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Resumen

En materiales basados en cemento es muy importante proporcionar un adecuado
contenido de humedad durante la hidratacién para asegurar un desarrollo apropiado
de sus propiedades mecanicasy de durabilidad. Esta tesis describe el disefio,
construccion y caracterizacion de un sensor miniatura embebible de NMR para
estudiar de manera no destructiva el contenido de agua evaporable y el refinamiento
de la porosidad en materiales basados en cemento. Lo novedoso del disefio es la
implementacion de un circuito de sintonia remota y que el sensor es embebible en la
muestra, ademas de utilizar materiales de bajo costo en su fabricacion. El
desempeiio del sensor fue evaluado a partir del analisis del decaimiento de la
magnetizacion transversal obtenido de muestras de borrador para lapiz, pastas de
cemento portland con relaciones agua/cemento en peso de 0.30 0.40, 0.50 y 0.60,
asi como en concretos con relaciones a/c de 0.30 y 0.60. Los resultados indican
gue el sensor es capaz de detectar cambios en contenido de agua y el refinamiento
de la porosidad causada por la hidratacién del cemento, ain en materiales con
relacion agua/cemento baja (0.30). También se demuestra que la velocidad de
relajacion 1/T, es directamente proporcional a la resistencia a la compresion del
concreto. La sefal obtenida de borrador de caucho sintético tuvo un cociente

sefal/ruido mayor de 100, la cual es una sefial aceptable.




Abstract

In cement-based materials it is very important to provide adequate moisture content
during cement hydration to ensure proper development of their mechanical and
durability properties. This thesis describes the design, construction and
characterization of an embeddable miniature NMR sensor to non-destructively study
evaporable water loss and porosity refinement in cement-based materials. The
novelty of this design is the implementation of a remote tuning circuit and the sensor
is embeddable in the sample. The sensor requires only low cost materials for its
construction. Its performance was evaluated analyzing the transverse magnetization
decay obtained from different materials, such as polymer from an eraser, cement
pastes with different w/c ratio (0.30 0.40, 0.50 and 0.60) and in concrete with wi/c
ratios of 0.30 and 0.60. The results indicated that the sensor is capable of detecting
changes in water content and the refinement of porosity caused by hydration of
cement, even in materials with w/c ratio as low as 0.30. In addition, the relaxation rate
1/T, is directly proportional to the compressive strength of the concrete. The signal to
noise ratio (SNR) obtained from a sample of synthetic rubber eraser was higher than

100 when using 4096 scans, which is an acceptable signal.




Latsj chéw (le” demazj prézis)

L6™ ché ni xki'f tsj cha” yi nrob non kanhi balatj notso” nkop tsini law ka xuxkwa". Bel
kan ni ché nko, nton ni xtsé ni mpe” lebio. Le" tsifi ni psanj ni chan kial wsedj nak nri,
kol klabo, 1éfio zid xa fya ni xa cha” tu nkwanj ni xki'i tsi'd kak nton xa nya ni balal
nkop lén cemeént ni tsj pki'i lo yd. Le” ni nkwubi ni xluya nak ni xcholo kan ni lef
cement ni tsj pki‘fi lo ya, zi nak ni ntiyoni I1&fo, zanj nyaxti kchoké tza'w. Tsini bislo
cha’'w cld ptid'n xa xkiéw tsi'fA lefij xizka xizka cemént, axti ni pcholé pki'fio lefi tu
bietsj nkol. Loxzj pki‘fio lefi biets], biefino ni xcho'lé kak ntonj bel tsé no kiekj leA
bietsi, bel mpi’lj nétsjkna’zi yax, kido ni ché ni xki'fi tsj cha” bietsj yu ksaw niz, atu
mpi’lti notsjkna’sio. Kon kwanj ni pxuxkua’nj xcho’l6ake kak nto'nj tsifii xkifi'ti cemént
o chéni biostsjknasio. Xlu'yak nkwanri balal pta’kw lefi bietsj ni balal nkietsio. Ché nri
sak nto'nd diskix lo bi (nrob lo 100) ni x’jl nkwanj ni pxuxkwa'n, le” biri pcho’ké lo

4096 tir ni pjxo antsi ni ntieyou I&fA bietsj yu.

Vi



Dedicatoria

A Dios
Por haberme dado la oportunidad de llegar hasta este punto y haberme brindado

salud para lograr mis objetivos, ademas de su infinita bondad y amor.

A mis padres
Rufina Diaz Ramirez por haberme apoyado en todo momento, por sus consejos, sus

valores, por la motivacion constante que me ha brindado.

Antonio Diaz Valencia por los ejemplos de perseverancia y constancia que lo
caracterizan y que me ha infundado siempre, por el valor mostrado para salir

adelante.

A mis hermanos
Yolanda, Rocelia, Hermilio, Baldomero, Viviana, Zoila y Eduardo por los momentos
agradables que pasamos cuando nos reunimos y por el cariio que siempre me

demuestran.

Vii



Agradecimientos

Al Dr. Prisciliano Felipe de Jesus Cano Barrita por su apoyo a lo largo de la
elaboracion de esta tesis, por haber compartido sus conocimientos relacionados con

el tema de investigacion.

Al Dr. Sergio Solis Najera por aceptar ser codirector de esta tesis de investigacion,
por el apoyo y por haber compartido sus conocimientos y experiencia en el disefio y

construccion de antenas de RF utilizadas en sistemas de NMR.

Al Dr. Alfredo Odén Rodriguez del departamento de Ingenieria Biomédica de la
Universidad Auténoma Metropolitana-Unidad Iztapalapa (UAM-I) por sus
atenciones y ensefianzas y por brindarme la oportunidad de realizar la estancia de

investigacion bajo su direccion.

Al Instituto Politécnico Nacional y CIIDIR Unidad Oaxaca, por ser la casa de
estudios que me acogid para poder realizar mis estudios de posgrado y por todo el
apoyo brindado.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Techologia (Conacyt) por la beca de posgrado

otorgada para la realizacion de mis estudios de maestria.

A la Comision de Operacion y Fomento de Actividades Académicas (COFAA)
del Instituto Politécnico Nacional por la beca PIFI (Programa Institucional de

Formacion de Investigadores) otorgada.

Al Instituto Politécnico Nacional, por la beca tesis institucional y a la Coordinacion
de Cooperaciéon Académica (CCA) por el apoyo econdémico de la beca de movilidad

con la cual hice posible mi estancia de investigacion.

viii



Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (Conacyt) por financiar el proyecto
Resonancia magnética nuclear como técnica no destructiva y no invasiva para
estudiar microestructura y fendmenos de transporte en medios porosos, Clave
Conacyt CB 103763.

A la Secretaria de Investigacion y Posgrado del Instituto Politécnico Nacional
por financiar el proyecto: Desarrollo y caracterizacion no destructiva de materiales de

alto desempefio basados en cemento, Clave SIP 20120415.

A mi hermano y amigo Baldomero Diaz Diaz por haberme apoyado en la traduccion

del resumen de este trabajo al Zapoteco, mi lengua materna.

A los miembros de comision revisora, por su el tiempo invertido en la revision de mi

trabajo de tesis y comentarios hechos al respecto con el fin de mejorarlo.

A mis compafieros y amigos del area de construccion en especial a Eddisson y
Arturo por el apoyo que me brindaron en la elaboracion de los especimenes de

concreto y las pruebas de resistencia a la compresién de las mismas.

A los alumnos del XVII Verano de la Investigacion Cientifica y Tecnoldgica del
Pacifico Yancy Daniela Avalos Alejandrez y José René Mena Velasco por su apoyo
en la elaboracion de pastas de cemento y concretos para las pruebas preliminares de

los sensores.




iNDICE

TNTICE DO FIGUIAS 1.vvveeececeiee ettt ettt a sttt et et s st st stst et et st et et st et eses et esesessansnssanassanas Xii
INAICE A TADIAS ...veeeeve ettt ettt a ettt et s s asae st et es s s aeaet et e s s s ananaesenas XV
CAPITULO 1 INEFOTUCCION w.evvrereneciciesieeseese ettt et 12
1.1 Planteamiento del problema ..........oouiiii i e 13
1.2 JUSHEIFICACION ettt sttt st 14
13 Delimitacion del @STUIO .....covueiruiiiiieiieeeee et 14
1.4 ANTECEAENTES ..ottt ettt ettt ettt et e st e s bt e e s bt e e bt e e sabeesabeeesabeesbteesnbeesbeeesareens 14
B 0] o 1= 1Y o L3RR SPR 15
1.5.1 ObJELIVO ZENEIAL..cciiiiiiie e e s e e et e e e s bt e e e s bte e e e e rtaeeeeaaraeeeenee 15
1.5.2 Objetivos @SPECITICOS . .uiiiiiiiiei ittt e e e e e e e ctte e e e et e e e e e bte e e e ebaaeeeenraeaeeanes 16

B3 T oYX =T [P 16
CAPITULO 2 IMAICO tEOFICO.....vueuieitevererieeeeacaete s ettt e st ae s s s s s s st s s s sebes s s s ssseaesesasasasasaesans 17
2.1 Principios de la Resonancia Magnética Nuclear (NMR) .......cccoeeriieiiieeiiiee et 17
2. 1.1 ProtONES Y SU SPIN ceeeeiiiiiiieeee ittt e e s ettt e e e e s s s sttt e e e e e s ssssatbataeeeessssssnreaaaeessssansssneaaeeens 17
2.0.2 PrECESION ...ttt ettt h e a e sttt et b e b e e he e sh et et e et e e bt e e bt e she e sat e s bt eabeereenns 18
2.1.3 Orientacion de l0S PrOtONES......ccuuiiiieciiieeccrieeeecee e et e e et e e e e stre e e e eba e e e esaraeeeeensaeeesnsaeaaans 19

P B T =Tl oY o EO OO OO T OO U SPR TP PR 20
2.1.5 Medicidn de la sefial de NIMR.......ccooiiiiiiiieieeceeeeeeee et 20
2.1.6 TiemMPOS € reIAJACION .....ceieiiiieiiciiiie et ee ettt e st e st e e et e e e esaae e e esntaeeessnsaeeessnsaeaaens 21

2.2. Mecanismos de relajacion en Medios POr0SOS .......uuiiicviieeiiiiieeeeiiieeeeeireeeeereeeeesbeeeeesaseeeeesaveeas 23
2.2.1 Relajacién en la mayoria del fluido (DUIK) ........ccocveeieeiiiee e 23
2.2.2 Relajacién inducida por la superficie de 10S POroS.......c.ueeeeeiieeeeciiiiee e 24
2.2.3 Relajacidon inducida por difUSION ........c.veiiicciiie ettt aae e 24
2.2.4 Decaimiento multi-eXponencial .........ccuuiiieciiiiiiiiee e 26
2.2.5 Ajuste del decaimiento para la distribucion de Ty ..ceccccveeiiciiieeciiee e 28
2.2.6 Distribucion de tamafo € PO ......ccccuieiiiciiieieiiiee et eriree et e e ertre e e sseae e e esabaeeessaaaeeeens 29

. T T oo L3N [N Ty o = o =T UPPRN 30
2.3.1 IMAN SUPEICONAUCTON ....veiieiiieeeeiiieeeectteeeeecitte e e e ettt e e e eeaaeeeeeeabaeeeesasseeeesnsaesasassaseesasssneesansseeanan 30
2.3.2 IMAN FESISTIVO .ttt ettt ettt b e s bt s at e et e et e e sbeesbeesaeesatesabeeabeebeennes 31

D T [0 o ¥ [ I o 1= o 0 = T 1T TR 31




B N =Y o T E e [T s 32

2.4.1 Componentes de 12 anteNa RF ........oooiiiiiice ettt et e e e s raee e 32
CAPITULO 3 IMELOUOIOEIA ... v.veveeeeecececcseee ettt ettt st sas st es s s st as st et ssesseetetetesesesensaseees 35
3.1 Diseio y construccién de sensores NMR miniatura embebibles..........cocccoiviieiiiiiiiciiiieenee e, 35
I 0 YT Yo Tl 1 1Y =T o T A (0 1 S 36
N Y= Ko T D 1T = o To A | ) [T 38
N Y= s o T D T EY =T g To e J [ D ) IO 40
N Y=Y o H o Tl D 1Ty =T o To A (5 7 ) U OP 42
3.2 Caracterizacion de l0S SENSOIES .....ccc.eieruiiirieeeitieenieeeriteeste e sttt e sbeestteesateesbeeesabeesabeesseeesabeesnnes 43
3.2.1 Caracterizacion del campo MagNELiCO ......uiiiiiiiiiiiiiee e 43
3.2.2 Desempefio de los sensores construidos a través del cociente sefial/ruido ...........cc.uo....... 44
3.2.3 Desempeiio del sensor DAT para detectar agua en pastas de cemento........cccceeeeveeeeennenn. 45

3.2.4 Respuesta en frecuencia del sensor D4 al ser sumergido en pastas de cemento en estado

LT ol F O O T T T TP U PP PPTOTPOTOPPROP 46
3.2.5 Desempefio de sensores D4T embebidos en concreto hidraulico.........cccccvveeeeeeieinnnnnnee... 48
3.2.7 CSR del sensor DAT de NMR y del sensor NMRMOLE ........cccccviiiiiiieieeriiiee e 50
3.2.6 Desempeiio del sensor DAT a diferentes temperaturas y al ser colocado cerca de una varilla

Lo [ Tol= 4 o F PP PP PO TSRRP 50
CAPITULO 4 ReSUIAOS Y ISCUSION ...ttt ettt s s s sttt sttt e st sesesesensesaees 52
4.1 Caracterizacion del campo magnético de los disefios de sensores propuestos.........ccceecvveeeennnns 52
4.2 Cociente sefial/ruido de los disefios de SENSOres PropuEStOs .......ccvevreereereeeireeireeseeneeseeeneens 53
4.3 Desempefio del sensor D4T para detectar agua en pastas de cemento........ccoceeeeecrveeeeeciieeeeenns 54

4.4 Respuesta en frecuencia de la antena de los sensores D4 y DAT al ser sumergido en pastas en

LI o [ I =TT ol BTSSP PPV 60
4.5 Desempefio de sensores D4T embebidos en concreto hidraulico.......occvveeieciieeicciieee i 61
4.6 CSR del sensor DAT de NMR y del sensor NMRMOLE ...........covieiiiiicciiiiieee e cecrieee e e eecvnvee e 65
4.7 Desempefio del sensor D4T a diferentes temperaturas y al ser colocado cerca de una varilla de
o1 o TP PPPRPPO 66
4.8 Evaluacion del costo de fabricacion del sensor DAT .....cc.eoveeriiriiriieneeseenee e 68
CONCLUSIONES ...ttt ettt ettt et sa e st sttt e b e b e s b e s be e saee s et e et e e beesbeesanesmnesanesareeneenes 69
TRABAJO A FUTUROD ...ttt ettt et e ettt e e e e e st e e e e e e e s an b e e teeeee e e annraeeeaeeeesaansreeeeaens 70
REFERENCIAS . ..ttt ettt ettt e e e ettt e e e e s ettt e e e e e e e b e bttt e e e e e e e anbebeeeeeeeeaannbebeeeeeeeeaannnneneeeens 71

Xi



Indice de figuras

Capitulo 2

Figura 2. 1 Protones girando en direCCIONES OPUESIAS ......cceveeiiriieiereieeiese et ae e eenens 17
FIUIa 2. 2 SPIN NUCIBAT ......c.eiuiiiieiieieete ettt sttt ettt b e sn e nenee 18
Figura 2. 3 Momento MagnNétiCo el SPIN .....cc.ocieiiieece et 18
Figura 2. 4 Precesion. Geido (2009)........ccucuiiieieiieiieesieeeeste st et stesee e e ae s e esaesse s e esaesseesnessessnens 19
Figura 2. 5 Orientacion de los protones. Moriel, (1997) .....occcvireinenneneieeeeee e 19
Figura 2. 6 Absorcion de energia de RF. Moriel, (1997) ....coovoveviiieceieceeeeeeeere e 20
Figura 2. 7 Decaimiento de induccién libre (FID). Moriel, (1997), Geido (2009) .........cccevevveeneee 21
Figura 2. 8 Tiempo de relajacion T;. Geido (2009)......c.cceirieireirieirienieereeeeeesee et 21
Figura 2. 9 Tiempo de relajacion T,. Geido (2009).......cceceeviieeiieieeeececeee e 22
Figura 2. 10 SECUENCIA CPIMG. ...ttt ettt ettt et et te e ete e st eraeenteenveenaeenes 22
Figura 2. 11 La relajacion de fluidos en el poro es debido a la relajacion bulk, relajacién
superficie y a la relajacion de difusién (Coates y Xiao, 1999)........cccccvevevineevenecceeseeeeeesveenne 25
Figura 2. 12 Caracter de decaimiento multi-exponencial de un medio poroso que contiene
poros de diferentes tamafios. (Coates y Xiao, 1999) ......ccccoevereririininineneneneseeeeeee e 27
Figura 2. 13 El tren de ecos (amplitud del eco como funcién en el tiempo) se convierte a una
distribucion de T, (porosidad como funcién de T,). (Coates y Xiao, 1999)........cccccevvvvevverrenen. 29
Figura 2. 14 La distribucion de tamafio de poro a partir de los datos de intrusién de mercurio
casi se superpone con la distribucion de T,. (Coates y Xiao, 1999) .......ccccceveveeveeveneecesieenens 30
Figura 2. 15 Circuito eléctrico equivalente de una antena RF............ccooveeiiieieiececce e, 32
Capitulo 3

Figura 3. 1 Concreto hidraulico en el que se observan agregados pétreos gruesos (A),

agregados finos (B) y pasta de CEMENTO (C) ....ooveiiiiiiieiecieeiece sttt e et st enens 35
Figura 3. 2 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccién del campo magnético ..... 36
Figura 3. 3 Arreglo de magnetoS CONSITUIAO .......ccvvvieierieieieceeese ettt sreeneens 37
Figura 3. 4 Sensor 1 de NMR miniatura CONSIUIAO .......ccoeeeveeeiiiecee et 37
Figura 3. 5 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccién del campo magnético ..... 38
Figura 3. 6 Arreglo de magnetos CONSIIUIAO .......cceivieieriieieieceeeseee ettt 39
Figura 3. 7 Sensor 2 de NMR miniatura construido con magnetos circulares...........ccoceeeeveencee 39
Figura 3. 8 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccién del campo magnético ..... 40
Figura 3. 9 Arreglo de magnetos CONSIIUIAO .......ccevvieierieeeeiececese ettt et eeeens 41
Figura 3. 10 Sensor 3 de NMR miniatura construido con magnetos circulares.............ccccooe... 41
Figura 3. 11 Arreglo de magnetos CONSIIUIAO .......cceeveviiieeriicieieseeeer ettt 42
Figura 3. 12 a) sensor D4 NMR miniatura construido b) Circuito de sintonizacién remota...... 43
Figura 3. 13 Diagrama eléctrico del sensor 4 NMR miniatura construido............cccceeceveecienieennnns 43

Xii



Figura 3. 14 Especimenes con pastas diferentes relaciones a/c, elaborados con cemento

portland ordinario DIANCO Y GFiS ....eoviiiriireeieee e s 46
Figura 3. 15 Construccion interna del sensor D4T, Tubo de teflén (A), Bobina elipsoidal (B),
Cable coaxial RG58 (C) y Jaula de Faraday (D).........ccccceveeieriieecieseeeenieeeere e eeessesveesvesreennens 46
Figura 3. 16 Construccion externa del sensor D4T. Magneto (A), Cable coaxial RG58 (B) y
Jaula de Faraday (C) ...cccoeeeeeeereeiestestesesee ettt st 47
Figura 3. 17 Sensor sumergido en pasta de cemento (relacion a/c=0.60) para observar los
efectos en la respuesta a la frecuencia de la antena ............ccoovveeeereecerieccecereeee e 48

Figura 3. 18 Sensor miniatura NMR embebido dentro de una de las probetas de concreto..... 49
Figura 3. 19 Muestras de borrador utilizadas. Para sensores miniatura NMR, dimensiones de

25x9x2 mm (A) y para el sensor NMRMOLE, dimensiones de 25x40x15 mm (B).................. 50
Figura 3. 20 Sensor colocado a diferentes distancias de una varilla a) a 0 mm, b) a 14 mm y c)
224 1 1 0] 0 OO OSSP P PP USRI 51
Capitulo 4

Figura 4. 1 Perfil del campo magnético obtenido en el centro a lo largo del eje Y para cada
SENSOr MINIATUIA NIMR ......c.ooiieieeceee ettt sre e besteesaeseeseensesreenean 52
Figura 4. 2 Sefial obtenida de la muestra de borrador para cada disefio mostrando el SNR
calculado. Los parametros empleados fueron: TE= 20007s, No. escaneos=256, No. de

ecos=300, tiempo de repeticion= 500ms, tiempo de adquisicion= 2 MINULOS ............ccccverveenene 53
Figura 4. 3 Sefial obtenida con la secuencia CPMG, del espécimen de cemento blanco con
una relaciéon al/c = 0.6 a cero dias, a) Datos en crudo, b) Ajuste de la curva...........ccccceuene.e. 54
Figura 4. 4 Amplitud de la sefial NMR en funcién de las diferentes relaciones A/C extrapolada
a cero, a) pastas de cemento blanco (r>=0.98) y b) pastas de cemento gris (r’=0.92)........... 55
Figura 4. 5 T, en funcion de las diferentes relaciones a/c a) pastas de cemento blanco
(r*=0.98) y b) pastas de cemento gris (IF=0.98) ..........cceiureeereereeeeereeeeeeeeeeseeesesseeseeses s 55
Figura 4. 6 T, obtenido de pastas de cemento blanco a diferentes edades a) T, componente
(oo ] a (o TN o) I [P o0 ] 0 4] 0o 1 4 1=T 1 (=20 F= T o o TN TSP 56
Figura 4. 7 T, obtenido de pastas de cemento gris a diferentes edades a) T, componente
(oo ] a (o T o) I [P o0 ] 0] 0o 4 1=T 1 (=20 F= T o o TON R SPTRU 56
Figura 4. 8 Distribucion de T, obtenida del espécimen de pasta de cemento gris en estado
freSCO (FelaCiON @/CT0.5) ..c.uiieieieieeeeees ettt te sttt e st e e eneeseesessenaenean 57

Figura 4. 9 Cambios en la distribucion de T, en pastas de cemento blanco a diferentes
edades obtenidos con la transformada inversa de Laplace: a) relacion a/c=0.3, b) relacion
a/c=0.4, c) relacion a/c=0.5y d) relacion a/C=0.6.........c..cccererrerrerierieieieeeeee e 58
Figura 4. 10 Cambios en la distribucién de T, en pastas de cemento gris a diferentes edades
obtenidos con la transformada inversa de Laplace: a) relacién a/c=0.3, b) relacion a/c=0.4, c)

relacion a/c=0.5y d) relacion @/C=0.6 ..........c.ccveveeieiriiiieceseee ettt 59
Figura 4. 11 Respuesta en frecuencia de las antenas de los sensores sin ser sumergidos y
cuando son sumergidos en pasta de cemento con relacion a/c=0.6. ..........cccceeevveeereeveeeereennn. 60

Xiii



Figura 4. 12 Decaimiento de la magnetizacion transversal T, medido con los sensores DAT de
NMR a) Concreto de relaciéon a/c=.30, b) Concreto con relacién a/c=0.60.............cccccereeruenene 61
Figura 4. 13 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos de
probetas de concreto con relacion A/C=0.3 a) Sensor D4T-1, T, corto, b) Sensor D4T-1, T,
largo, c) Sensor D4T-4, T, corto, d) Sensor DAT-4 Tolargo ....c..cceeeeverenienenienieeceeeeeseseeeenee 62
Figura 4. 14 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos de
probetas de concreto con relacion A/C=0.6 a) Sensor D4T-2, T, corto, b) Sensor D4T-2, T,
largo, c) Sensor D4T-3, T, corto, d) Sensor DAT-3 T, largo .....cceeveveeeecieceeeeceeeeee e 63
Figura 4. 15 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos con el
sistema de MRl MARAN DRX-HF 12/50, a) concreto con relacion a/c=0.30 y b) concreto
CON FElACION A/CT0.60......c.ecui ittt sttt b e bt st s bt et et et et eaesbesbenbe s 64
Figura 4. 16 Correlacién entre valores de T, medidos en el sistema de MRI MARAN DRX-HF
12/50 y los sensores DAT. a) En concreto con relaciéon a/c=0.30 y b) En concreto con
FEIACION @/CT0.60 ......eviieieieietee ettt ettt et st et e e e eseese et e e be st e s e s e e eneeneeseeneeteerenrenes 65
Figura 4. 17 Frecuencia de resonancia del sensor en funcion de la temperatura ambiente...... 67

Xiv



indice de tablas

Capitulo 3

Tabla 3. 1 Parametros empleados para cada disefio de sensor NMR construidos.................... 44
Tabla 3. 2 Oxidos principales en los cementos blanco y gris utilizados .............cccceceeueeveereenneee. 45
Tabla 3. 3 Proporciones para la elaboracién de 1 m® de concreto de las mezclas de concreto
0111 74= To F= 1TSS SR SRR 48
Tabla 3. 4 Composicién quimica del cemento y la arena utilizados para la elaboracién del los
(00T 03 £=] (01 OSSPSR 49
Tabla 3. 5 Parametros empleados en la obtencion de la sefal para el célculo del CSR........... 50
Capitulo 4

L Lo I B R (=T UL T - SRS 60
Tabla 4. 2 Acoplamiento de iIMPEdANCIA...........ccccevieiiiiiieeeeesee e e s 61
Tabla 4. 3 CSR calculado para los sensores miniatura NMR embebibles y el sensor

N LAY 1YL ] SRS 66
Tabla 4. 4 Efectos de una varilla metalica en la frecuencia de NMR del sensor...........ccccc..... 68
Tabla 4. 5 Costo de los materiales utilizados para la construccién de sensores miniatura NMR
EMDEDIDIES ...ttt b ettt ettt se b e 68

XV



CAPITULO 1 Introduccién

En el ciclo de vida de las estructuras de concreto, la humedad tiene un papel muy
importante. Al principio es necesaria para hidratar las particulas de cemento y que se
desarrollen adecuadas propiedades mecénicas y de permeabilidad. Por otra parte, el
agua esta presente en la mayoria de los mecanismos de deterioro del concreto tales
como el agrietamiento por contraccion por secado, el ingreso de agentes agresivos
como el biéxido de carbono e iones cloruro, ciclos de congelamiento y deshielo, la
corrosion del acero de refuerzo y las reacciones quimicas como la reaccion alcali-
silice (Neville, 1995).

Existen métodos estandar para medir la condicibn de humedad en
concreto, tales como las sondas de humedad relativa (ASTM F 2170-02, 2002), el
meétodo gravimétrico para determinar el contenido de humedad secando una muestra
de material en un horno a 105 °C, o la prueba de emisién de vapores que cuantifica
la tasa de emision de vapor de agua en un piso de concreto y que es absorbido por
cloruro de calcio inicialmente anhidro (ASTM F 1869-04, 2004). Estos métodos por lo

general son destructivos en cierto grado y proveen informacion de utilidad limitada.

Por otra parte, la resistencia a la compresion del concreto, la cual es funcion de la
porosidad, se determina principalmente por medios destructivos, aunque algunos
métodos como el martillo de rebote permiten estimar la resistencia a la compresion
con una exactitud que varia desde 15% hasta 25% dependiendo si se realiza en
especimenes de laboratorio 0 en estructuras, respectivamente (Malhotra, 1984). La
velocidad de pulso ultrasénico con una adecuada calibracion también puede ser
empleado para determinar la resistencia, aunque el contenido de humedad, tipo y
cantidad de agregados y la presencia del acero de refuerzo tienen influencia en la

velocidad de pulso ultrasonico medida (Mehta y Monteiro, 2006).

La Resonancia Magnética Nuclear (NMR) es una técnica no destructiva y no

invasiva, que se ha utilizado para caracterizar porosidad, presion capilar y
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permeabilidad de rocas que son de interés en el area de petroleo (Coates y Xiao
1999, p. 45), asi como también para estudiar la hidratacion de materiales basados en
cemento a través de los tiempos de relajacion (Apih et al., 2001). Actualmente
existen sistemas de NMR portables con sensores unilaterales como el NMR MOLE
(Manz et al, 2006) y NMR MOUSE (Blumich et al, 1998), que ofrecen ventajas para
SuU UsO en estructuras en campo. Sin embargo las mediciones se realizan Unicamente

de manera superficial y hasta una profundidad no mayor a 2.5 cm.

El presente trabajo describe el disefio y construccibn de un sensor de NMR
miniatura, embebible y que permite caracterizar cambios en contenido de agua
evaporable y refinamiento de porosidad en materiales basados en cemento en
funcion del tiempo. El disefio propuesto es de bajo costo, a fin de que mas de un
sensor pueda ser embebido dentro de un elemento estructural para obtener

informacion a diferentes profundidades en funcién del tiempo.

1.1 Planteamiento del problema

El inconveniente de los sistemas convencionales de resonancia magnética es su alto
costo tanto de adquisicibn como de mantenimiento, a pesar de que algunos ya
utilizan magnetos permanentes como el NMR MOUSE (Blumich et al, 1998) y el
NMR MOLE (Manz et al, 2006). Por otra parte, el tamafio de la muestra esta
restringido al espacio disponible dentro de los magnetos superconductores, aunque
este problema se elimina con el uso de sistemas unilaterales (NMR MOUSE y NMR

MOLE). Actualmente el costo de estos sistemas en el mercado es relativamente alto.

Se han desarrollado sensores de NMR miniatura embebible de bajo costo (Cano et
al, 2009), los cuales han proporcionado informacién acerca del contenido de
humedad y desarrollo de micro estructura en pastas de cemento y mortero altamente
porosos. Sin embargo, los resultados en muestras con baja porosidad no han sido
satisfactorios. Es por esto que es necesario mejorar el desempefo de estos sensores

para obtener una mejor calidad de la sefial de RMN en este tipo de materiales.
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1.2 Justificacion

Con el desarrollo de sensores de NMR embebibles de bajo costo se podra obtener
en un tiempo reducido y de manera no destructiva, informacion acerca del contenido
de agua y desarrollo de micro-estructura causados por el proceso de hidratacion de
materiales basados en cemento, tanto en laboratorio como en estructuras reales. El
conocimiento del desarrollo de las propiedades micro-estructurales del material es
muy importante ya que éstas estan relacionadas con su durabilidad y su resistencia

mecéanica.

1.3 Delimitacion del estudio

En principio este sensor serd disefiado para caracterizar materiales basados en
cemento, aungue tendra aplicaciones potenciales futuras en otras areas que

requieran caracterizar fluidos que presenten cambios en funcion del tiempo.

1.4 Antecedentes

Blumich et al (1998) desarrollaron un dispositivo mévil de NMR (NMR MOUSE) para
aplicaciones en ciencias biomédicas y de materiales. Este dispositivo provee tanto el
campo magnético estatico heterogéneo, como el campo magnético de radio
frecuencia a lo largo de un lado de la muestra. Con este dispositivo, diferentes
técnicas han sido utilizadas para medir el tiempo de relajacion transversal y

longitudinal.

Sillerud et al. (2006) construyeron un prototipo de microbobina solenoide de 550 pm
de diametro. Utilizaron un iman permanente de 1,04 T por lo que la bobina de NMR
fue sintonizado a la frecuencia de resonancia de 44.2 MHz a través de un novedoso
circuito de sintonia auxiliar remoto. Fue utilizado para detectar agua con una
resolucién espectral de 2.5 Hz. El CSR de un analisis de agua fue de 137, para una

duracién del pulso de radio frecuencia (RF) de 90° de 200 ps y una potencia de 0.25
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mW. El desempefio de la microbobina fue lo suficientemente buena para que las
caracteristicas de relajacion del agua circundante pudieran ser medidas con

precision.

Manz et al. (2006) disefiaron y construyeron un sensor NMR unilateral portable con
campo magnético homogéneo (MOLE) para la caracterizacion de liquidos donde es
requerido el acceso portable y unilateral. EI magneto fue un arreglo disefiado para
crear un campo magnético relativamente homogéneo de 15000 ppm sobre una
region de 4 a 16 mm de la antena. El tipo de antena que utiliza es de superficie
llamado meander coil, la cual esta sintonizada a una frecuencia de 3.3 MHz.

Cano et al. (2009) construyeron sensores miniatura de NMR para monitorear el
cambio del contenido de agua en pastas de cemento causada por la hidratacién y
secado en funcién del tiempo. Estos sensores fueron comparados con instrumento
ordinario de NMR construido con imanes permanentes. La medicion de la sefial con
el sensor se hizo usando la secuencia de pulsos CPMG (Carr-Purcell-Meiboom-Gill)
para determinar la capacidad de los sensores para detectar diferentes
concentraciones de agua en la pasta fresca de cemento, asi como cambios en
contenido de agua evaporable en materiales endurecidos. Sin embargo los
resultados en especimenes con baja porosidad (relacién a/c=0.30) no fueron

satisfactorios.

1.5 Objetivos

1.5.1 Objetivo general

Desarrollar y caracterizar un sensor miniatura de resonancia magnética nuclear
embebible de bajo costo utilizando imanes permanentes de neodimio y componentes
electrénicos para caracterizar de manera no destructiva la cantidad de agua

evaporable y el refinamiento de porosidad en materiales basados en cemento.
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1.5.2 Objetivos especificos

Disefiar un sensor miniatura de NMR con frecuencia de operacion entre 10 y 20

MHz tomando en cuenta las caracteristicas del material en el cual seran utilizados.

Construir el sensor miniatura de NMR utilizando magnetos de neodimio, bobinas,

capacitores variables y fijos, asi como resina epoxica resistente al agua.

Evaluar el desempefio del sensor miniatura de NMR a través del cociente

sefial/ruido.

Evaluar el desempefio del sensor a diferentes temperaturas y bajo la influencia de

objetos ferromagnéticos.

Evaluar el costo del sensor miniatura de NMR.

1.6 Hipotesis

Con sensores miniatura embebibles de NMR es posible caracterizar de manera no
destructiva el refinamiento de poros en materiales basados en cemento y relacionarlo

con la resistencia a la compresion.
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CAPITULO 2 Marco teérico

2.1 Principios de la Resonancia Magnética Nuclear (NMR)

La resonancia magnética nuclear (NMR) se puede definir como una técnica que
permite caracterizar propiedades de la materia a nivel molecular, la cual se basa en
la absorcion y emision de radiacion electromagnética de los nucleos de ciertos
atomos, cuando estos son expuestos a un campo magnético intenso y excitados por

una adecuada sefal de radiofrecuencia.

2.1.1 Protones y su Spin

Los atomos se constituyen de un ndcleo y una region donde orbitan los electrones. El
ndcleo contiene neutrones y protones, conocidos también como nucleones. De los
cuales los protones poseen carga positiva, los electrones carga negativa y los

neutrones no poseen carga.

Los protones y neutrones al girar en el nicleo poseen un momento angular orbital
que varia segun la distancia del nucledn al eje de rotacion del nucleo. También
poseen un momento angular de giro, y tienen niveles de energia spin-down y spin-
up, que se refiere a que se aparean girando en direcciones opuestas y produciendo

una cancelacién de sus momentos magnéticos (Figura 2.1).

Figura 2. 1 Protones girando en direcciones opuestas
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De lo anterior se puede observar que el momento angular nuclear esta determinado
por el momento angular orbital de nucleones y por el momento angular de giro de los
nucleones no apareados. La suma de estos momentos se resume a un solo factor, |,

conocido como giro nuclear o espin nuclear (Figura 2.2).

Figura 2. 2 Spin nuclear

Adicionalmente poseen un momento magnético, el proton y electrén, al ser cargas en
movimiento generan campos magnéticos en sus vecindades, por lo que se
comportan como pequefios imanes (generan un campo magnético, similar a un iman

como se ilustra en la Figura 2.3).

Figura 2. 3 Momento magnético del Spin

2.1.2 Precesion

Los nucleos con spin nuclear diferente de cero, al ser sometidos a un campo
magnético intenso y constante By, trataran de alinearse hasta quedar en la direccion
del campo. Su Spin hace que comience un movimiento de precesion a una

frecuencia w proporcional a la intensidad del campo externo By (Figura 2.4).
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Figura 2. 4 Precesion. Geido (2009)

El valor de w esta dado por la ecuacion de Larmor (Ec. 2.1) que relaciona a w con
Bo y con la constante giro-magnética y (constante de proporcionalidad dependiente

del ndcleo en cuestion).

w =Y.B, (2.2)

2.1.3 Orientacion de los protones

Cuando el campo magnético externo By es nulo, los spines se orientan en forma

aleatoria, resultando una magnetizacion neta M igual a cero (Figura 2.5).

Figura 2. 5 Orientacion de los protones. Moriel, (1997)




2.1.4 Excitacion

Para hacer que los espines precesen en fase en el campo magnético se le aplica
energia. Dicha energia se genera con un campo magnético oscilante denotado por
B1( t). La condicidén de resonancia ocurre cuando B;(t) es de la misma frecuencia

que la frecuencia de precesion de los espines.

El objetivo es hacer que estos protones absorban energia y cambien de nivel (del

paralelo al antiparalelo), esto se logra utilizando RF como se ve en la Figura 2.6.

Figura 2. 6 Absorcion de energia de RF. Moriel, (1997)

2.1.5 Medicién de la sefial de NMR

Cuando el pulso de RF termina, los protones vuelven a su estado inicial, emitiendo la
energia que absorbieron cuando el pulso de RF estaba presente. A este proceso se
le llama decaimiento de induccién libre, el cual se muestra en la Figura 2.7. La
constante de decaimiento que se obtiene es T, que nos indica el tiempo de vida de
la sefial. Separamos el vector M en dos componentes, M, se llama componente
longitudinal y M,y se llama transversal. Se dispondran antenas de tal modo que solo

la componente transversal My, sea captada.
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Figura 2. 7 Decaimiento de induccidn libre (FID). Moriel, (1997), Geido (2009)
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2.1.6 Tiempos de relajacion

2.1.6.1 Tiempo de relajacion T;

Es el tiempo de relajacion de la componente longitudinal (paralela a Bg), esta
determinado por la devolucion de energia por parte de los protones. Se define T,
como el tiempo en que tarda la componente longitudinal en llegar al 63.2% de su

valor inicial (Figura 2.8).

L osle v
" Mz / J

P S A P,

T1 2:T1 FT1 4=T1 5xT1 ms

Figura 2. 8 Tiempo de relajaciéon T1. Geido (2009)

2.1.7 Tiempo de relajacion T2

Es el tiempo de relajacion de la componente transversal, cuando los spines estan
inclinados completamente sobre el plano XY y estan todos en fase. Esta determinado
por la interaccion entre protones (los spines se anulan entre ellos al desfasarse). Se

le denomina relajacion spin-spin.
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Se define T, como el tiempo en que tarda la componente transversal en decaer al

36.8% de su valor inicial (Figura 2.9).

Figura 2. 9 Tiempo de relajaciéon T,. Geido (2009)

La técnica ampliamente utilizada para medir el tiempo de relajacion spin-spin T, es la
Carr-Purcell-Meiboom-Gill (CPMG). Consiste en una secuencia de pulsos que inicia
con un pulso de 90° seguido por una serie de pulsos de 180°. Los dos primeros
pulsos estan separados por un periodo de tiempo , mientras que los pulsos
restantes son separados por 2 T. Los ecos ocurren a la mitad del tiempo entre pulsos
de 180°en 21, 4 ;... 21Txn, donde n es el numero de eco. TE significa el espacio

entre eco y es igual a 2 t (Figura 2.10).

90° 180° 180° 180°

Figura 2. 10 Secuencia CPMG.




2.2. Mecanismos de relajacion en medios porosos

De acuerdo con Coates y Xiao (1999, p. 45) los tiempos de relajacion longitudinal
(T1) y transversal (T,) son causados por interacciones magnéticas entre los protones.
Estan involucrados tres mecanismos independientes de relajaciéon para fluidos

contenidos en poros:

e Procesos en la mayoria del fluido (bulk), que afectan a la relajacion T,y T»
e Larelajacion de superficie (surface), que afecta la relajacion de T,y To
¢ Difusion (diffusion) en presencia de gradientes de campo magnético, que sélo

afecta a la relajacion T,

Los tres procesos actlan simultaneamente, por lo tanto, los tiempos T, y T, de fluidos

de los poros estan dadas por

1 1 1 1
- = + + (2.2)
T,  Tzpuik  Tzsurface  T2diffusion

1 1 1
— = + (2.3)
T T2 bulk T, surface

2.2.1 Relajacion en la mayoria del fluido (bulk)

Es la propiedad de relajacion intrinseca de un fluido. La cual es controlada por las
propiedades fisicas del fluido, tales como viscosidad y composicion quimica. Se
puede medir colocando el liquido en un recipiente grande (eliminando con ello la
relajacion superficie) y, a continuacién someter el fluido a un campo magnético
homogéneo y una secuencia de pulsos CPMG. Otras condiciones ambientales tales
como la temperatura y la presién también afectan a la relajacién bulk de un fluido
(Coates y Xiao 1999, p.47).
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2.2.2 Relajacion inducida por la superficie de los poros

Coates y Xiao (1999, p. 48) mencionan que la relajacion superficie se produce en la
interfase liquido-sdlido. El analisis tedrico muestra que, en lo que se conoce como el
limite de difusién rapida, el término dominante en tiempos de relajacion superficie T,

y T, viene dada por

1)
= = 24
T2 surface P2 v pore ( )

el A0
= —_— 2.5
T surface P1 14 pore ( )

donde

p, = relaxividad T, de la superficie (fuerza relajante T, de las superficies de los
poros)

p, = relaxividad T; de la superficie (fuerza relajante T; de las superficies de los
poros)

S

(;) = Relacion de la superficie de poros al volumen del liquido en los poros
pore

2.2.3 Relajacion inducida por difusion

El agua vy otros fluidos como mencionan Coates y Xiao (1999, p. 48) cuando se
encuentra en un gradiente de campo magnético y se somete a una secuencia CPMG
con espaciamiento de tiempo inter-eco exhibe significativa relajacion inducida por la
difusién. Entonces, la constante de tiempo de relajacion asociado con el mecanismo
de difusion T, 4;¢rusion, SE€ CONVierte en una herramienta importante para su deteccion.
Cuando un gradiente significativo existe en el campo magnético estatico, la difusion
molecular provoca desfase adicional y, por lo tanto, aumenta la velocidad de

relajacion T, (1/T,). Este desfase es causado por el movimiento de la molécula de
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una region a otra en la que la intensidad de campo magnético es diferente, y por lo

tanto en el que la tasa de precesion es diferente. La difusién no tiene influencia en la

velocidad de relajacion T (1/T4).

La tasa de relajacién inducida por difusion (1/T zgittusion) €Sta dada por

2
1 __ D(YGTE) (2.6)

Ty dif fusion 12

Donde

D = coeficiente de difusiébn molecular

y = relacion giromagnética de un proton

G = gradiente de intensidad de campo

TE = inter-eco espaciamiento utilizado en la secuencia CPMG

d I'qUiqo _b,“Ik el e Relajacién bulk que afectaa T,y T
de relajacion lenta

Relajacién superficie que afecta a T,y Ty

Relajacién de difusién que afecta solo a T»

1 1 S D(yGTE)?
= + P2 = + —
T2(ceme)  T2puik 4 12
1 1 N S
El fluido en la superficie tiene tasa | W T puik & %4

de relajacion rapida \\

Figura 2. 11 Larelajacién de fluidos en el poro es debido a la relajacién bulk, relajacion superficiey a la
relajacion de difusion (Coates y Xiao, 1999)

25



2.2.4 Decaimiento multi-exponencial

Los materiales porosos comiUnmente presentan una distribucion de tamafos de
poros y con frecuencia contienen mas de un tipo de fluido. Por lo tanto, el tren espin-
eco (mediciones de magnetizacion-transversal) obtenidos con una secuencia CPMG
no se descompone con un solo valor T, sino con una distribucion de valores de T,
que se pueden describir por la ecuacion 2.7 (Coates y Xiao 1999, p.49).

-t

M(t) = ¥ M;(0)eTz (2.7)

donde
M (t) = magnetizacién medida en el tiempo t
M; (0) = magnetizacion inicial de la i-€sima componente de relajacion

T,i = constante de decaimiento de la i-ésima componente de la relajaciéon transversal

La suma se extiende a la totalidad de la muestra, es decir, todos los poros y todos los
diferentes tipos de fluidos. La Figura. 2.12 ilustra el caracter de decaimiento multi-
exponencial de un medio poroso que contiene poros de diferentes tamafios y un solo
tipo de fluido. Por ejemplo en la parte superior izquierda de esta figura se tiene un
poro 100% saturado con agua, el cual tiene valor Unico T, (centro superior) que
depende del tamafio de poro, y por lo tanto su tren espin-eco exhibe un decaimiento
exponencial simple (superior derecha) que también depende del tamafio de poro. En
la parte inferior izquierda de la Figura 2.12 existen poros de diferente tamafio 100%
saturados con agua, con lo cual se tiene mdltiples valores de T, (centro inferior), por
lo que su tren spin-eco exhibe un decaimiento multi-exponencial (abajo a la derecha),

gue también depende de los tamafios de poro.
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Figura 2. 12 Caracter de decaimiento multi-exponencial de un medio poroso que contiene poros de
diferentes tamafios. (Coates y Xiao, 1999)

p ~ . p S P
Los poros mas pequefios tienen la mas alta (;) y los valores mas cortos de T,. Para

un solo poro, la magnetizacion decae exponencialmente, y la amplitud de la sefial

viene dada por
M) = Moe‘pz(é)t (2.8)

Mo es proporcional al volumen de fluido en los poros. Cuando se considera la
distribucion completa de poros 100% saturados de agua, estos poros presentan una
distribucion de valores de T,. La amplitud de la sefial asociada es igual a la suma de
las amplitudes de las sefales provenientes del fluido en cada uno de los poros

individualmente, y la amplitud de la sefial viene dada por

M(t) = X My; e P20 (2.9)

Donde (g)es la relacion de superficie a volumen del i-ésimo poro. Obviamente,

1

M(0) = X Mo; (2.10)
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Si Migow (0) (la medida de magnetizacion para 100% de agua bulk con el mismo

volumen sensible) es conocida, entonces M (0) y Mo puede calibrar a la porosidad:

M(0) X My; Mo
D= — = =Y o, 2.11
M100%(0)  Mioo% M100%(0) Z L ( )

donde
®= porosidad de la formacién

®;= porosidad asociada con todos los tamafios del i-ésimo poro

Por lo tanto, la distribucion de T, (en la forma de amplitudes Mg asociado con las
constantes de tiempo Ty) esta calibrado para la distribucion de porosidad (los poros
individuales @; asociado con la constante de tiempo T»;).

2.2.5 Ajuste del decaimiento para la distribucién de T,

Uno de los pasos méas importantes en el procesamiento de los datos de RMN es
determinar la distribuciéon de T, que produce la magnetizacién observada. Este paso,
llamado ajuste del decaimiento o0 mapeo, es un proceso de inversibn matematica
(Coates y Xiao 1999, p.53). La Figura. 2.13 ilustra la entrada (tren de ecos) y la
salida (distribucién de T,) del proceso de asignacion y el sistema de ecuaciones 2.12
representan los ecos individualmente. Normalmente, la distribucion de T, es una
funcién continua. Sin embargo, para simplificar el montaje del tren de ecos, el
proceso de asignacion utiliza un modelo multi-exponencial que supone que la
distribucion de T, se compone de m tiempos de relajacion discreta Ty con la
correspondiente  componente de porosidad ®@;. Los valores de T, son pre-
seleccionada (por ejemplo, 0.5, 1, 2, 4, 8, 16, 32, 64, 128, 256, 512, 1024 ms ...), y el
proceso de asignacion se centra en determinar los componentes de porosidad de
cada distribucion( Coates y Xiao 1999, p.53).
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Figura 2. 13 El tren de ecos (amplitud del eco como funcién en el tiempo) se convierte a una distribucion de
T, (porosidad como funcién de T»). (Coates y Xiao, 1999)

{t(l)/Tm} \[t(l)/Tz,z} {t(l)/'fzs} {t(l)/'rz,m]
echo(1) = ®qe + d,e + e + - De + noise
[ ] [ 1 [ 1 [ 1
_! @) /T2,1! _! @) /TZ‘Z! _!t(z) /TZ'S! _!t(z) /Tz’m!
echo(2) = dqe l J+CI)Ze [ Iy de [ Iy D e l 14 noise
B t(n)/Tz,l B t(n)/Tz,z B t(n)/Tzs B t(n)/Tz,m
echo(n) = ®,e + O,e + Oze + Qe + noise
(2.12)

2.2.6 Distribucion de tamario de poro

Como se discutié anteriormente, cuando un material poroso humedecido con agua
estd completamente saturado, el valor T, de un poro es proporcional a la relacion de
superficie a volumen de poro, lo cual es una medida del tamafio del poro. Por lo
tanto, la distribucion T, observada de todos los poros representa la distribucion del
tamafio de poros en un material poroso (Coates y Xiao 1999, p.54). La Figura 2.14
compara la distribucibn de T, de una roca saturada con solucién salina con

distribucion de tamafio de poro obtenida de los datos de intrusion de mercurio. Como
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se ve en el lado izquierdo de la figura, cuando se aplica un desplazamiento, la

distribucion de T, muestra una notable correlacién con la distribucion de tamafo de

poro.

Distribucion

de tamafio  Distribucion de Tz

de poros . .
= \ \ = \
- ' z .
= g \
:% << / '.

104 10! 100 10 10 104 10 10 10! 10 10! 104 104 10
Radio (r) Micrones, Tz (ms) 1000 r/2p= o tempos de relajacion
T2(ms)

Figura 2. 14 La distribucion de tamafio de poro a partir de los datos de intrusién de mercurio casi se
superpone con la distribucién de T,. (Coates y Xiao, 1999)

2.3 Tipos de imanes

2.3.1 Imén superconductor

Este tipo de iman es el comunmente utilizado en los sistemas de Imagenologia por
Resonancia Magnética (MRI) al igual que en los espectrometros convencionales de
NMR. Es un electroiman con nucleo de aire y espiras elaborados con material
superconductor. ElI material superconductor presenta una resistencia al flujo de la
corriente eléctrica de cero a temperaturas cercanas a 0°K, por lo tanto este material
se debe mantener por debajo de su temperatura critica de tal manera que una
corriente eléctrica pueda estar confinada en el conductor y producir un campo

magnético continuo.
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Presentan ventajas en cuanto a que pueden generar alto campo (mayor de 0.5 T)
con alta homogeneidad y estabilidad. Su principal desventaja esta relacionada con su
alto costo tanto de adquisicion como de mantenimiento debido a su gran consumo de

liquidos criogénicos (helio y nitrdgeno).

2.3.2 Iman resistivo

Los electroimanes generan el campo magnético mediante el flujo de una corriente
eléctrica a través de sus espiras resistivas a temperatura ambiente. Por lo tanto se
requiere aplicarles constantemente una gran cantidad de energia eléctrica para que
puedan mantener el campo magnético. Se pueden clasificar de acuerdo a su nucleo

gue son de aire y de hierro.

Estos imanes son de bajo costo, de facil instalacion y no requiere de liquidos
criogénicos. No obstante estan limitados a bajos campos (0.4 T), precisan de fuentes
muy estables y requieren un consumo alto de energia eléctrica (50 KW a 0.15 T) de
la cual gran parte de esta energia se disipa como calor por lo que necesitan sistemas

de enfriamiento por agua.

2.3.3 Iman permanente

Los mas comunes estan fabricados de Ferrita de Bario (BaFe;20;9) 0 de Estroncio
(SrFe12019). Otros son fabricados con aleaciones de aluminio, niquel y cobalto
(ALNICO), y los méas eficientes son los fabricados con aleaciones de tierras raras

como el Neodimio, Hierro y Boro (Ne-Fe-B) o Samario y Cobalto (Sm-Co).

Estos imanes no requieren de energia externa para que se mantengan funcionando,
la estabilidad de su campo magnético es sensible a la estabilidad de la temperatura
ambiente y la homogeneidad del campo magnético es relativamente pobre pero los
costos tanto de adquisicion como de mantenimiento son muy bajos comparado con

los imanes superconductores.
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2.4 Antenas de RF

Una antena de radio frecuencia es un dispositivo utilizado en un sistema de NMR
con dos funciones principales. La primera es generar el campo magnético oscilante
B1 necesario para excitar a los espines nucleares y la segunda es recibir la sefial

emitida por los mismos una vez que es retirado el pulso de radiofrecuencia.

El paso de corriente a través de un aro de alambre, genera un campo magnético a
sus alrededores. De la misma manera al colocar éste cerca de un campo magnético
oscilante, se auto-inducira una fuerza electromotriz. Este es el principio basico de las
antenas es de transmision, y la homogeneidad del campo generado va a depender
de la forma de la antena, que pueden ser antenas de superficie y antenas de

volumen.

2.4.1 Componentes de la antena RF

Las antenas de RF pasivas estan compuestas basicamente de inductores (L),
capacitores(C) y resistores (R); por lo que el circuito equivalente de éstas es z

conocido como circuito RLC (Figura 2.15).

.I'E'l [ » 'A"r A Iﬂ'-lﬂ"i"
" ‘_-\\.
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—_—
B -

Figura 2. 15 Circuito eléctrico equivalente de una antena RF

Una de las propiedades de los circuitos RLC es la impedancia, la cual se puede

representar como un vector en el plano complejo
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Z=a+jb (2.13)

Donde j =+-1, a es la parte real de la impedancia y b es la parte imaginaria o el

componente reactivo mismo que puede ser inductivo si b > 0 0 capacitivo si b < 0.

En una resistencia pura la corriente y el voltaje estdn ambos en fase. En una
impedancia inductiva la corriente se desfasa positivamente 90° con respecto al
voltaje mientras que para una impedancia capacitiva la corriente desfasa

negativamente 90° con respecto al voltaje.

2.4.1.1 Inductor

Independientemente del tamafio y la forma todos los conductores tienen una
inductancia y una resistencia. Cuando son conectados a una fuente de RF la
inductancia se opone a los cambios en la corriente, esta impedancia se incrementa

con la frecuencia y est4 dada por

Z = jLw (2.14)

Donde
w=2nXvYy

v es la frecuencia

En una inductancia pura no hay energia disipada sin embargo todos los conductores
tienen una resistencia que disipa la energia en forma de calor. Esta resistencia
incrementa con la frecuencia debido al efecto piel. Los inductores almacenan energia

en forma de campo magnético pero esta energia se pierde en la resistencia.
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2.4.1.2 Capacitor

El capacitor estd constituido de dos placas conductoras separadas por un material
dieléctrico, el cual es capaz de almacenar energia en forma de campo eléctrico. Este
también tiene una impedancia pero a diferencia del inductor, esta impedancia

decrece con el aumento de la frecuencia. La impedancia esta dada por

Z== (2.15)

Donde

C es la capacitancia en Faradios
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CAPITULO 3 Metodologia

3.1 Diserio y construccion de sensores NMR miniatura embebibles

Se disefiaron y construyeron cuatro diferentes disefios de sensores miniatura de
NMR con el propésito de cumplir los requerimientos para ser utilizado dentro de
materiales basados en cemento, cuya caracteristica es principalmente que contiene
particulas grandes de tamafos hasta 20 mm, otras cuyo tamafio maximo es de 5 mm
y finalmente el cemento que tiene particulas de tamafio inferior a 75 micras (Figura
3.1). Ademas de ser pequefio también debe poseer resistencia al agua y estabilidad

del campo magnético a temperatura ambiente.

Figura 3. 1 Concreto hidraulico en el que se observan agregados pétreos gruesos (A), agregados finos (B) y
pasta de cemento (C)




3.1.1 Sensor Disefio 1 (D1)

El disefio de este sensor D1 se concibi6 a partir de las configuracion Halbach
(Dogan et al, 2009), la cual consiste en un arreglo de magnetos que concentra el
campo magnético en un sentido. En la Figura 3.2 se muestra la configuracion
utilizada consistente en un arreglo de seis magnetos rectangulares, las flechas

indican el sentido del polo norte de los magnetos.

[+ 26.0mm >

4—13.0mm—>+*—13,0mm—>»

25.0mm 13.0mm S » N
S A !
Y Y ~ 22.0mm

Figura 3. 2 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccion del campo magnético

El sensor se construyé empleando seis imanes de NdFeB de grado 42 rectangulares
de 22 mm de longitud, 13 mm de ancho y 6 mm de espesor (Figura 3.3). Se
realizaron mediciones del campo magnético con un Teslametro HT20 con el objeto
de determinar la variacion del mismo y la zona de mayor homogeneidad en el centro
del arreglo a lo largo del eje Y. El valor del campo medido en la zona de mayor
homogeneidad fue de 0.48 T, por lo que la frecuencia de resonancia calculada de

acuerdo a la ecuacién de Larmor (Ec. 2.1) fue de 20.4 MHz.
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Figura 3. 3 Arreglo de magnetos construido

La antena que se utilizé fue del tipo solenoide, que consistié en 18 espiras, 10 mm
de didmetro y 22 mm de longitud que fue construido con alambre de cobre calibre 16
AWG. Se emplearon capacitores fijos y variables de distintas capacidades para

sintonizar a la frecuencia de Larmor y para obtener el acoplamiento de impedancia
requerida de 50 Ohm. Se utiliz6 cable coaxial con longitud de % A. El sensor

construido se muestra en la Figura 3.4.

Figura 3. 4 Sensor 1 de NMR miniatura construido




3.1.2 Sensor Diseiio 2 (D2)

El sensor D2 utiliza una configuraciéon simplificada que consiste de dos pares de
magnetos circulares (didmetro 25mm y espesor 5mm) colocados de frente con los

polos opuestos como se indica en la Figura 3.5.

30.0mm

r+5.0mm »=5.0mm#»<¢——10.0mm——"<¢5.0mm#»<5.0mm#

Sw= ==\

Figura 3. 5 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccion del campo magnético

El arreglo se construyé empleando cuatro imanes circulares de NdFeB grado 35 de
25 mm didmetro y 5 mm de espesor. Se unieron en pares y fueron colocados con sus
polos opuestos a una separacion de 10 mm con un separador de placa de aluminio
(Figura 3.6). Se realizaron mediciones del campo magnético en el centro del arreglo
mostrado a lo largo del eje Y con el objeto de determinar la variacion del mismo y la
zona de mayor homogeneidad. El valor del campo medido en la zona de mayor
homogeneidad fue de 0.48 T, por lo que la frecuencia de resonancia calculada de
acuerdo a la ecuacion de Larmor fue de 20.4 MHz.
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Figura 3. 6 Arreglo de magnetos construido

La antena para el sensor fue del tipo solenoide de 9 mm de didmetro y 20 mm de
longitud. Las 28 espiras del solenoide fueron construidos con alambre de cobre
calibre 16 AWG y colocado en el espacio entre los dos pares de magnetos. Se
emplearon capacitores fijos y variables de distintas capacidades para sintonizar a la
frecuencia de Larmor y para obtener el acoplamiento de impedancia a 50 Ohm
requerida. Se utilizd cable coaxial con longitud de ¥4 A. El sensor construido se

muestra en la Figura 3.7.

Figura 3. 7 Sensor 2 de NMR miniatura construido con magnetos circulares
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3.1.3 Sensor Disefio 3 (D3)

Este disefio de sensor utilizé un arreglo mas simplificado de magnetos similar al
empleado en el D2. Consiste en dos magnetos circulares que fueron colocados de
frente con sus polos opuestos como se muestra en la Figura 3.8. En esta ocasion se
le redujo la separacion entre ellos con el fin de obtener una mejora en la

homogeneidad y la intensidad del campo magnético.

[ 17.0mm———————»

[5.0mm»+<—7.0mm—><5.0mm»

N

Figura 3. 8 Arreglo de magnetos mostrando las lineas de direccion del campo magnético

El arreglo se construyé empleando dos imanes circulares de NdFeB grado 35 de 25
mm de diametro y 5 mm de espesor colocados a una separacion de 7 mm
empleando como separador un molde de resina, la cual permitié también proteger y
rigidizar la antena de RF (Figura 3.9). Se realizaron mediciones del campo magnético
en el centro del arreglo mostrado a lo largo del eje Y con el objeto de determinar la
variacion del mismo y la zona de mayor homogeneidad. El valor del campo medido
en la zona de mayor homogeneidad fue de 0.38 T, por lo que la frecuencia de

resonancia calculada de acuerdo a la ecuacion de Larmor fue de 16.18 MHz.
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Figura 3. 9 Arreglo de magnetos construido

Al reducir la separacion entre los magnetos para lograr una mejora en la
homogeneidad del campo, se reduce a su vez el espacio disponible para la cantidad
de muestra a estudiar, por lo que fue a necesario utilizar una antena tipo solenoide
elipsoidal. De la misma manera que las anteriores, se construyd con alambre de
cobre calibre 20 AWG y se recubrié con resina poliéster PP-70x60 para mantenerla
rigida y evitar inestabilidades en su inductancia, luego fue colocada en el espacio
entre los magnetos. La antena fue sintonizada a la frecuencia de 16.18MHz
utilizando capacitores ceramicos fijos y cable coaxial RG58. El conjunto magnetos y

antena fue cubierto también con una capa de resina poliéster PP-70x60 (Figura3.10).

Figura 3. 10 Sensor 3 de NMR miniatura construido con magnetos circulares




3.1.4 Sensor Disefio 4 (D4)

El disefio del sensor utiliza el mismo arreglo de magnétos empleado en el D3. La
diferencia fue que se utiliz6 como separador una jaula de Faraday construida con
placa fendlica (Figura 3.11). Se hicieron mediciones del campo magnético en el
centro del arreglo mostrado a lo largo del eje Y con el objeto de determinar la
variacion del mismo y la zona de mayor homogeneidad. El valor del campo medido
en la zona de mayor homogeneidad fue de 0.38 T, por lo que la frecuencia de

resonancia calculada de acuerdo a la ecuacion de Larmor fue de 16.18 MHz.

Figura 3. 11 Arreglo de magnetos construido

Se construyd una antena tipo solenoide elipsoidal utilizando alambre de cobre calibre
20 AWG,; la antena fue recubierta con resina poliéster PP-70x60 para mantenerla
rigida y evitar inestabilidades de su inductancia, fue colocada en una jaula de
Faraday, que fue construida con placa fendlica para circuito impreso, para disminuir
la influencia de la impedancia externa de la muestra sobre la impedancia total de la
antena. El conjunto fue cubierto con una capa de resina poliéster PP-70x60 (Figura
3.12a). La antena fue sintonizada a la frecuencia de 16.18 MHz utilizando
capacitores ceramicos fijos y variables. De acuerdo a su diagrama (Figura 3.13) se
muestra que en este disefio no se incluyen capacitores cerca de la antena y la
sintonizacion se realiza a través de un circuito de sintonia remota Figura 3.12b. El

colocar este circuito de sintonia de manera remota fue con el proposito de que el
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sensor pudiera ser embebido dentro de la muestra y aun asi desde el exterior poder

re-sintonizar la antena del sensor segun fuera requerido.

a) b)
Figura 3. 12 a) sensor D4 NMR miniatura construido b) Circuito de sintonizacién remota

Circuito de sintonia remota Antena del sensor
(e /

A% a7
33 pF - 7¢—§. ol § 1.2 m de cable
ga « 7] <« | © coaxialRG58 gL
R ~— bl
[e=]
1‘4\-12p|=
@ N
1;1\-12pF — e
N

Figura 3. 13 Diagrama eléctrico del sensor 4 NMR miniatura construido

3.2 Caracterizacion de los sensores

3.2.1 Caracterizacion del campo magnético

Los datos obtenidos de las mediciones de campo magnético fueron graficados para
obtener un perfil del campo magnético en cada disefio y asi conocer la zona de
mayor homogeneidad.




3.2.2 Desemperio de los sensores construidos a traves del cociente sefial/ruido

La seleccion del mejor disefio de sensor construido para ser utilizado en pastas de
cemento y en concretos fue de acuerdo a su desempefio a través del calculo del
cociente sefal/ruido (CSR). ElI material seleccionado para la caracterizacion fue un
borrador de migajon, el cual esta elaborado con caucho sintético, posee un tiempo de
relajacion T, corto y ademas sus caracteristicas no cambian en funcion del tiempo.
La técnica de medicibn empleada fue la secuencia CPMG vy los parametros
empleados para obtener la sefial de NMR con la misma muestra para cada disefio

se muestran en la Tabla 3.1.

Tabla 3. 1 Parametros empleados para cada disefio de sensor NMR construidos

SENSOR Frecuencia No. Tiempo de Tiempo de Amplitud Duracion de
(MHz) eco (us) repeticién (ms) | pulso 90° (dB) | pulso 90° (us)
Escaneos
D1 20.4 256 200 500 -19 16
D2 20.4 256 200 500 -14 12
D3 16.2 256 200 500 -24 16
D4 16.0 256 200 500 -8 5

Se realizaron cinco mediciones CPMG de la muestra con cada uno de los sensores,
se calculd el promedio de la parte més alta de la sefial (amplitud de la sefial) y la
desviacion estandar de la parte donde la sefial ya decae a cero (amplitud del ruido), y

el CSR se obtuvo de acuerdo a lo siguiente

__ promedio de la sefial

CSR (3.1)

Desviacion estandar
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3.2.3 Desempenio del sensor D4T para detectar agua en pastas de cemento

Con la finalidad de demostrar la capacidad del sensor D4 para detectar el hidrégeno
del agua, se prepararon pastas de cemento con diferentes cantidades de agua con
relacion al peso del cemento. Se utilizé cemento portland ordinario blanco y gris. El
cemento blanco se utilizd debido a que tiene menor contenido de impurezas
paramagnéticas comparado con el cemento gris (Ver Tabla 3.2) y esto nos
proporcionaria dos niveles de impurezas que afectan los tiempos de relajacion. El

agua empleada fue potable.

Tabla 3. 2 Oxidos principales en los cementos blanco y gris utilizados

% % % % | % % % % % % | %

OXidOS A|203 Ca0o Fe203 Kzo MgO MnO NaZO P205 SIOZ TIOZ PXC
Cemento portland

blanco 3.87 |67.23| 0.26 |0.34| 0.60 | N.D. | 0.08 |N.D.|21.95| 0.07 | 5.76
Cemento portland

gris 3.69 | 58.70 | 3.97 |0.31| 1.58 | 0.10 | 0.18 |0.09|18.75| 0.17 | 5.44

Las pastas elaboradas con ambos tipos de cemento tuvieron relaciones
agua/cemento (a/c) en peso de 0.30, 0.40, 0.50 y 0.60. Se elaboraron especimenes
conteniendo pasta en estado fresco, la cual se introdujo en tubos de plastico (Figura
3.14). Las dimensiones de los especimenes fueron 50 mm de longitud, 9 mm de
diametro mayor y 5 mm de diametro menor, de tal forma que pudieran ser colocados
en el interior del sensor. Posteriormente fueron sellados con parafilm para evitar la
pérdida de agua por evaporacién, asegurando asi que la pérdida de agua observada
durante las mediciones fuera causada por el proceso de hidratacion del cemento y no
por secado. Se midié el decaimiento de la magnetizacion transversal a diferentes
edades (0, 1, 3, 7, 14 y 28 dias) utilizando la técnica CPMG. Los parametros
empleados para obtener la sefial fueron cambiando de acuerdo al tipo de espécimen

y la edad de los mismos para asegurar obtener la mejor calidad de sefial posible.
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Figura 3. 14 Especimenes con pastas diferentes relaciones alc, elaborados con cemento portland ordinario
blanco y gris

3.2.4 Respuesta en frecuencia del sensor D4 al ser sumergido en pastas de

cemento en estado fresco

Al momento de sumergir el sensor D4 dentro de la muestra surgié un problema de
desajuste tanto en la frecuencia de sintonia como en la impedancia de la antena.
Esto fue debido a la influencia de la impedancia externa (impedancia de la muestra)
sobre la impedancia total de la antena del sensor, lo cual impidié reajustar el sensor

con los capacitores variables dispuestos en el circuito de sintonia remota.

-

A AT,

0

Figura 3. 15 Construccion interna del sensor DAT, Tubo de teflén (A), Bobina elipsoidal (B), Cable coaxial
RG58 (C) y Jaula de Faraday (D)

46



Con el objeto de reducir el problema, se incorporé al disefio un tubo de teflon con
dimensiones 11 mm de didmetro mayor, 5 mm de didmetro menor y una longitud de
30 mm. La adicién de este tubo de teflon también cumple la funcion de servir como
molde para la construccion de la antena de RF (bobina elipsoidal). La Figura 3.15
muestra la construccion interna de este sensor disefio 4 con tubo de teflon DAT y la

construccién externa se muestra en la Figura 3.16.

Figura 3. 16 Construccion externa del sensor D4T. Magneto (A), Cable coaxial RG58 (B) y Jaulade
Faraday (C)

Para demostrar el beneficio que implica la implementacion del tubo de teflon, se
sintonizaron dos sensores: D4 y DAT (con tubo de teflén) a una frecuencia de 15.71
MHz. Fueron sumergidos dentro de un vaso conteniendo pasta de cemento con
relacion a/c = 0.60 (Figura 3.17) para observar el efecto en la sintonizacién (tuning) y

en el acoplamiento de impedancia (matching) de la antena de RF en cada caso.




Figura 3. 17 Sensor sumergido en pasta de cemento (relaciéon a/c=0.60) para observar los efectos en la
respuesta a la frecuencia de la antena

3.2.5 Desempefio de sensores D4T embebidos en concreto hidraulico

Se construyeron cuatro sensores DAT con el objeto de demostrar la capacidad de
éstos para detectar cambios en el decaimiento de la magnetizacion transversal T,
durante el proceso de hidratacion del cemento. Se disefiaron y elaboraron dos
disefios de mezclas de concreto con relaciones a/c en peso de 0.30 y 0.60. Las
proporciones de las mezclas se muestran en el Tabla 3.3. Los materiales empleados
fueron arena de rio con un médulo de finura de 2.9, densidad especifica de 2.65 y
absorcién de 1.73%. La grava fue de tamafio maximo de ¥ de pulgada, densidad
especifica de 2.68 y absorcion de 1.51%. La composicidbn quimica del cemento
portland ordinario y la arena se muestran en la Tabla 3.4. El agua empleada fue
potable y en el caso del concreto de relacibn a/c = 0.30 se le adicion6 aditivo

superplastificante para incrementar su trabajabilidad.

Tabla 3. 3 Proporciones para la elaboracion de 1 m? de concreto de las mezclas de concreto utilizadas

Materiales Relacién agua/cemento
a/c=0.30 a/c=0.60
Agregado grueso (Kg) 948 837
Agregado fino (Kg) 671 794
Cemento (Kg) 519 345
Agua (Kg) 184 232
Superplastificante (L) 4.67




Por cada mezcla de concreto se colaron dos probetas cilindricas de 150 mm de
diametro y 150 mm de altura donde fueron embebidos los sensores miniatura de
NMR (Figura 3.18), asi como también se colaron por cada mezcla 21 cilindros de
100 mm de didmetro y 200 mm de altura. Todos los especimenes fueron
desmoldados al dia siguiente y fueron todos colocados dentro de un cuarto himedo

a temperatura de 22 + 3°C hasta la edad de prueba.

Tabla 3. 4 Composicion quimica del cemento y la arena utilizados para la elaboracion del los concretos

% | % % | % | % % % % % % %

Oxidos AlL,03 | CaO | Fe,0; | K,0 | MgO | MnO | Na,0 | P,0s | Si0, | TiO, | PXC

Arena 1191 | 1.80 | 1.26 |2.66 | 0.60 | 0.06 | 3.83 | 0.12 | 72.91 | 0.07 | 0.97

Cemento gris 3.69 | 6193 | 4.50 [0.30 | 1.83 | 0.08 | 0.09 | 0.10 [21.07 | 024 | 4.38

Los especimenes fueron sometidos por triplicado a pruebas de resistencia a la
compresion a 1, 3, 7, 14, 21 y 28 dias de edad, tomando después de cada
espécimen ensayado una muestra del concreto para obtener el decaimiento de la
magnetizacion transversal con un sistema de MRI Marca Oxford Instruments, Modelo
MARAN DRX-HF 12/50. De la misma forma, los cuatro especimenes conteniendo los
sensores fueron probados a las mismas edades utilizando un espectrometro marca
Magritek Modelo Kea?, para obtener el decaimiento de la magnetizacién transversal y
relacionar los valores de T, obtenidos, con la resistencia real medida en los cilindros

ensayados.

Figura 3. 18 Sensor miniatura NMR embebido dentro de una de las probetas de concreto




3.2.7 CSR del sensor DAT de NMR y del sensor NMRMOLE

Se calculd el cociente sefial a ruido para el sensor comercial NMR MOLE y para
cada uno de los sensores DA4T, antes de que estos fueran embebidos en las

probetas de concreto. Siguiendo la metodologia anteriormente mencionada en la

seccion 3.2.2, de acuerdo a la ecuacion 3.1 se determiné a partir

obtenidas de muestras de borrador para lapiz (Figura 3.19). La muestra utilizada
para el sensor NMRMOLE, debido a que con el mismo tamafio de muestra no se

pudo obtener sefal, fue de 33.33 veces mayor que la utilizada para los sensores

de sefiales

miniatura de NMR. Los parametros utilizados son los mostrados en la Tabla 3.5.

Figura 3. 19 Muestras de borrador utilizadas. Para sensores miniatura NMR, dimensiones de 25x9x2 mm (A)

y para el sensor NMRMOLE, dimensiones de 25x40x15 mm (B)

Tabla 3. 5 Parametros empleados en la obtencién de la sefial para el calculo del CSR

SENSOR Frecue No. Tiempo de No. de Tiempo de Amp. De Duracion

ncia Escaneos eco (us) ecos repeticion pulso 90° de pulso

(MHz) (ms) (dB) 90° (us)
D4T-1 15.473 4096 200 300 500 -8 7
DA4T-2 15.389 4096 200 300 500 -8 6
D4T-3 15.48 4096 200 300 500 -7 6
DAT-4 15.168 4096 200 300 500 -7 6
NMRMOLE | 3.225 4096 200 300 500 -6 24

3.2.6 Desempefio del sensor D4T a diferentes temperaturas y al ser colocado

cerca de una varilla de acero




Se realizaron pruebas para determinar el efecto que tiene el cambio de temperatura y
la cercania del acero de refuerzo utilizado en estructuras de concreto, sobre el
desemperio de los sensores miniatura NMR. Para medir el efecto de la temperatura
se colocd un sensor en un ambiente donde la temperatura pudiera ser controlada, de
esta manera se hicieron mediciones de la muestra de borrador de caucho sintético a
temperaturas de 17.5 °C, 20 °C y 24 °C. La otra prueba fue para determinar la
distancia minima a la cual pudiera colocarse el sensor de una varilla de acero, sin
que ésta afecte significativamente el campo magnético de los imanes y por
consiguiente a la frecuencia de resonancia del sensor. En ésta prueba se utilizaron
dos trozos de madera con espesor de 14mm cada una y una varilla de acero de 1
pulgada de diametro. De esta manera se realizaron mediciones de la muestra de
borrador con el sensor colocado a 28 mm, 14 mm y 0 mm de separacion de la varilla
(Figura 3.20).

a) b) c)

Figura 3. 20 Sensor colocado a diferentes distancias de una varillaa) a0 mm, b)a 14 mm yc)a 28 mm
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CAPITULO 4 Resultados y discusion

4.1 Caracterizacion del campo magnético de los diseiios de sensores

propuestos

La Figura 4.1 muestra los perfiles del campo magnético en los distintos arreglos de
magnetos para los sensores. Estos resultados demuestran que los sensores D3 y D4
son los que presentan la mejor homogeneidad de campo magnético aunque su

intensidad méaxima es menor que en los sensores D1y D2.
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Figura 4. 1 Perfil del campo magnético obtenido en el centro a lo largo del eje Y para cada sensor miniatura
NMR
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4.2 Cociente senial/ruido de los diserios de sensores propuestos

Las gréaficas de las sefales obtenidas y su respectivo cociente de sefial/ruido (CSR)

con cada disefio de sensores utilizando como muestra un borrador, se presentan en

la Figura 4.2. Estos resultados demuestran que el sensor D4 es el que tuvo el mejor

desempeiio, lo cual se debe a la homogeneidad del campo magnético que

proporciona. Por consiguiente, este disefio fue seleccionado para ser evaluado con

pastas de cemento y en concreto.
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Figura 4. 2 Sefal obtenida de la muestra de borrador para cada disefio mostrando el SNR calculado. Los
parametros empleados fueron: TE= 200 s, No. escaneos=256, No. de ecos=300, tiempo de repeticion=
500ms, tiempo de adquisicién= 2 minutos
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4.3 Desempeiio del sensor D4T para detectar agua en pastas de cemento
La Figura 4.3 muestra el decaimiento de la magnetizacion transversal de NMR
obtenida con el sensor D4 de uno de los especimenes elaborados con pasta de

cemento portland blanco a 0 dias.

Raw CPMG echoes (Acc: 1024/1024) Fit result: (Eg = 1087.6 uV: T; = 14.2 ms)

Probe output amplitude (row)
Average echo amplitude (mV)

20 40 60 80 20 40 60 80
Echo centre time (ms) Time {ms)

a) b)
Figura 4. 3 Sefial obtenida con la secuencia CPMG, del espécimen de cemento blanco con unarelacion alc
= 0.6 a cero dias, a) Datos en crudo, b) Ajuste de la curva

La Figura 4.4 representa la relacidon entre la sefial de RMN y la cantidad de agua en
las pastas de cemento con diferentes relaciones a/c. Para los datos obtenidos de las
pastas de cemento blanco, hay una relacién lineal entre estas variables y la
intercepcidn esta cerca el cruce de cero; por otro lado para los datos obtenidos de las
pastas de cemento gris también existe una relacion lineal, pero la interseccion esta
alejado del cruce de cero debido tal vez a un error de medicidon en la pasta de

relacion a/c=0.30.
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Figura 4. 4 Amplitud de la sefial NMR en funcién de las diferentes relaciones A/C extrapolada a cero, a)
pastas de cemento blanco (r?=0.98) y b) pastas de cemento gris (r°=0.92)
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Figura 4.5 T, en funcién de las diferentes relaciones a/c a) pastas de cemento blanco (r220.98) y b) pastas
de cemento gris (r’=0.98)

La Figura 4.5 presenta la variacién del tiempo T con la relacién a/c para los dos tipos
de pastas de cemento. Se observa que T, se incrementa al aumentar la relacién a/c,
lo cual es congruente con el hecho de que un incremento de la relacién a/c significa
también una mayor distancia entre las particulas de cemento por lo que el tiempo de
relajacion sera mayor. También se observa que en el cemento gris la relajacion es
mas eficiente debido a la mayor concentracién de impurezas paramagnéticas (F2O3)

presentes en el cemento gris en comparacion con el cemento blanco.
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Las Figuras 4.6 y 4.7 presentan la variacion del tiempo T, en funcién de la edad
para los dos tipos de cemento respectivamente en pastas con diferentes relaciones
al/c. Se observa que T, disminuye al aumentar la edad por efectos de la hidratacion

gue reduce el tamafio de los poros.
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Figura 4. 6 T, obtenido de pastas de cemento blanco a diferentes edades a) T,componente corto, b) T
componente largo
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Figura 4.7 T, obtenido de pastas de cemento gris a diferentes edades a) T.componente corto, b) T,
componente largo

Los datos de decaimiento exponencial de la magnetizacion transversal se pueden
convertir en una distribucién de T, a través de la transformada inversa de Laplace

(Coates y Xiao 2001, p. 8) y el resultado se muestra en la Figura 4.8.
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Figura 4. 8 Distribucién de T» obtenida del espécimen de pasta de cemento gris en estado fresco (relacion
a/c=0.5)
Las Figuras 4.9 y 4.10 muestran las distribuciones de T, en pastas de cemento
blanco y cemento gris respectivamente con diferentes relaciones a/c de 0.30, 0.40,
0.50, 0.60 obtenidas a 0, 1, 3, 7, 14 y 28 dias de edad. Existe un comportamiento
similar en las graficas de cada espécimen donde se puede apreciar dos picos
caracteristicos que representan la distribucion de dos tamarfios diferentes de poros;
conforme aumenta la edad de los especimenes un desplazamiento de éstos picos
hacia la izquierda indica que hay un refinamiento de los poros en las pastas de
cemento lo cual tiene sentido debido a que este refinamiento es causado por efectos

de la hidratacion.
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Figura 4. 9 Cambios en la distribucion de T, en pastas de cemento blanco a diferentes edades obtenidos
con latransformada inversa de Laplace: a) relacion a/c=0.3, b) relacién a/c=0.4, ¢) relacion a/c=0.5y d)
relacién a/c=0.6
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Figura 4. 10 Cambios en la distribucién de T, en pastas de cemento gris a diferentes edades obtenidos con
la transformada inversa de Laplace: a) relacion a/c=0.3, b) relacién a/c=0.4, c) relacién a/c=0.5y d) relacion
a/c=0.6

También se puede observar un cambio en la amplitud de estos picos donde
inicialmente a la edad de O dias (estado fresco) la componente mayor de T, tiene
mayor amplitud con respecto a la componente menor de T, y a medida que aumenta
la edad de los especimenes también aumenta la amplitud de la componente menor
de T, mientras que la amplitud de la componente mayor deT, va disminuyendo. Esto
se debe a que existe un refinamiento de poros causado por la hidratacion del
cemento, lo cual implica una mayor cantidad de poros pequefios y la consecuente

reduccion de la cantidad de poros grandes.
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4.4 Respuesta en frecuencia de la antena de los sensores D4 y D4T al ser
sumergido en pastas en estado fresco

En la Figura 4.11 se muestra los cambios en la frecuencia de sintonia de las antenas
cuando se sumergen en pasta de cemento fresca. Se observa que en el sensor D4
hubo un desplazamiento de la frecuencia hacia a la izquierda de 0.31 MHz en tanto
que para el sensor DAT (tubo de teflébn) un desplazamiento a la izquierda de 0.77
MHz (Tabla 4.1).
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Figura 4. 11 Respuesta en frecuencia de las antenas de los sensores sin ser sumergidos y cuando son
sumergidos en pasta de cemento con relacion a/c=0.6.

Tabla 4. 1 Frecuencia

Sensor Sin sumergir F(MHz) Sumergido F(MHz) Diferencia F(MHz)
S4) 15.71 15.40 0.31
ST 15.71 14.94 0.77

Los efectos en la impedancia de las antenas también se observan. Para el caso del
sensor D4 cuando es sumergido se desplazé 90.8324 x10°U.A. y para el sensor D4AT
tuvo un desplazamiento de 3.9514x10°U.A (Tabla 4. 2)
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Tabla 4. 2 Acoplamiento de impedancia
Sensor Sin sumergir Z(U.A) sumergido Z(U.A) |Diferencia Z(U.A)

D4 0.7026 x10° 9.1535x10’ 90.8324 x10°
D4AT 0.7026 x10° 4.654x10° 3.9514x10°

El efecto en el acoplamiento de la impedancia y el cambio de frecuencia de la antena
al sumergir el sensor depende de las caracteristicas del material en el cual se
sumerge, tales como la polaridad y constante dieléctrica. Se puede observar que con
el tubo de teflén se logra reducir el desplazamiento que sufre la impedancia de la
antena al sumergir el sensor dentro de la pasta de cemento, aunque esto no ocurre
con el cambio en la frecuencia, la cual debe ser reajustada con los capacitores

variables dispuestos en el circuito de sintonia remota.

4.5 Desempeiio de sensores D4T embebidos en concreto hidraulico

El decaimiento de la magnetizacion transversal T, que se obtuvo con los sensores
DAT embebidos dentro de las probetas de concreto, se muestran en la Figura 4.12
para las dos relaciones a/c (0.30 y 0.60). Se observa que el decaimiento es mas
rapido a medida que aumenta la edad de los especimenes, lo cual es debido a los
procesos de hidratacion del cemento en el concreto que reduce el tamafio de los

poros capilares.
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Amplitud normalizado
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Figura 4. 12 Decaimiento de la magnetizacion transversal T, medido con los sensores D4T de NMR a)
Concreto de relacién a/c=.30, b) Concreto con relacion a/c=0.60
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Figura 4. 13 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos de probetas de
concreto con relacion A/C=0.3 a) Sensor D4T-1, T, corto, b) Sensor D4T-1, T, largo, c) Sensor D4T-4, T,
corto, d) Sensor D4T-4 T»largo

La Figura 4.13 muestra la relacion entre la rapidez de decaimiento 1/T, contra la
resistencia a la compresion de cilindros elaborados con mezcla de concreto de
relacion a/c=0.30. La curva de decaimiento de la magnetizacion transversal NMR
obtenida se ajusté a dos exponenciales, por lo tanto se tienen dos componentes de
T, que de acuerdo a su duracibn se han denominado componente larga y
componente corta respectivamente. Para ambos sensores D4T (1 y 4) se observa
gue existe un mejor ajuste con la componente corta de T,, con las cuales se tiene
una r’ mayor o igual a 0.95. En cambio con la componente larga de T, se obtuvo una
r> muy baja debido a que aparte de estar relacionada con tamafios de poro grandes

también puede estar vinculada con micro grietas causadas por desecacion de pasta
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de cemento generada por las reacciones quimicas durante el proceso de hidratacion,
hidratacion, lo cual es significativa en concreto con relaciones a/c bajas (Neville,
1995).
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Figura 4. 14 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos de probetas de
concreto con relacion A/C=0.6 a) Sensor D4T-2, T, corto, b) Sensor D4T-2, T, largo, c) Sensor D4T-3, T»
corto, d) Sensor D4T-3 Tz largo

Esta relacion entre la rapidez de decaimiento 1/T, contra la resistencia a la
compresion también se observa en la Figura 4.14 para mezcla de concreto de
relacion a/c=0.60. De igual manera en ambos sensores D4T (2 y 3) se observé un
mejor ajuste con la componente corta de T, con un r> mayor o igual a 0.97. En este
concreto se observd una mejoria en el ajuste de la componente larga de T, con

respecto al obtenido con el concreto con relacion a/c de 0.30. Se conoce que el
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efecto de la auto-desecacion es practicamente inexistente en concreto con relacion

a/c alta (a/c=0.60) y por lo tanto no se desarrolla micro-agrietamiento (Neville, 1995).

Estos resultados son muy importantes por que demuestran la capacidad de los
sensores miniatura DAT de NMR embebidos de proporcionar, a través de los
tiempos de relajacion T,, informacién relacionada con la resistencia a la compresién

de concretos y de manera no destructiva.

Se obtuvieron resultados similares con los datos de la componente corta de T,
medida con un sistema de MRI MARAN DRX-HF 12/50 (Figura 4.15) en concretos
de relacién a/c=0.60 con valor de r? superiores a 0.9. Sin embargo, para el concreto
de relacién a/c=0.30 el r? fue inferior (0.86). Por otra parte debido a que las muestras
utilizadas ya habian sido sometidas a pruebas de resistencia a la compresion, lo cual
les habria causado micro-grietas, por lo tanto los datos del componente largo de T,

no fueron Utiles para realizar el ajuste; donde se obtuvieron valores de r?> muy bajos.
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Figura 4. 15 Rapidez de decaimiento de T, contra resistencia a la compresion obtenidos con el sistema de
MRI MARAN DRX-HF 12/50, a) concreto con relaciéon a/c=0.30 y b) concreto con relaciéon a/c=0.60

La Figura 4.16 muestra la correlacion entre valores de T, corto medidos en el sistema
de MRI MARAN DRX-HF 12/50 y los sensores DA4T. Los valores de r? fueron
superiores a 0.99 para el ajuste de los datos obtenidos en concretos con alta relacion
al/c (0.60), Sin embargo para los datos obtenidos en concretos de baja relacion a/c
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(0.30) no fueron buenos (r’= 0.78 para el sensor D4T-1 y r’=0.85 para el sensor D4T-
4).
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Figura 4. 16 Correlacion entre valores de T, medidos en el sistema de MRI MARAN DRX-HF 12/50y los
sensores DAT. a) En concreto con relacion a/c=0.30y b) En concreto con relacién a/c=0.60

4.6 CSR del sensor DAT de NMR y del sensor NMURMOLE

Los resultados obtenidos del céalculo del cociente sefal a ruido (CSR) son
presentados en la Tabla 4.3. Los cuatro sensores NMR embebibles (A, B, C y D)
obtuvieron CSR mayores a 100 siendo el minimo para el sensor A (139) y el mayor

para el sensor D (260). Todos fueron superados por el sensor comercial NMRMOLE
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qgue tuvo un CSR de 493. Debe mencionarse sin embargo, que el cociente sefal a
ruido minimo que se recomienda en NMR es de 100.

Tabla 4. 3 CSR calculado para los sensores miniatura NMR embebibles y el sensor NMRMOLE
Sensor CSR F (MHz)

DAT-1 139 15.473
D4T-2 173 15.389
DAT-3 148 15.48
D4T-4 260 15.168
NMRMOLE 493 3.226

Es importante también sefialar que con el NMRMOLE no fue posible detectar sefial
con el mismo tamafo de muestra utilizada para los sensores miniatura, debido a que
el tamafio de muestra es pequefio y se presentd un sobrecalentamiento de la antena
de RF. Debido a lo anterior se utiliz6 una muestra de 33 veces mayor. Por lo tanto

esta comparacion realizada no es equitativa

4.7 Desempeiio del sensor D4T a diferentes temperaturas y al ser
colocado cerca de una varilla de acero

La Figura 4.17 muestra cémo varia la frecuencia de NMR del sensor al ser sometido
a cambios en la temperatura del ambiente. La frecuencia va decreciendo a medida
que aumenta la temperatura lo cual es debido a la inestabilidad del campo magnético
generado por los imanes permanentes (NdFeB) utilizados para la construccién del
sensor. Este problema se puede resolver volviendo a sintonizar la antena del sensor
a la frecuencia de NMR de acuerdo a la temperatura del ambiente con los

capacitores variables del circuito de sintonia remota.
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Figura 4. 17 Frecuencia de resonancia del sensor en funciéon de la temperatura ambiente

Por otra parte, la Tabla 4.4 muestra el efecto en la frecuencia de NMR del sensor D4
cuando éste se coloca cerca de una varilla de acero. En ausencia de la varilla el
sensor estaba operando a una frecuencia de 15.88MHz, cuando se colocé a una
separaciéon de 28 mm no se observd ningun efecto pero cuando se colocé a una
separacion de 14 mm de la varilla se observé que la frecuencia de NMR aumento a
16.13 MHz y finalmente cuando el sensor se colocé directamente sobre la varilla no
fue posible encontrar la frecuencia de NMR. La causa de esta variacién se debe a
que la varilla por ser un material ferromagnético aumenta el campo generado por los
imanes a medida que se reduce la distancia de separacion entre ellos, resultando en
un incremento en la frecuencia de NMR del sensor (Ec.2.1). De aqui se recomienda
no colocar el sensor a una distancia menor a 28 mm de algun material

ferromagnético.
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Tabla 4. 4 Efectos de una varilla metalica en la frecuencia de NMR del sensor
Distancia (mm) Frecuencia (MHz)

0 -
14 16.133
28 15.883

4.8 Evaluacion del costo de fabricacion del sensor D4T

Los costos para la fabricacion del circuito de sintonia remota y del sensor miniatura
de NMR se muestran por separado en la Tabla 4.5. Con un solo circuito de
sintonizacion es suficiente para ajustar todos los sensores a la frecuencia de NMR
requerida, dado que éste puede desconectarse e intercambiar sensores. Por lo tanto
el circuito de sintonia mas un sensor tendrian un costo de $2,869.00 pesos, luego
cada sensor adicional tendria un costo de $1,205.00 pesos. Este valor es muy
inferior con respecto a lo que puede costar un sensor NMRMOLE, el cual tiene un
costo aproximado de $15,000.00 dolares americanos. Obviamente también esta

comparacion no debe ser directa, ya que ambos difieren en versatilidad.

Tabla 4.5 Costo de los materiales utilizados para la construccion de sensores miniatura NMR embebibles

Material Cantidad Costo Costo
(pesos) (pesos)
Capacitores ceramicos 4 $16.00
Circuito de Capacitores variables 4 $800.00
intoni
>intonia Placa fendlica 300 cm? $34.00
remota
Cable coaxial RG58 120 cm $14.00 $1,664.00
Costo de elaboracién $800.00
iman circular de neodimio 2 $400.00
Tubo de teflon 1 $75.00
S
.e'nsor Alambre de cobre 25cm $10.00
miniatura
NMR Resina epdxica 1L $100.00 | $1,205.00
embebible Plastiloka 1 barra $20.00
Costo de elaboracion $600.00
Costo total: $ 2,869.00 pesos
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CONCLUSIONES

Se disefo, construyo y caracterizd un sensor miniatura de NMR (D4T) embebible que
permite caracterizar la cantidad de agua evaporable y el refinamiento de la porosidad
causada por la hidratacion del cemento, ain en materiales de baja porosidad como

pastas de cemento y concreto con relacién a/c = 0.30.

El sensor DAT proporciona la mejor relacion sefal/ruido con respecto a los tres
primeros disefios (D1, D2, y D3) debido a que presenta una mayor homogeneidad en

el campo magnético estatico.

La frecuencia de resonancia de NMR del sensor cambia por variaciones en la
temperatura y por la cercania de varillas de refuerzo, siendo la distancia minima de

28 mm a la cual se debe colocar el sensor para evitar estos cambios de frecuencia.

Se requiere de un dispositivo de sintonia remota para ajustar la frecuencia del sensor

cuando éste se embebe en el concreto.

El CSR calculado de sefales obtenidas con los sensores es mayor de 100 utilizando

4096 escaneos.

Existe una relacion lineal con un r®> 0.95 entre la rapidez de decaimiento 1/T, de la

componente corta y la resistencia a la compresion del concreto.
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TRABAJO A FUTURO

Se recomienda explorar nuevos arreglos de magnetos y tipos de antenas para los
sensores. De este modo se puede incrementar la zona homogénea del campo

magnético y por consiguiente incrementar también la sensibilidad del mismo.

Buscar alternativas sobre materiales para el recubrimiento de los sensores con el

propésito de optimizar su resistencia contra la humedad.

Disefiar y construir un sensor de bajo costo portable no embebible pero capaz de
generar un volumen sensible de tal modo que se puedan realizar mediciones con

una profundidad de al menos 30 mm de la superficie de una estructura de concreto.

Disefiar y construir un sensor para uso en laboratorio, utilizando materiales de bajo
costo, que sea capaz de detectar el spin de nucleos de cloro lo cual puede tener
importantes aplicaciones para obtener informacién acerca de la penetracion de

cloruros en materiales basados en cemento.
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