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RESUMEN Las técnicas microscépicas se vienen empleando, ampliamente, desde hace afios en el estudio de los materiales
inorgénicos; sin embargo su utilizacién en el campo de los materiales orgénicos, y concretamente en lo relativo a las geo-
membranas sintéticas, es mds bien escasa. En este trabajo se aplica esta tecnologia innovadora a las diferentes barreras
geosintéticas poliméricas donde este equipo investigador tiene experiencia. Se hace referencia a poli(cloruro de vinilo) plas-
tificado, polietilenos, cauchos como el terpolimero de etileno-propileno-monémero diénico y butilo, poliolefinas, copolimero
de etileno-acetato de vinilo, polietileno clorosulfonado y polipropileno. Se comprueba la influencia de la zona de extraccién
asf como el tiempo que ha transcurrido desde su aplicacién.

OPTICAL AND SCANNING ELECTRON MICROSCOPY AS ADVANCED ANALYSIS METHODS TO
DETERMINE THE CONDITION OF SYNTHETIC GEOMEMBRANES

ABSTRACT  Microscopic techniques have been widely used for years in the study of inorganic materials, however their use in organic
materials and specifically, in synthetic geomembranes, is very limited. In this study, this innovative technology has been used with the
different geosynthetic polymeric barriers with which this research team is experienced: plasticized polyvinyl chloride, polyethylenes,
rubbers such as ethylenepropylene-diene monomer terpolymer and butyl, polyolefins, ethylene-vinyl acetate copolymer,
chlorosulfonated polyethylene and polypropylene. The influence of the extraction area and the time since their application is tested.
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1. INTRODUCCION 1995, Blanco 2009, Blanco & Castillo 1991). De esas pruebas,

La caracterizacion y evaluacién periddica de las barreras geo- quizés sean las caracteristicas de traccién las que presentan
sintéticas poliméricas (GBR-P) se realiza mediante una serie una mayor importancia, sin olvidar la resistencia al impacto,
de pruebas fisico-quimicas que permiten determinar, con bas- tanto estatico como dindamico. En el caso particular de las geo-
tante aproximacion, su “estado del arte” (Aguiar & Blanco membranas de poli(cloruro de vinilo) plastificado, es necesario
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llevar a cabo la prueba de doblado a bajas temperaturas, pues
es un ensayo muy indicativo del estado del material.

Los procedimientos tradicionales de evaluacion de las geo-
membranas dan una idea bastante certera de su estado en un
determinado momento (Leiro et al. 2002, Cea & Blanco 2005,
Crespo 2011), pero cuando se trata de un proceso de investi-
gacion y las condiciones cientificas y econémicas lo permiten
se puede recurrir a otros métodos mas avanzados (Rodriguez
de Sancho et al. 1991, Paroli et al. 1992). Entre otros, cabe
destacar la microscopia 6ptica de reflexién y la microscopia
electrénica de barrido. Ambas técnicas son muy conocidas en
el campo de la Obra Hidrdulica para materiales inorganicos
(Soriano et al. 2007, Velasco et al. 2008) y desconocidas, casi
por completo, en el sector orgdnico. No obstante, el CEDEX
lleva més de 25 afos aplicando estas técnicas al campo de las
geomembranas sintéticas (Ortega et al. 1985; Blanco et al.
2002; Soriano et al. 2006, 2010).

Las técnicas empleadas, tanto la microscopia éptica de re-
flexién (MOR) como la microscopia electrénica de barrido
(MEB), permiten observar la textura y morfologia de la geo-
membrana y buscar alteraciones en la superficie de la lamina
no visibles de otro modo.

Gracias a las microfotografias que se toman de las muestras
con los microscopios, a distintos aumentos, se puede apreciar “a
simple vista” la porosidad de la ldmina, grietas, microfisuras o
incluso marcas de otros materiales que hayan estado en con-
tacto con la lamina en cuestion, como es el caso de la cara in-
terna de algunas muestras por el contacto con el terreno o el
geosintético que se coloca bajo la geomembrana en la balsa.

En este trabajo se aplican estas tecnologias innovadoras a
las diferentes barreras geosintéticas poliméricas donde este
equipo investigador tiene experiencia. Se hace referencia a
poli(cloruro de vinilo) plastificado, polietilenos, cauchos como
el terpolimero de etileno-propileno-monémero diénico y butilo,
poliolefinas, copolimero de etileno-acetato de vinilo, polieti-
leno clorosulfonado y polipropileno.

Se comprueba la influencia de la zona de ubicacion de la
extraccion, de la orientacion de las muestras y del tiempo que
ha transcurrido desde su aplicacién.

FIGURA 1. Microfotografias
de geomembranas originales
de cauchos IIR y EPDM
tomadas por microscopia
Sptica de reflexién a 60
aumentos.

2. TECNICAS Y APARATOS

2.1. MICROSCOPIA OPTICA DE REFLEXION (MOR)

Esta prueba se realiz6 para evaluar la degradacién superficial
de las ldminas en comparacién con una muestra del material
inicial.

El estudio de las muestras se llevé a cabo mediante un mi-
croscopio Leica modelo DMRX, equipado con un sistema auto-
matico de fotografia. Las microfotografias se han tomado a
aumentos de (x 40) y (x 60) con objeto de ver la textura y mor-
fologia de la geomembrana.

2.2. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB)

Esta técnica tiene el mismo objetivo que la anterior, es decir,
buscar alteraciones en la superficie de la ldmina no visibles a
simple vista. Como la tecnologia MOR, suministra informa-
cién sobre aspectos morfoldgicos y texturales del material.

El anélisis se ha realizado mediante el empleo de un mi-
croscopio electrénico de barrido ZEISS, modelo DSM 942, que
lleva incorporado un espectrémetro de dispersion de energia
de rayos X, LINK, modelo Pentafet. También, y para los mis-
mos fines, se ha utilizado otro microscopio de la misma casa
comercial pero un modelo més actual, concretamente, el EVO
50 equipado con un espectrémetro de dispersion de energia de
rayos X OXFORD Instruments, modelo INCA Pentafet X3.
Las microfotografias se han tomado a (x 90) y (x 900) aumen-
tos.

Las muestras poliméricas, por no ser conductoras, han
sido metalizadas mediante un recubrimiento conductor de
100 a 200 micras de espesor, obtenido por la evaporacién a va-
cio de una placa de oro-paladio (“sputtering”). Dicha metaliza-
cién se ha efectuado de manera automatica con una metaliza-
dora Emitech, modelo K550.

3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1. CAUCHOS

Las Figuras 1 y 2 presentan, respectivamente, por microsco-
pia 6ptica de reflexién y microscopia electrénica de barrido,

FIGURA 2. Microfotografias
de geomembranas originales
de cauchos IR y EPDM
tomadas por microscopia
electrénica de barrido a 90
aumentos.
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FIGURA 4. Microfotografias
obtenidas por MEB (x 90) de
las caras externa e interna de
una geomembrana de EPDM

a los once afos de su
instalacién.

muestras originales de caucho butilo (IIR) y caucho terpoli-
mero de etileno-propileno-monémero diénico (EPDM). Ambas
técnicas permiten observar un material que podria hacer pen-
sar en geomembranas reforzadas con un tejido de hilos sinté-
ticos; en cambio, aunque desde ya hace bastantes afios se estd
realizando un seguimiento a geomembranas de elastémeros
reforzadas, no es este el caso, pues se trata de barreras geo-
sintéticas homogéneas. Esa especie de trama y urdimbre que
se detecta, tanto en el IIR como en el EPDM, es debida a las
huellas que deja el textil utilizado en el proceso de vulcaniza-
cién de estos cauchos. No todos los elastémeros, que este
equipo somete a estudio, presentan esta peculiaridad ya que
utilizan otros procedimientos de vulcanizacién y, por ello, la
superficie no muestra ese entramado.

Las Figuras 3 y 4 muestran, respectivamente, por micros-
copia MOR y MEB, el aspecto de la superficie de una geo-
membrana de EPDM, en sus caras externa e interna, de una
balsa ubicada en la regién de Murcia a los once afios de su
instalacion. Todavia se pueden observar las huellas del pro-
ceso de reticulacion del elastémero. No obstante, se puede
destacar como la cara externa sufre un grado de deterioro im-
portante como consecuencia de su exposicién a la intemperie;
la cara en contacto con el soporte se encuentra en muy buen
estado de conservacion.

La Figura 5 representa fotos de la observacién por micros-
copia optica de una geomembrana de caucho butilo colocada

FIGURA 3. Microfotografias
obtenidas por MOR (x 60) de
las caras externa e interna de
una geomembrana de EPDM
a los once afios de su
instalacién.

en el Azud de Matavacas hace 33 afos (Cea de et al. 2002) Se
puede deducir de las mismas como la cara externa presenta
un mayor envejecimiento que la interna; en cualquier caso su
estado de conservacién es notable. No se ha podido llevar a
cabo su andlisis por “scanner” debido a que se produce una
exudacion de negro de carbono a la superficie de la geomem-
brana como consecuencia del tiempo que lleva instalada, he-
cho que dificultaba la prueba por grave deterioro del micros-
copio electrénico.

La Figura 6 muestra por MOR el aspecto de las caras ex-
terna e interna de una geomembrana de EPDM procedente
del fondo de una balsa ubicada en el norte de la isla de Tene-
rife. La microscopia electrénica (Figura 7) muestra el aspecto
de la cara externa a (x 90) y (x 900) de la citada barrera geo-
sintética donde aparecen microporos y microfisuras aisladas.
Ambos tipos de microscopia indican el buen estado de la geo-
membrana que no se ve afectada, apreciablemente, por el
agua del embalse. La microscopia electrénica detecta, ade-
ma4s, la presencia de diatomeas procedentes del agua que cu-
bre el fondo de la citada balsa.

3.2. POLIOLEFINAS

La experiencia que tiene este equipo de investigacién en
cuanto a este tipo de materiales, que se podrian considerar
como los més novedosos en el campo de las geomembranas

FIGURA 5. Microfotografias
obtenidas por MOR (x 60) de
las caras externa e interna de
una geomembrana de IIR a los
treinta y tres afios de su
exposicion a la intemperie.
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FIGURA 7. Aspecto de la cara
externa de una muestra de
geomembrana extraida del

fondo de una balsa
impermeabilizada con
EPDM (MEB).

sintéticas utilizadas en la impermeabilizacion de Obras Hi-
driulicas, abarca dos clases de productos unos de carécter
termoestable (POE) y otros termoplasticos (TPO). Las geo-
membranas que se estdn empleando con cierta profusién
son las termopldsticas y de ello dan cuenta balsas como Los
Partidos en el municipio de El Tanque (Tenerife) y presas
como Puente Porto en el término de Galerne (Zamora)
(Blanco et al. 2010a). A efectos de este trabajo se va a hacer
referencia a una geomembrana termoplastica colocada en el
campo experimental de El Saltadero por llevar mas tiempo
instalada; asimismo, la geomembrana de poliolefina elasto-
mérica procede del mismo campo experimental (Aguiar et
al. 2010).

FIGURA 9. Microfotografias
de las geomembranas de
poliolefinas tomadas por
microscopia electrénica de
barrido (MEB) a 900

aumentos.

FIGURA 6. Aspecto de las
caras exferna e interna de una
muestra de geomembrana
extraida del fondo de una
balsa impermeabilizada con
EPDM (MOR, x 60).

La poliolefina elastomérica se coloc hace doce afos, mien-
tras que la de tipo termoplastico es mucho més reciente, solo
cinco afios de exposicion a la intemperie. La Figura 8 refleja la
cara externa de las dos poliolefinas a 60 aumentos observadas
por microscopia 6ptica de reflexion; la primera a los doce afos
de instalada y la segunda a los cinco. La microscopia electronica
de barrido a 900 aumentos por la misma cara da lugar a las mi-
crofotografias que aparecen representadas en la Figura 9.

Es de destacar el mejor estado de conservacién de la geo-
membrana de poliolefina elastomérica a pesar de llevar doce
anos instalada. La poliolefina termopléstica que solo lleva
cinco afios presenta un mayor grado de deterioro que se de-
tecta por ambos tipos de microscopia.

FIGURA 8. Aspecto de la cara
externa de poliolefinas
observadas a 60 aumentos
empleando la técnica MOR.
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3.3. POLIETILENOS

En Espafa se estdn empleando como barreras geosintéticas
poliméricas distintos tipos de polietilenos a los que vamos a
denominar a efectos de este trabajo de alta (PEAD), media
(PEMD), baja (PEBD) y muy baja densidad (PEMBD).

El polietileno de baja densidad (PEBD) se utiliza siempre
enterrado, previa preparacién adecuada del soporte; era muy
comun su uso por parte de pequefios agricultores para balsas
de riego, tanto en el sudeste de la Peninsula Ibérica como en
las Islas Canarias. En los dltimos afios se han construido bal-
sas de gran capacidad, superiores al hm?,como es el caso de
Pla Mateos en Alicante. Realmente, hoy no se consideraria
una geomembrana sino un “film” ya que el espesor suele ron-
dar los 0.3 mm. No obstante, hay experiencia con este mate-
rial en balsas que superan los 30 afios de buen funciona-
miento. El polietileno de muy baja densidad (PEMBD) por su
buena resistencia al impacto estdtico o punzonamiento se

FIGURA 10. Microfotografias
de muestras de
geomembranas de polietileno
de distintas densidades, en su
cara externa, a los ocho afos
de instaladas en balsas
(MOR, x 60).

estd utilizando en depdsitos donde el terreno no esta bien
compactado y materiales inorganicos podrian perforar la 14-
mina, un ejemplo seria la balsa de El Cerrillo del Libro en la
zona almeriense de El Ejido. De los otros dos polietilenos con-
siderados el de mayor utilizacién en nuestro pais es el de alta
densidad (PEAD) que podria decirse que es la geomembrana
ma4s empleada en la actualidad (Blanco et al. 2010Db).

Las Figuras 10 y 11 representan a los cuatro polietilenos
de distintas densidades observados por microscopia Gptica y
electrénica, respectivamente. El andlisis microscépico se rea-
liz6 en muestras tomadas a los ocho anos de instaladas las ge-
omembranas. Cabe sefialar que desde el punto de vista mi-
croscépico, el de mejor comportamiento corresponde al de baja
densidad (PEBD) lo cual parece logico, pues no estd expuesto
a las radiaciones ultravioletas procedentes del sol. La mayor
degradacion se observa en las geomembranas de polietilenos
de media (PEMD) y de muy baja densidad (PEMBD).

FIGURA 11. Microfotografias
de muestras de
geomembranas de polietileno
de distintas densidades, en su
cara externa, a los ocho afos
de instaladas en balsas
(MEB, x 900).
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FIGURA 12. Microfotografias
de una muestra original de
geomembranas de PEAD
colocada en la balsa de
Peguera, observada por
MOR, (x 60) y MEB (x 90).

FIGURA 14. Aspecto de la
cara externa de la
geomembrana de PEAD a los
18 afios de su instalacion,
observada por MOR, (x 60) y
MEB (x 90).

Como se ha mencionado en este mismo epigrafe, las geo-
membranas a base de polietileno de alta densidad son las de
uso mds comun en la impermeabilizacién tanto de balsas
como de vertederos (Giroud & Touze-Foltz 2003, Mateos 2010,
Zornberg 2010). Originalmente, las técnicas microscépicas ge-
neran fotografias de la superficie del material que se pueden
considerar homogéneas y uniformes. En el caso de este tipo de
geomembrana, es muy frecuente encontrar en su superficie
estrias debidas a la manipulacion del material, que suelen
aparecer, también, durante los controles periédicos y, en oca-
siones, en mayor proporcién ya que ademas de las relativas a
la manipulacién se observan las de contacto con el soporte en
su cara interna. La Figura 12 presenta el aspecto original de
la geomembrana de PEAD instalada en la balsa de Peguera,
en el municipio de Calvia (Mallorca) observada por las mi-
croscopias MOR (x 60) y MEB (x 90), donde se aprecian las es-
trias anteriormente citadas.

La Figura 13 muestra el aspecto de la cara externa de la
geomembrana de PEAD tanto por MOR (x 40) como MEB (x
90) a los quince afos de instalada en la balsa de El Palmar
(Buenavista del Norte-Tenerife) donde se puede apreciar el
envejecimiento sufrido y ain detectar las estrias sobre su su-
perficie. La Figura 14 presenta la cara externa de una geo-
membrana de PEAD a los 18 afios de su instalacién donde se
aprecia un grado mayor de deterioro. Las observaciones se
han realizado por MOR (x 60) y MEB (x 90).

FIGURA 13.Microfotografias
de la cara externa de la
geomembrana de PEAD a los
18 afios de su instalacion,
observada por MOR (x 60) y
MEB (x 90).

3.4. POLI{CLORURO DE VINILO) PLASTIFICADO

El poli(cloruro de vinilo) plastificado ha sido el material al
que este equipo aplic por primera vez estas tecnologias, que
permitieron seguir su evolucién y estado de conservacién a lo
largo de su vida util (Ortega et al. 1984, Blanco et al. 2010c).

La Figura 15 recoge las observaciones microscopicas lleva-
das a cabo sobre la geomembrana original de PVC-P homogé-
nea empleada en la impermeabilizacién de la solera de la balsa
de Puertas de Murcia, en Orihuela-Alicante (Zapata et al.
2010). En la parte superior se encuentran las microfotografias
correspondientes a la téecnica MOR a 40 y 60 aumentos. En la
parte inferior se presentan las observaciones realizadas por
MEB a 90 y 900 aumentos. Todas ellas indican un material en
muy buen estado, con una textura homogénea y uniforme.

Las microfotografias presentadas en la Figura 16 muestran
la cara externa, del talud norte y sur, de la geomembrana de
PVC-P reforzada con hilos sintéticos utilizada en el sistema de
impermeabilizacién de la balsa de San Mauro, en el municipio
palmero de Puntagorda, a los quince anos de su puesta en obra.
La microscopia dptica se realizé a 60 aumentos mientras que la
electrénica se llevé a cabo a 90. Aunque las dos muestras pre-
sentan un notable grado de deterioro, la procedente del talud
norte, es decir, la orientada hacia el sur, presenta una degrada-
cién mas acusada, lo que es indicativo de la importancia de la
orientacion en la degradacién de un geomembrana.
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FIGURA 16. Microfotografias
de la cara externa de los
taludes norte y sur, en
coronacién, a los 15 afios de
instalada la geomembrana de
PVC-P reforzada con hilos
sintéticos utilizada en la
impermeabilizaciéon de la
balsa de San Mauro.

3.5. OTROS MATERIALES

En este apartado se hace referencia a otros materiales cuya
utilizacion no es tan frecuente, concretamente a geomembra-
nas sintéticas a base de copolimero de etileno-acetato de vi-
nilo (EVA/C), polietileno clorosulfonado (CSM) y polipropileno
(PP). En la Figura 17 se presentan las microfotografias relati-
vas a los tres materiales por microscopia dptica de reflexion a
60 aumentos (parte izquierda) y por microscopia electrénica a
900 aumentos (parte derecha). La tecnologia MOR indica una
degradacion superficial en las tres geomembranas, siendo la
de mds importancia la correspondiente al polipropileno. El
“scanner” detecta, en todos los casos, superficies con cuartea-
mientos y notable microfisuracién. La observacion se ha lle-
vado a cabo a los quince afios de exposicion al clima subtropi-
cal del sur de la isla de Tenerife.

La Figura 18 muestra el aspecto original por microscopia
electronica de barrido de la lamina de polipropileno que

FIGURA 15. Microfotografias
de la muestra original de la
geomembrana de PVC-P
homogénea utilizada en la
impermeabilizacién del fondo
de la balsa de Puertas de
MEB X 900 Murcia.
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forma parte de la impermeabilizacion de la balsa de La Con-
traviesa (Figura 19), en La Alpujarra granadina, donde el
embalse se encuentra a una cota superior a los 1560 m. En
la Figura 20 se presenta el aspecto de la lamina de PP por
microscopia Optica a los doce afos de instalada la geomem-
brana; se comprueba ya la existencia de un cuarteamiento
incipiente. La Figura 21 presenta microfotografias de la geo-
membrana de PP tomadas mediante microscopio electrénico
por su cara externa a 90 y 900 aumentos a los doce afios de
su puesta en obra.

4, CONCLUSIONES

Las técnicas microscdpicas son de gran ayuda a la hora de
dictaminar el estado de una geomembrana sintética en un de-
terminado momento. Las voces criticas sobre estos métodos
hablan de equipos econémicamente caros, ahora bien, la mi-
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FIGURA 17. Microfotografias
de la cara externa de las
geomembranas de EVA/C,
CSMy PP a los 15 afios de

instaladas.

croscopia electrénica de barrido si lo es, pero no asi la micros- empieza a notarse desde los primeros afos de su instala-
copia dptica que estd al alcance de cualquier presupuesto, in- cién y se incrementa a medida que pasa el tiempo. Este
cluso en épocas de crisis. Del estudio realizado se podria co- fenémeno lo pone de manifiesto la gran diferencia de
mentar lo siguiente: comportamiento entre la cara externa y la interna en
1. Las microfotografias analizadas de las geomembranas de contacto con el soporte, asi como en Probetas extraidas

distinta naturaleza indican que la exposicién a las radia- del fondo y las tomadas en la coronacién de la balsa.
ciones UV procedentes del sol afectan de una manera no- 2. El efecto de las citadas radiaciones ultravioletas es
table a este tipo de materiales organicos. Esta influencia mucho més importante en las geomembranas de tipo

FIGURA 18. Superficie original de la geomembrana de polipropileno de la FIGURA 19. Balsa de La Contraviesa impermeabilizada con una
balsa de La Contraviesa, observada por microscopia electrénica de barrido. geomembrana de polipropileno.
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FIGURA 20. Aspecto de la cara externa de la geomembrana de PP
extraida de la balsa de La Contraviesa a los doce afios de su instalacién

[MOR x 60).

termopléstico que en las de cardcter termoestable,
como los cauchos.

3. Las técnicas aplicadas ponen de manifiesto la impor-
tancia de la orientacién de la toma de muestras; puesto
que al estar nuestro pais ubicado en el hemisferio norte
las probetas extraidas de la coronacién de los taludes
norte, esto es, orientadas hacia el ecuador, o lo que es lo
mismo hacia el sur, son las que sufren un mayor dete-
rioro y en menos tiempo.

4. Por tultimo, cabria comentar que los resultados alcan-
zados mediante la microscopia dptica de reflexién y la
microscopia electronica de barrido deben ser analiza-
dos con mucho cuidado, pues se pueden detectar mi-
crofisuras, microgrietas u otros efectos patologicos que
no sean debidos a procesos de degradacion y la etiolo-
gia de los mismos habria que buscarla en el trans-
porte del material, la toma de muestras o la prepara-
cién de las probetas.
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