume mds material
para construir la pieza, y por ende, el tiempo de impresidn serd mayor. En este caso la

configuracion se la hizo al 100 %, es decir totalmente sélidos.

Velocidad

Dentro de este punto se configuran las velocidades con las que la impresora se
traslada durante los movimientos de impresion. La velocidad adecuada para el material

SRFCC se determiné en 10 mm/s en todos los movimientos durante el proceso.

Diametro de la boquilla

En este pardmetro se coloca el valor del didmetro interno que tiene la boquilla del
sistema de extrusion. En este caso el valor es de 2,3 milimetros.

Con las configuraciones presentadas previamente y la formulacion detalla al inicio
del capitulo, se imprimieron 2 modelos de geometria sencilla los cuales se muestran

en la Figura 37.
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Figura 37: A: Modelos impresos. B: Predicciones digitales.

Resumen

Las proporciones de mezcla del material SRFCC fue CPO: HS: Al: A2: SP:
HEC: Agua = 1: 0.176: 0.74: 0.44: 0.0165: 0.012. La preparacion del material
es en inicio mezcla en seco de los polvos, fibras y agregados y finalmente los

liquidos.

Se corroboré la naturaleza tixotrépica del material mediante los ensayos de his-
téreses, evolucion del mdédulo de almacenamiento y evolucion del esfuerzo esté-
tico en el tiempo. Todos los experimentos a excepcion del monitoreo del médulo
de almacenamiento son perturvativos y necesitan ser realizados cada vez con una

muestra nueva.

El limite de reversibilidad del material SRFCC se determind en 200 s~!. Valor
limite que se consider6 para todos los ensayos con el fin de no afectar de manera

irreversible al material durante las mediciones en el redmetro.

El valor de deformacion critica se estim6 en 0.09 %. Este valor marca el limite
de viscoelasticidad lineal bajo el cual los valores de G’ y G” son independien-
tes de la deformacion aplicada. El dominio que determina este valor sugiere un
conjunto de valores sobre los cuales se puede llevar a cabo pruebas oscilatorias

sobre el material con el fin de estudiar sus propiedades elésticas.

La tasa de cizalla critica sobre la cual se establece un flujo estable es aproxi-
madamente de 15 s~!. Bajo este nivel, las mediciones realizadas son erréticas y

poco ttiles.
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= El estudio de la tixotropia del material se estudi6 mediante dos aproximaciones:
evolucién del médulo eléstico y del esfuerzo de fluencia estatico durante un pe-
riodo de 25 minutos. El material parece evolucionar de forma lineal a edades

tempranas corroborando lo demostrado en estudios anteriores.
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Capitulo 5
Conclusiones y trabajos futuros

En este capitulo se exponen las conclusiones y recomendaciones que se han obteni-
do a partir del trabajo realizado. También, se abordan las futuras lineas de investigacion

que se plantean a partir de las incognitas generadas en la elaboracion del proyecto.

5.1. Conclusiones

Con la realizacién del presente trabajo se han extraido las siguientes conclusiones:

= Se formul6é un material SRFCC utilizable en procesos de impresion 3D, cuyos
componentes constitutivos son: Cemento Portland Ordinario (CPO) y Humo de
Silice (HS) con relacién de peso de 17:3 como cementante, fibras de polipropi-
leno (FPP) FIBERMESH 150 de longitud entre 6 y 19 mm, dos tipos de arena
de rio (denotadas como Al y A2 con didmetros nominales de 300-425 mm y
150-300 mm respectivamente) con una relacion de pesos de 25:13 como agre-
gados, hidroxietilcelulosa (HEC) en polvo producida por Shangai Honest Che-
mical Company Ltda. como el aditivo mejorador de viscosidad y la solucién
SikaPlast 1000-R suplido por Sika Ecuatoriana como el agente superplastifica-
dor (SP). Las proporciones de mezcla del material SRFCC fue CPO: HS: A1l:
A2: SP: HEC: Agua = 1: 0.176: 0.74: 0.44: 0.0165: 0.012. La cantidad de fibras
de polipropileno incorporado fue de 0.8 kg/m3 de mortero. El material SRFCC
formulado es capaz de adherirse una vez que se han depositado las capas ad-
yacentes ademads de soportar su propio peso y el de capas posteriores siendo
potencialmente ttil desde un punto de vista constructivo a mediana y gran esca-

la.

= El andlisis de reversibilidad proporcioné un limite de tasa de cizalla bajo el cual

el material se recupera de manera reversible a la deformacién aplicada y fue de
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200 s-1. La curva de flujo estacionario y los ensayos de Creep revelaron que el
material presenta un comportamiento no lineal de la respuesta del esfuerzo ante
un determinado valor de tasa de cizalla y que a niveles menores de 15 s-1 el
material fluye de manera inestable produciéndose posiblemente el fendmeno de
shear banding caracterizado por zonas de flujo dindmicas y zonas estdticas a lo

largo del gap.

El ensayo de barrido de amplitud otorgd informacién acerca de la deformacion
critica que define el limite de viscoelasticidad lineal del material. Dicho limite, a
una frecuencia de 1 (Hz), se determiné en 0.09 % de deformacién de la muestra

y se considera un valor caracteristico del material.

La caracterizacion reolégica del material SRFCC ha permitido cuantificar los
valores de esfuerzo de fluencia que presenta el material a edades tempranas me-
nores a 25 minutos. Los esfuerzos de fluencia correspondientes a 5, 10, 15,20y
25 minutos fueron 3874, 4059, 3800, 4550 y 4872 (Pa) respectivamente, valores
suficientes para garantizar estabilidad mecanica de la estructura y similares a los
resultados obtenidos por Perrot et al. en estudios anteriores. Los resultados ob-
tenidos concuerdan con los modelos lineales propuestos para ajustar la tasa de
crecimiento de dicho esfuerzo estético de fluencia a edades tempranas previas al

fraguado del material.

La evolucién del médulo de almacenamiento a edades tempranas menores a 25
minutos presenta también un crecimiento cuasi-constante a medida que aumenta
el tiempo en reposo. La tasa de aumento de dicho médulo o tasa de estructura-
cion del material es de aproximadamente 1584 (Pa/min) y tiende a crecimiento

proporcional hasta el final del tiempo de andlisis.

Las pruebas de desempefio del material determinaron un proceso de manufactura
aditiva exitoso configurado a una altura de capa inicial de 2 (mm), alturas de capa
adyacentes de 2,3 (mm), velocidad de traslacion de 10 (mm/s), 2 perimetros por
capa con una densidad de relleno del 100 %; para un proceso mediante un cabezal

de impresién con una boquilla de 2.3 (mm) de didmetro.

Recomendaciones y trabajos futuros

La gran cantidad de materiales complementarios a compuestos de cemento es
muy amplia y otorga cambios en las propiedades del material en funcién de

la necesidad. La incorporaciéon de nuevos materiales de reemplazo parcial del
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cemento o agregados de distinto origen permitirian al material ser mds ecoldgi-
co, resistente o duradero. Asi, en futuros trabajos la formulacién de un material
con este tipo de componentes permitiria aprovechar de mejor manera residuos
o materiales de desecho de otras industrias y hacerlos ttiles en este campo de
aplicacion como por ejemplo: ceniza de cuesco, ceniza de la cascarilla de arroz,

kaolin, ceniza volante, etc.

Los parametros de impresion ideales para un proceso de impresioén optimo, es-
tdn directamente relacionados con el extrusor y el comportamiento del material
durante el proceso, por lo que es necesario realizar una calibracion de estos para-
metros mediante un proceso iterativo experimental de evaluacion del desempeiio
del material con los pardmetros de impresion, siendo el mds incidente el valor
de la altura de capa, ya que de este depende en mayor parte la calidad superficial

de la pieza impresa y el tiempo que tarda la construccién de la misma.

Un papel decisivo en el proceso de extrusion son los componentes que permiten
conducir el material hasta la boquilla de impresién. El disefio de estos compo-
nentes a mayor detalle con el fin de manejar el material de manera adecuada
y energéticamente eficiente no se ha considerado aun en la literatura vigente.
El disefio de un sistema de extrusion que permita la alimentacién continua del
material permitiria adaptar al proceso a aplicaciones mds ambiciosas como la
tecnologia Contour Crafting orientada actualmente a la industria de la construc-

cion.

El desarrollo de un sistema de control completamente autbnomo permitiria a
esta tecnologia potenciarse en el campo constructivo dado los bajos costos que
implicaria referente a mano de obra. El proceso de alimentacién de materiales
para la mezcla ha representado la intervencion de personas en el presente trabajo,

sin embargo no es imposible de automatizar.

El estudio acerca de las propiedades mecdnicas del material impreso permite
comparar este modo de curado frente a métodos tradicionales con encoframiento
de materiales compuestos de cemento. Unicamente de esta manera se puede va-
lorar el desempeifio del material en lo referente a resistencia y durabilidad. Hace
falta ademds desarrollar métodos adecuados de comparacién dadas las grandes

diferencias de los procesos tradicionales con el de impresion 3D.
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