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RESUMEN

TITULO:
OBTENCION Y CARACTERIZACION DE GEOPOLIMEROS, SINTETIZADOS A PARTIR DE
RELAVES MINEROS AURIFEROS.*

AUTORES:
JORGE LEONARDO DURAN MURCIA **
DAVID FELIPE GALVIS ZAMBRANO**

PALABRAS CLAVES:
Cementos geopoliméricos, activacion alcalina, granulometria de subproductos mineros,
caracterizacion de minerales, propiedades mecanicas, relaves mineros.

DESCRIPCION:

El proyecto de investigacion “Obtencion y Caracterizacion de Geopolimeros, Sintetizados a partir
de Relaves Mineros Aurifero” esta enfocado en el estudio de un disefio experimental del
desempefio de materiales geopoliméricos cementantes, obtenidos y sintetizados a partir de
activacién alcalina de residuos industriales de un mineral aurifero de la zona de Vetas, Santander.
En el proceso de geopolimerizacién se realiz6 la activacion alcalina de los residuos industriales con
agentes activadores tales como el hidréxido de sodio (NaOH), hidroxido de potasio (KOH) y como
complemento el silicato de sddio (Na2SiO3z), tomando tiempos y temperaturas de curado de 24
horas y 80-90°C. Como aspectos generales se realizara un disefio experimental para encontrar la
mejor mezcla y activacion alcalina de estos residuos industriales desde el estudio de propiedades
mecanicas y quimicas, analizando si cumplen los parametros como un buen sustituto del cemento
portland tipo 1 para el mejoramiento ambiental en la fabricacién de estos nuevos tipos de
productos. De acuerdo a lo anterior, para la preparacion de las materias primas tales como los
relaves se realizé ensayos de granulometria, secado, conminucion, humedad, ensayo al fuego,
cuarteo para la posterior utilizaciéon en la obtencién del producto geopolimérico. Para la evaluacion
del comportamiento y desempefio de estos materiales geopoliméricos se emplearon pruebas de
resistencia a la compresion, resistencia al ataque por escoria, resistencia al choque térmico,
resistencia a ataques por acido, resistencia al medio ambiente y ensayos de resistencia a altas
temperaturas. La obtencidn y sintetizacion de estos productos geopoliméricos es una buena opcion
de tratar los relaves mineros dando lugar a materiales con buenas propiedades mecanicas y
quimicas y una alta durabilidad que puede ser aplicada en diferentes tipos de construccion
controlando el aspecto ambiental.

* Trabajo de grado
**Facultad de ingenierias Fisico- Quimicas. Escuela de Ingenieria MetallUrgica y ciencia de los
Materiales. Director: Walter Pardavé Livia
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ABSTRACT

TITLE:
EXTRACTION AND CHARACTERIZATION OF GEOPOLYMERS, SYNTHESIZED FROM
AURIFEROUS MINING TAILINGS

AUTHORS:
LEONARDO JORGE DURAN MURCIA **
DAVID FELIPE GALVIS ZAMBRANO **

KEYWORDS:
Geopolymeric cements, alkali activation, grain by-products of mining, mineral characterization,
mechanical properties, mine tailings.

DESCRIPTION

The research project "Production and Characterization of Geopolymers, Synthesized from Mining
Wastes gold" is focused on the study of an experimental design performance of geopolymeric
cementitious materials obtained and synthesized from alkali activation of industrial waste from a
gold ore Vetas zone, Santander. In the process the alkali activation geopolymerization industrial
waste was carried out with activating agents such as sodium hydroxide (NaOH), potassium
hydroxide (KOH) and in addition sodium silicate (Na2SiOs), using curing times and temperatures 24
hours and 80-90 ° C. As general aspects will take an experimental design to find the best mix
alkaline activation of these industrial wastes from the study of mechanical and chemical properties,
analyzing if they meet the parameters as a good substitute for portland cement type 1 for
environmental improvement in manufacturing these new types of products. According to the above,
for the preparation of raw materials such as grain tailings tests dried comminution, moisture, fire
assay, crazing for later use in obtaining the product geopolymeric was performed. To evaluate the
behavior and performance of these geopolymeric materials testing compressive strength, resistance
to attack by slag, thermal shock resistance, resistance to acid attacks, environmental resistance
and strength tests were used at high temperatures. Obtaining and synthesizing these geopolymeric
products is a good option to treat tailings resulting in materials with good mechanical and chemical
properties and high durability that can be applied to different types of construction controlling the
environmental aspect.

*Work of degree
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Science. Director: Walter Pardavé Livia
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INTRODUCCION

Para el desarrollo de esta investigacion se realiz6 un estudio de los grandes
avances que han tenido los nuevos materiales llamados geopolimeros en los
altimos afios. Estos se producen como consecuencia de la reaccion quimica entre
un aluminosilicatos solido y una solucion acuosa de silicatos o hidroxidos alcalinos
a temperatura ambiente o a temperatura ligeramente superior, para dar un nuevo
aluminosilicatos alcalino sintético; los geopolimeros pueden proporcionar
comportamientos comparables a los de otros materiales cementicos en muchos
campos de aplicacion, con la ventaja afiadida de tener menos contribucién a las
emisiones de COz, los geopolimeros poseen una amplia variedad de propiedades
y caracteristicas como son su alta resistencia mecanica, resistencia al fuego,
resistencia a los 4cidos, baja conductividad térmica y rapidos tiempos de fraguado,
dependiendo de las materias prima utilizadas, las combinaciones de las mismas y

las condiciones de fabricacion.

Hoy dia el primer material de construccion a nivel mundial es el cemento portland,
utilizado como aglomerante para la preparacion del hormigén o concreto. Se sabe
que el 5% de las emisiones globales de CO2 se produce por la fabricacion del
cemento portland; también se generan gases toxicos debido a dos razones
fundamentales: 1) Calcinacién de las cenizas para obtener Clinker, 2) Quema de
combustibles fosiles para hacer funcionar la planta y otra problematica la
contaminacion de los empleados en la planta de fabricacién donde se enferman de

silicosis, beliriosis y asma ocupacional.

Por otra parte, la mineria es una actividad econdmica muy lucrativa desde siglos
atrds explotando metales diversos que generan residuos. Las viejas practicas
mineras, el manejo inadecuado de estos han devenido en la acumulacion de

pasivos ambientales mineros a lo largo de extensas éareas y provocando
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contaminacion de recursos naturales cuyo uso puede poner en riesgo la salud
publica. Asi mismo, son amplios los impactos asociados a las presas de residuos
o relaves donde estos pueden provocar efectos nocivos en los suelos, también
afectan la calidad de aguas superficiales y subterraneas, degradan la fauna y la
flora donde se restringen las poblaciones que consumen estos productos

ambientales.

Este proyecto presenta los avances de la obtencion de un geopolimero a partir de
relaves auriferos como sustitucion del cemento portland. La caracterizacion
quimica y mineraldgica de los relaves de oro, nos determinan que son reutilizables

como materia prima para la obtencion de materiales poliméricos de alta calidad.
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1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En la actualidad la industria minera es una de la que mas perjudica al medio
ambiente, esto debido a los procesos metallrgicos e industriales que son llevados
a cabo. Paralelamente son los responsables de la contribucion de emisién de
CO:2 (diéxido de carbono), al igual que la industria cementera, siendo el CO:z el que
aporta con cerca del 65 % del calentamiento global. Dentro de los elementos
contaminantes de la mineria también encontramos a los relaves mineros (gangas),
de los cuales los méas importantes en términos de volumen son los estériles y los
desechos de procesamiento, como es el caso de las colas obtenidas a partir del
beneficio gravimétrico de menas de oro, por esta razén es vital buscar un
aplicacion a estos residuos mineros, con el fin de evitar que dichos desechos sean
una causa del deterioro del medio ambiente.

Las entidades de control de residuos ambientales exigen practicas para el manejo
de residuos sdlidos en la industria, actualmente, como consecuencia de presiones
ambientales, algunas empresas de mineria y cementeras estdn empleando
alternativas de utilizacion de residuos, las cuales estdn encaminadas hacia dos
direcciones: Por un lado la minimizacion y el reaprovechamiento de residuos, por

otro el tratamiento y la disposicion final.

La demanda de cemento portland como material de construcciéon a nivel mundial
aumenta como consecuencia del crecimiento poblacional y desarrollo
socioeconémico. Por otra parte varios esfuerzos han sido realizados con el fin de
buscar materiales alternativos que puedan ser incorporados en el proceso de
fabricacion de materiales cementantes con el fin de contribuir con la seguridad del
medio ambiente a partir del tratamiento y reaprovechamiento de relaves auriferos

para su transformacion en materiales cementantes a base de geopolimeros
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amigablemente ambientales y de gran aplicacion como materiales de

construccion.

La tecnologia de los geopolimeros muestra ser muy promisoria para su aplicacion
en la industria cementera como un ligante alternativo al cemento portland. En
términos de calentamiento global, la preparacion de materiales cementantes a
base de geopolimeros contribuye a reducir las emisiones de CO:2 a la atmosfera
sin sacrificios econdmicos, convirtiendo al mismo tiempo relaves auriferos

potencialmente peligrosos en materiales de construccién valiosos.

A través del desarrollo del proyecto no solo se da importancia a la aplicacion de
relaves auriferos en el desarrollo de nuevos materiales cementantes y mayor valor
agregado a las colas obtenidas del beneficio gravimétrico de las menas de oro. En

este Ultimo caso se revierte el impacto ambiental negativo que hay actualmente.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo General. El objetivo general de este proyecto es llevar a cabo la
preparacion y caracterizacion fisicoquimica y mecéanica de materiales
geopoliméricos a partir de la activacion alcalina de residuos industriales de un
mineral aurifero de la zona de Vetas (Santander) en condiciones hidrotermales,
con potencial de aplicacién en la solucién de problemas.

1.1.2 Objetivos Especificos

e Caracterizar quimica, granulométrica y fisicoquimica los residuos de mineral
aurifero extraido en la zona de Vetas (Santander).

e Proponer un flujograma para la obtencion de un geopolimero sintético

mediante un disefio experimental apoyado por un programa estadistico.
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e Evaluar el desemperiio de geopolimeros a base de residuos mineros auriferos a
partir de pruebas fisicomecanicas (resistencia a la comprension),
permeabilidad, resistencia a la corrosion y al ataque acido.

e Promover el desarrollo de procesos industriales para la produccion de

productos de alta calidad y ambientalmente ecoldgicos.
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2. MARCO TEORICO

2.1 LIBERACION DE MINERAL AURIFERO

Es la primera etapa mecénica en el proceso de conminucion, cuyo principal

objetivo es la liberacion de las especies valiosas.

Generalmente se utiliza para reducir rocas cuyo tamafo puede ser de 1.5 m, hasta
obtener particulas hasta de 0.5 cm, lo que se puede realizar en multiples etapas a

las que se les denomina: 16!

» Trituracion primaria
» Trituracion secundaria

» Trituracion terciaria

2.1.1 Mesa Wilfley. La mesa Wilfley es un equipo que separa relativamente facil
minera minerales pesados de minerales ligeros. "1 Esto permite descartar hasta
un 85% del material original en el que no se encontrardn minerales pesados: Esta
mesa aprovecha la densidad de los minerales para separarlos mediante un flujo
de agua con un comportamiento laminar. La mesa Wilfley presenta un movimiento
ciclico: un movimiento horizontal paralelo al flujo de agua y un movimiento brusco
contrario al flujo del agua, lo que provoca que los minerales mas pesados se

separen del resto. 8]

2.1.2 Movimiento de las particulas. La muestra se vierte en la mesa por medio
de un alimentador de vibracion variable que la dosifica. Esta, al caer en el flujo de
agua laminar, separa los minerales mas ligeros, los que describen una trayectoria
perpendicular al eje mayor de la mesa. Los minerales con densidades intermedias,

al golpear la mesa, flotan siguiendo una trayectoria oblicua y muy cercana a los
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rizos longitudinales de la mesa. Los minerales pesados no flotan y solo se
arrastran con el movimiento de la mesa en direccion del flujo de agua, siguiendo
una trayectoria casi paralela al eje mayor de la mesa. Al final se obtiene un

concentrado de minerales pesados. [1°]

2.1.3 Criterio de concentracion. Mide la capacidad que tienen dos minerales de

separarse en funcién de la gravedad. Esta dada por la siguiente expresion (1): [2%

Criterio de concentracion (C.C) =

(1)

(Dl — D)
(Dz - D) ]
Donde:
D1= peso especifico del mineral pesado
D2= peso especifico del mineral liviano

D= peso especifico del fluido, generalmente agua, se asume igual a 1.

A. Si C.C es mayor o igual a 2.5, la separacion es irrealizable para todos los
rangos granulométricos superiores a malla 200.

B. Si C.C esta entre 2.5 y 1.75, la separacion es efectiva para granulometrias
superiores a malla 100.

C. Si el C.C esta entre 1.75 y 1.5, la separacién es posible para granulometrias
superiores a malla 10.

D. Si el C.C es menor que 1.25 la separacion gravimétrica no es aplicable

econdmicamente.

2.2 GEOPOLIMEROS

2.2.1 Definicion Un geopolimero es un tipo de material cementante compuesto
de grupos mineraldgicos alumino-silicatos activados alcalinamente por soluciones

basicas, a condiciones de temperatura y presion constantes. Si bien es cierto que
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el termino ya habia sido empleado por alguna Unién Soviética en los afos ‘50, se
atribuye como promotor de este concepto a Joseph Davidovits, en los comienzos
de los anos ’80, para designar a aquellos polimeros sintéticos inorganicos de
aluminosilicatos que proceden de la reaccion quimica conocida como

geopolimerizacion. 124

Los geopolimeros tienen un enorme potencial de ser usados en diferentes
campos, pero son aplicados en la actualidad como sustitutos del cemento portland
ordinario. Existen varias razones que explican la consolidacion de los
geopolimeros en los Ultimos tiempos como materiales cementantes alternativos,
entre las que se encuentran las bajas emisiones de CO2 en su produccién, y las

grandes resistencias mecanicas, quimicas y térmicas.

2.2.2 Historia y aplicacién de los geopolimeros. La implementacion de los
materiales cementantes alternativos tienen como objetivos la investigacion y
comercializacién de sustitutos competentes al cemento portland ordinario. El
sector de la construccion necesita nuevos tipos de productos que sean al menos lo

suficientemente buenos como los cementos rutinarios.

Como se ha mencionado anteriormente, la calcinacion de la caliza (la principal
materia prima en la produccién de cemento convencional) con minerales alumino-
silicatados a temperaturas comprendidas entre 1450 — 1500 °C, producen gases
de efecto invernadero como lo es el CO2. La reaccion que se da entre los

diferentes compuestos quimicos es el siguiente (2):
(5CaCO03)+ (2Si02) —, (3Ca0, SiO2) + (2Ca0, SiO2) + (5C0O2) (2)
Algunos estudios han demostrado que por cada tonelada de cemento portland

ordinario se generan casi 0.94 toneladas de CO2. Esta proporcion ha sido tenida

en cuenta por algunas potencias mundiales en acuerdos ambientales de talla
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global. Las previsiones establecen que para la fabricacion de cementos, durante
los periodos 1988 y 2015, habra un aumento en 6% de las emisiones de gases de

efecto invernadero. 122

Muchos programas de talla internacional estan encaminados a ampliar el uso de
materiales reciclables mediante la mezcla de cementos rutinarios con materiales
alternativos, como una solucion a largo plazo para reducir las emisiones de gases
toxicos. Los materiales alternativos son por lo general compuestos inorganicos de
origen natural dentro de los que se destaca la caolinita calcinada (misma
metacaolinita), los subproductos industriales (como por ejemplo las escorias de
altos hornos, hierro de la industria de acero), las cenizas volantes resultantes de la
combustion de mantos de carbon, y ciertos tipos de subproductos generados por
la mineria.[?8l A parte de estas soluciones ambientales que consisten en mezclar
materiales de diferente origen y naturaleza quimica, no se conocen otro tipo de
tecnologias sostenibles que vayan encaminadas a la produccion de cementos.

En un comienzo, los geopolimeros fueron preparados mediante la mezcla de
minerales derivados de ciertos tipos de arcillas. Las caolinitas eran utilizadas en
las sintesis geopoliméricas con el uso de soluciones alcalinas de NaOH Y KOH en
grados variables de concentracion molar, a temperaturas comprendidas entre los
rangos de 25 a 120 °C. Con el fin de lograr mayor reactividad, las caolinitas eran
artificialmente convertidas en metacaolinitas a través de un proceso de calcinacién
de 650 °C durante algunas horas. Las metacaolinitas resultantes tenian un alto
contenido de aluminosilicatos amorfos y particulas de tamafio mas pequefas
(desde el punto de vista textural), lo que se traducia en una mayor reactividad al

contacto con la solucién alcalina.

En la actualidad, algunos geopolimeros a base de metacaolinita han sido
encontrados con propiedades mecanicas superiores (resistencia a la compresion y
al fuego), en comparacién con cualquier otro tipo de ligante organico. Los

materiales geopoliméricos pueden ser formados rapidamente a bajas
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temperaturas, en tiempo de unas pocas horas a 30 °C, unos pocos minutos a 85
°C, o inclusive unos pocos segundos en un horno de microondas. 1 Se ha podido
establecer experimentalmente resistencias a la compresion del orden de 60 MPa,
después de un solo dia de curado, llegando incluso a 100 MPa. Térmicamente
estos materiales son estables a altas temperaturas (1000-1200 °C), en donde
cualquier otro tipo de resina organica o cemento no podria serlo. 12?1 Estos
hallazgos han servido para que los geopolimeros se hayan hecho camino de
forma progresiva en las industrias de la ceramica de los materiales de

revestimiento refractario y de materiales para la construccion.

Tedricamente, cualquier fuente o materia prima de naturaleza alumino-silicatada
puede ser usada en la preparacion de geopolimeros. 25 Varios autores han
utilizado diferentes residuos como fuente alternativa de materias primas, como las
cenizas volantes [?8 escorias de alto horno 71 y residuos de la mineria de

tungsteno. [28]

El uso de materiales residuales ha producido geopolimeros de alta calidad de
forma eficiente y de bajo costo. Ademas del factor netamente metallrgico, este
aspecto contribuye con el medio ambiente por lo menos en dos perspectivas: 1)
reduccion de la produccion de cementos convencionales, lo que se traduce en
reduccion de la emisiones de gases de efecto invernadero; y 2) proporciona una
tecnologia diferente para el tratamiento de residuos y encapsulacién de desechos

toxicos. 911291 [30]

Los geopolimeros no conservan agua en su estructura molecular, como si lo
hacen los cementos convencionales para un mayor proceso de hidratacion. La
circulacion de agua en la estructura interna de los materiales rutinarios durante el
secado o la aplicacion de altas temperaturas, a menudo genera encogimiento y

agrietamiento.
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Del mismo modo, los cementos convencionales tipicos presentan desgaste a 300-
400 °C B mientras que el punto de fusion de los geopolimeros puede variar entre
los 600 y 1200 °C. 32

Se han puesto de moda de uso de un nuevo supercemento basado en
geopolimeros, semejante a las que utilizaron en las construccion de las pirdmides
egipcias; con una resistencia que podria soportar el ataque de misiles nucleares
.Estos supercementos o geopolimeros, fueron redescubiertos por el investigador
francés Joseph Davidovits en la década del 80, quien ademas, formulo la hipotesis
de que las pirdmides egipcias se construyeron con una clase de geopolimero
formados por piedra caliza. La piramide de Giza tiene mas de 5 millones de
bloques. Por siglos se creyd que las piedras eran talladas, hoy hay evidencias de
qgue fueron construidas con un concreto de piedra caliza aglomerada. Son rocas
artificiales, que se ven exactamente como las rocas naturales. Los elementos

prefabricados fueron vaciados in situ. (3

Concreto de piedra caliza

Este tipo de concreto se fabricd con piedra caliza (fésiles de conchas) y se fundi6
en moldes. Los egipcios trabajaron piedra caliza dispersa con agua y al lado
formado se le mezclo hidréxido de calcio, tecto (caolines) y sal de natro (carbonato
sbdico). El material se dej6é secar hasta una consistencia de tierra humedad y
luego fue transportado y vertido en formaletas de madera, este concreto de piedra
caliza aglomero los blogues, los endurecié y unié por la reaccion geoquimica
llamada hoy cementos geopoliméricos. [37]

Los geopolimeros son un nuevo material, un nuevo pegante, un nuevo concreto ya
gue son nuevos materiales para revestimientos y adhesivos, nuevos pegantes
para hacer materiales compuestos a partir de fibras, sirven para encapsular
residuos y son nuevos cementos para preparar concreto. Son una nueva clase de

materiales ceramicos considerados revolucionarios debido a sus ventajas
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técnicas, tales como: resistencia mecanica elevada y excelente estabilidad frente a
medios agresivos.; su produccién coadyuva a la utilizacion de tecnologias verdes,
mitigando problemas ambientales como consecuencia del tipo de, materias primas

utilizadas. 371

Los geopolimeros se pueden sintetizar a partir de diferentes fuentes de materiales
como arcillas calcinadas, minerales naturales, desechos industriales, rocas
volcanicas o mezclas de dos o mas materiales; ademas estas tecnologias de
procesamiento estan asociadas a un bajo consumo energético y de explotacion de
recursos minerales. Es un material de ingeniera con potencial para aplicaciones

estructurales y/o funcionales, tales como:

o Reforzamiento en la produccién de moldes

o Cementos y concretos en varios ambientes

o Materiales resistentes al fuego

. Aislamiento térmico

o Materiales de construccion de bajo costo

o Artefactos decorativos

o Refractarios resistentes al choque térmico

o Inmovilizacién tecnoldgica de residuos téxicos y radioactivos

2.2.3 Composicion quimicay propiedades de los geopolimeros El proceso de
geopolimerizacion es llevado a cabo al poner al material aluminio-silicatado en
contacto con la solucién activadora alcalina, lo cual da como resultado la
formacion de cadenas poliméricas tras haberse dado una reorientacion de iones
en solucion. Estas cadenas poliméricas pueden ser consideradas hipotéticamente
como el resultado de la policondensacion de iones de ortosialato. Dado que el
mecanismo exacto de reaccién aun no ha sido determinado completamente, se
asume usualmente que la sintesis es llevada a cabo por medio de oligobmero, los

cuales proveen las estructuras unitarias de la red macromolecular tridimensional.
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Los geopolimeros que estan basados en aluminosilicatos son llamados
polisialatos. Este término es una abreviacion de poli-(silico-oxo-aluminato) o (-Si-
O-Al-O-)n, siendo n el grado de polimerizacion. La red sialato consiste en
tetraedros de SiOs y AlO4 unidos por atomos compartidos de oxigeno. Dentro de
las cavidades de la red, deben presentarse iones positivos (Na*, K*, Li*, Ca*™,
Ba**, NH4*, H3O") para contrarrestar las cargas negativas del AI** para que el
aluminio pueda estar unido a tres oxigenos, como el silicio. La formula empirica de

los polisialatos esta determinada por la siguiente expresion (3):

(Mn (-(SiO2) z-AlO2) n.w H20) 3)

En donde M es cualquiera de los cationes mencionados arriba; n es el grado de
polimerizacion; z, que puede ser 1, 2 o 3, determina el tipo de geopolimero
resultante, lo cual significa, que si z es igual a 1 la red sera de tipo policialito, si z
vale 2 la red seré poli (sialato-siloxo) y si z vale 3, la red sera poli (sialato-disiloxo);

y w es el nimero de moléculas de agua asociadas.

La estructura sialato lleva una carga negativa debido a la sustituciéon de Si** con
AIP*. El exceso de carga se ve compensada por un cation de metales alcalinos
(Na* o K*). Basandose en el nimero de atomos de silicio sustituidos por el
aluminio, se cree que hay tres diferentes tipos de estructuras monomeéricas —Si-O-
Al- que define los geopolimeros. Davidovits, J. (1993) (3 clasifico los tipos de
polimeros —-Si-O-Al- en: polisialato (PS); polisialatosiloxo (PSS); vy
polisialatodisiloxo (PSDS). Las estructuras de sus respectivos polisialatos, asi

como sus respectivas aplicaciones, estan enumeradas en la siguiente tabla:
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Tabla 1. Clasificacion de las estructuras de polisialatos con sus respectivas
aplicaciones

Clasificacion Estructura monomeérica Aplicacion
Polisialato (PS) + Aislamiento térmico
Mn-(Si-C-Al-O-)n
SiAl= 11 + Resistencia al fuego
* Refractarios para fundicion de Al
Polisialatosiloxo (PSS) . . s Cementos de alto rendimiento
Mn-(Si-O-Al-0-5i-0O-)n
St Al=21 + Residuos toxicos

« Compuestos resistentes al fuego

Polisialatodisiloxo s Compuestos resistentes al fuego
Mn-(Si-0-ALO-Si-0-Si-
(PSDS) o) s Material de herramientas para su uso
n
Si Al =31 en el rango de temperatura de 600-1000 °C

Fuente: Davidovits, J. 1993

De aplicaciones se extienden a la inmovilizacion de residuos toxicos y productos
de construcciéon. Sin embargo, PSDS posee propiedades fisicas y térmicas
superiores en comparacion con los formadores, por lo que se puede utilizar como
revestimiento refractario o como herramienta en la preparacion de materiales

compuestos. [21]

Barbosa, V.F.F et al (2000)(32; observo que los geopolimeros preparados a partir
de metacaolinita con estructura de PSS de Na y K sometidos a diversos analisis
térmicos, presentaban un perdida inicial de agua alrededor de 200 °C, que se
asocia con la evaporizacién de agua. Esta pérdida conduce a un pequefio grado
de contraccion. Sin embargo, la estructura de PSS-Na es dimensionalmente
estable entre 250-800 °C. Un encogimiento irreversible solo se produce a
temperaturas superiores a los 800 °C, es decir, cuando el gel cristaliza. En el PSS-
Na comienza a fundirse a temperaturas que van desde 1200-1300 °C, mientras
que el PSS-K muestra pocos signos de fusiéon a 1400 °C. En este caso, parece
que la estructura PSS-K tiene mas estabilidad térmica que la estructura PSS-Na,
también las propiedades térmicas de ambos geopolimeros se ven afectadas por la

cantidad de agua en la estructura. A 1000 °C, la estructura amorfa de PSS-K es
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reemplazada por el feldespato cristalino, leucita y kalsilita. Un estudio de RMN
sugiere a ambos sistemas un balanceo de cargas de cationes alcalinos en el PSS-
K Y PSDS-K, de manera similar se comporta los PSS-Na y PSDS-Na
respectivamente, es decir, en términos de la deshidratacion y mecanismos de

transformacion cristalina.

Por otra parte, Rahier et al. (2007) encontré6 que la transicion vitrea de
geopolimeros de metacaolinita se produce a 650 °C, en lugar de 800 °C. La
diferencia radica principalmente en la composicion de Si: Al y el contenido de agua
de los geopolimeros. De hecho, estos dos factores, sumados a la concentracién
de alcalis (Al / K o Na), son pardmetros que determinan la estructura y las

propiedades fisicoquimicas de los geopolimeros. (33

Barbosa, V.F.F et al. (2000) encontré que, independientemente de la composicion,
el curado y, el método de secado, la 6ptima formacion del polimero de PSS-Na se
produce cuando la proporcion de SiO2 / M20 es de 4.0 y la proporcion de H20 /
Na20 es de 10. Basado en un estudio en estado sélido de RMN Y MAS, también
se propuso un nuevo modelo de la estructura molecular del gel de geopolimero,
por lo que la armazon de las estructuras estan saturadas en Al. Por ejemplo, SiQa4
(3Al) Figura 4a, significa que hay 3 atomos de vecinos de Al por un tetraedro de
(Si). El nuevo modelo contiene tetraedros de Si y Al que son enlaces cruzados al
azar para proporcionar cavidades, con el fin de acomodar el equilibrio en la carga
de los iones de sodio hidratado. Este modelo es preferido por que su estructura
estd en un estado mas desordenado y posee la capacidad para dar cabida a los
iones de sodio hidratado, a diferencia de los modelos anteriores sugeridos por

Davidovits, J. (1993), como se muestra en la Figura 1b. 32
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Figura 1. (a) Estructura semi esquematica para el Na-PSS por Barbosa et al.
(2000) (b) Un modelo de Na-PSS de Davidovits, J. (1993)
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Fuente: Barbosa et al., 2000

2.2.4 Reaccion de geopolimerizacion Un proceso geopolimérico involucra
reaccion quimicas bajo condiciones altamente alcalinas de los materiales de
partida ricos en Al y Si, produciendo enlaces poliméricos del tipo Si-O-Al-O, lo
cual puede representarse esquematicamente de la siguiente manera:

Figura 2. Esquema de formacion del material geopolimérico  descrito por
Davidovits (1993).

n{ Si204¢, Al202)4+2nS1054+4nHO04NaOH or KOH =2 Na™ K™ + n{OH)3-5i-0-A1-0-Si-{OH)

[Materiales con Si-Al)

(OH}:

{Precursor geopoimérico) (1)

o
A(OH):-Si-0-A1-0-Si-(OH); + NaOH or KOH 2 (Na+,K+)-(-Si-0-A1-0-8i-0-) + 4nH,0

(OH), 0O 0 o

(Columna geopoliménca)  (2)

Fuente: Van Jaarsveld et al., 1997
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Con base en un modelo de reaccion por Davidovits, J. (1993), Xu y Van Deventer,

(2000), y Xu y Van Deventer (2002), las reacciones en la geopolimerizacion se

pueden dividir en tres etapas mecanicas:

Disolucion/hidrolisis; reestructuracion; y policondensacion/gelatinizacion. Estos

tres mecanismos pueden ocurrir simultaneamente y son reversibles en cierta

medida. La cinética de cada una de estas etapa varia segun el tipo de

aluminosilicato, la relacion solido solucioén, la concentracion de silicato alcalino, el

contenido de agua y la condiciobn de reaccién. La explicaciéon de los tres

mecanismos es la siguiente:

Disolucién/Hidrolisis: la geopolimerizacién comienza con la hidrolisis de H*
con cationes monovalentes (Na*, K*); esto es seguido por la disolucién
continua de los aluminosilicatos precursores, producto de la disolucion de la
ruptura de las bandas de Si-O-Si o Si-O-Al en las particulas de aluminosilicato
para formar reactivos precursores Si (OH)4 Y Al (OH)4 en la solucién. Pasada
la disolucibn es probable que se produzca simultdneamente con una
gelatinizacion de aluminosilicato, que ocurre generalmente en la superficie
solida debido a que la densidad del gel es mayor.

Reestructuracion: En la solucién, los aluminosilicatos precursores son moviles
y son capaces de orientarse parcialmente a un mejor estado
termodinamicamente estable.

Gelatinizacién: La condicion super-saturada es alcanzada cuando la
concentracion de la disolucion de las especies son mayores que las
concentraciones de los saturados. En el punto de sobresaturacion, la
polimerizacion de AIF* y Si** se produce de inmediato. El paso de la
gelatinizacion también se caracteriza por la expulsion de agua molecular del
gel geopolimérico, por lo tanto, la contraccion de los materiales suele

observarse también
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e Estos tres mecanismos indican que cualquier material rico en Si o Al podrian
llegar a ser fuentes de geopolimerizacion. B4 El proceso quimico de
geopolimerizacion involucra dos etapas: (1) Disolucion de los materiales de
partida en soluciones alcalinas para formar una gel rica en Si y Al sobre la
superficie de los materiales; (2) Policondensacion para formar cadenas

poliméricas.

2.2.5 Influencia del silicato soluble en la reaccion de geopolimerizacion. La
cinética y el mecanismo de geopolimerizacién son en gran medida afectados por
al menos tres factores: (1) la concentracion de silicato; (2) la concentracion y tipo
de cationes metalicos alcalino; y (3) las condiciones de curado (por ejemplo,
temperatura, tiempo y humedad). El efecto de adicion de silicato soluble en la
sintesis de geopolimeros fue en primer lugar investigada mas a fondo por Rahier
et al. (2007). El en lugar de emplear el término geopolimero, empleaba la palabra
GIBT (gel inorganico de baja temperatura) para referirse al material sintetizado. A
partir del estudio del GIBT, se encontrd que este tenia un alto limite de elasticidad
y resistencia a la compresién, comparable a la de un vidrio convencional o material
ceramico. El GIBT era sintetizado mediante la activacion de la caolinita calcinada
(metacaolinita) en Na-silicato con soluciones SiO2 / Na2O con relacion molar de 1
a 2,15. Rabhier et al. (2007) propone que una relacién optima se obtiene cuando en
la metacaolinita el Al es totalmente consumido en la estructura de silicato. Esto
significa que una relacién optima de Al / Na debe ser igual a 1, para cada Al
presente en la estructura del aluminosilicato, un catién es necesario para equilibrar

el exceso de carga, como se ilustra en la siguiente ecuacion:

(Naz0)(Si02)1.4 (H20) x + (Al203) (SiO2)2 (H20)®0s  (Na20) (Al203) (Si02)3.4 (H20)
z (4)

Donde x se refiere a la cantidad de moléculas de agua enlazadas en la soluciéon
de silicato y z al numero de moléculas de agua en GIBT. El efecto de la

concentracion de alcalis (H20/M20) sobre la reaccion cinética, el calor de reaccion
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y composicion del gel no es tan importante como el efecto de la concentracion de
silicato (SiO2/M20).

De otro lado, Fernandez, Jiménez y Palomo (2007) utilizaron concentraciones mas
altas de silicato (SiO2/Na20 = 1,0 — 6,0) y encontraron una relacion optima de 1,7
para geopolimeros a base de cenizas volantes. Sin embargo, el estudio no explica

el efecto de la relacion de silicato en la quimica de geopolimerizacion.

2.2.6 Importancia de la presencia de cationes Na, K, Ca. Se cree que el cation
Na* aumenta la disolucién de la fase amorfa, debido a su asociacion con el anion
monomerico de silicato, mientras que el cation K* mejora el crecimiento de la red
de gel debido a su asociacion con los aniones mas grandes de aluminosilicatos
[35, EI comportamiento similar de los cationes de metales alcalinos se observa
también en la geopolimerizacion. Van Jaarsveld (1999) demostré que el grado de
disolucién de aluminio y los precursores de silicio es mayor en geopolimeros
basados en Na* que los basados en K*. Sin embargo, el grado de formacion de
gel en geopolimeros en base de K* es mas alto que los geopolimero basados en
Na*.

2.2.7 Efecto de la temperatura de curado y tiempo de envejecimiento.
Palomo, A., et al (2008) utilizaron condiciones de la calorimetria para examinar la
activacion alcalina de metacaolinita con Ca (OH): a 35, 45 y 60 °C. Ellos
atribuyeron las curvas de calorimetria a la disolucién, a la precipitacion de fases de
aluminosilicato amorfo y a la formaciéon de las fases zeoliticas. Del mismo modo
observaron que el aumento en la temperatura de curado da lugar al aumento del
indice de reaccion. La misma tendencia se aplica a los geopolimeros a base de
cenizas volantes, el cual a altas temperaturas de curado, tanto la disolucion como
la policondensacion son aceleradas [3¢l. La formacion de fases zeoliticas, tales
como hidroxisodalita y chabazita, son también observadas en las cenizas volantes

activadas con soluciones alcalinas a altas temperaturas 6. Van Jaarsveld et al.
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(2002) encontraron que los geopolimeros sintetizados de una mezcla de caolinita y
cenizas volantes reportaron que a prolongadas altas temperaturas de curado (70-
80 °C) se produce un decrecimiento del esfuerzo mecanico debido a la

evaporacion de agua de poros y a la desintegracion de gel geopolimérico.

2.2.8 Ventajas y desventajas del uso de geopolimeros La busqueda de
nuevos materiales cementantes debe contemplar la necesidad de los usuarios de
poder emplear un producto con propiedades de alta resistencia mecanica y
durabilidad en el largo plazo. Algunas ventajas encontradas en el uso de
materiales alumino-silicatados en la sintesis de nuevos cementos geopoliméricos
como sustituyentes parciales o totales del cemento ordinario, se enumeran a

continuacion:

e Pueden llegar a tener propiedades mecanicas muy superiores a los cementos
rutinarios

e Presentan una durabilidad mejorada a ambientes quimicos agresivos
(ambientes costeros, pisos en plantas quimicas, etc.)

¢ No requieren de un tratamiento térmico adicional, proporcionando ahorro de
energia y evitando la contaminacién ambiental.

¢ Reduccion de la acumulacién de desechos inorganicos en tiraderos o rellenos (
caso particular dando principalmente en las actividades mineras)

e Dentro de las desventajas tendriamos:

e Poca resistencia mecéanica a en el corto plazo, cuando los geopolimeros son
sintetizados a base de escorias de alto horno. (valores 6ptimos después de 28
dias).

e Los tiempos de fraguado de las escorias activadas son menores a los del
cemento convencional, o que podria generar problemas en los concretos
premezclados.

e Alta precaucion en el manejo de agentes activantes alcalinos. Este puede ser

un factor de riesgo si no se hace con responsabilidad.
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2.2.9 Normas ASTM para concretos

e ASTM C230/C230M-08, Especificacion estandar para tabla de flujo para uso en
ensayos de cemento hidraulico.[*3

e ASTM C-305, Practica estandar para la mezcla mecanica de pastas de
cemento hidraulico y morteros de consistencia plastica.[*!

e ASTM C-109, Método de prueba estandar para la resistencia a la compresion
de morteros de cemento hidraulico (usando 2 pulgadas o [50 mm] muestras

cubicas).[]

2.2.10Normas NTC para refractarios

e NTC 220, Método de prueba estandar para la resistencia a la compresion de
morteros de cemento hidraulico (usando 2 pulgadas o [50 mm] muestras
cubicas).[8]

e NTC 226, METODO DE ENSAYO PARA DETERMINAR LA FINURA DEL
CEMENTO HIDRAULICO POR MEDIO DE LOS TAMICES DE 75 UM - NO.
200 - Y 150 UM - NO. 100 39

e NTC 1416, PRODUCTOS REFRACTARIOS.DETERMINACION DE LA
RESISTENCIA AL ATAQUE DE ESCORIA. .

e NTC1432 MATERIALES REFRACTARIOS. DETERMINACION DE LA
RESISTENCIA AL CHOQUE TERMICO.!

2.3 GENERALIDADES DEL CEMENTO PORTLAND

2.3.1 Definicién El cemento Portland ordinario (CPO) es uno de los materiales
mas utilizados en la industria de la construccion para la produccién de concreto,
gracias a sus excelentes propiedades mecéanicas en estado endurecido, a su

relativo bajo costo y versatilidad (Mejia et al., 2006). A nivel global se producen
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aproximadamente 1.8x109 toneladas de CPO, cifra que se incrementa como
consecuencia del crecimiento poblacional y desarrollo socioecondmico. Sin
embargo, la industria cementera es también una de las mas contaminantes, ya
gue explota recursos naturales y emite a la atmosfera grandes voliumenes de
gases contaminantes (CO2, SO2 y NOx) (Gartner, 2004, Puertas et al, 2006). Las
emisiones de CO2 estan asociadas a la descarbonatacion de la caliza en el horno

de clinkerizaciéon (Puertas et al, 2006).

La industria cementera a nivel mundial promueve la busqueda de soluciones para
la conservacion y proteccion de los recursos no renovables mediante el desarrollo
de materiales cementantes que precisen de un menor consumo de energia en su
formacion, degraden menos el medioambiente y emitan menos gases
contaminantes a la atmosfera, como parte del marco de las politicas de
sostenibilidad de los diferentes acuerdos internacionales. En este sentido, el uso
de diferentes residuos industriales como materiales alternativos en la fabricacion
de materiales cementantes se ha convertido en un medio muy efectivo para
alcanzar, en gran parte, dicho desarrollo sostenible (Rougemont, 2003). Estos
materiales alternativos pueden ser incorporados en el proceso de fabricacion de
cemento, por la sustitucion parcial de los combustibles convencionales y/o de las
materias primas del crudo y por la incorporacion de adiciones activas al cemento

y/o clinker

El cemento Portland normal es de uso general donde no se requieren aquellas
propiedades de otros tipos de cementos. Se utiliza en la construccién de casas,
edificios, puentes, cimentaciones y trabajos de mamposteria, construcciones de

concreto reforzado, tanques y productos prefabricados.
2.3.2 Tipos de cemento. Cemento Portland tipo 1: el cudl es el mas

comercializado en nuestro pais, se conoce como cemento gris y es usado

principalmente en estructuras y obras.
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Cemento Portland tipo 1 especial (o modificado): Es considerado un cemento mas
resistente que el tipo 1, es utilizado generalmente por empresas constructoras.
Cemento Portland tipo 2: Es un cemento usado generalmente donde hay

presencia de sulfatos (ej. zonas cercanas al mar).

Cemento Portland tipo 3: Es usado generalmente en prefabricados, y donde se

requiere un rapido endurecimiento y buena resistencia.

Cemento Portland tipo 4: se usa para estructuras grandes como presas de
concreto, contiene aceptable resistencia a los sulfatos y a la humedad.

Cemento Portland tipo 5: Contiene una altisima resistencia a los sulfatos, es
esencial para las construcciones que tienen constante contacto con el agua de

mar.

Los tipos de cemento que mas se comercializan en nuestro pais son el cemento
tipo 1y tipo 3. El primero se comercializa en sacos de 50 kilogramos, y representa
alrededor del 75% de la demanda total del pais. El segundo es comercializado a
granel (venta directa y grandes cantidades) y generalmente es para usos

industriales, este representa

Aproximadamente el 20% de la demanda nacional. El restante 5% se divide en los
otros tipos.
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3. FASE EXPERIMENTAL

3.1 METODOLOGIA

En este capitulo se muestra el desarrollo experimental el cual consta de 4 etapas
como se ilustra en el siguiente diagrama de flujo. La materia prima fue
proporcionada por la MINERA REINA DE ORO LTDA ubicada en la zona de
Vetas, Santander.

>/ DRX
MATERIA PRIMA > CARACTERIZACION FRX
(Mineral de oro) > HUMEDAD
>  ENSAYO AL
FUEGO
Y
D MENAL . UTILIZACION DE PROGRAMA
GEOPOLIMERO ESTADISTICO
1’ —>  CARACTERIZACION —>| SEM
OBTENCION DEL
GEOPOLIMERO | DRX

_’{ DISENO DE LA MEZCLA

v — FRX

* RESISTENCIA A LA COMPRESION

PRUEBAS M ECAN ICAS Y * RESISTENCIA AL ATAQUE POR ESCORIA
Qu “V"CAS * RESISTENCIA AL CHOQUE TERMICO

* RESISTENCIA AL ATAQUE AL ACIDO

* PRUEBA AL MEDIO AMBIENTE

* RESISTENCIA A ALTAS TEMPERATURAS
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3.1.1 Revision y analisis bibliografico.. Se realizara la busqueda, lectura y
andlisis de libros, articulos cientificos, revistas, trabajos de grado, paginas web vy
demas fuentes enfatizadas que contengan informacion relacionada con,
evaluacion de materiales geopoliméricos, métodos de sintesis de geopolimeros
con el andlisis de las propiedades fisicoquimicas y mecénicas de estos productos

inorganicos.

Las Fuentes a utilizar serian : Revistas especializadas tales Como cement and
concrete research, Advances in cement research, construction and Engineering,
materials letters, Waste materials, Environmental Pollution y Environment

Research.

Bases de datos Como: Science Direct, Science Online, American Chemical
Society, Wiley Interscience y Springer y Variables especificas de las arenas

gravimétricas en el proceso de obtencién del oro.

3.1.2 Caracterizacion mineralégica y fisicoquimica de los residuos minero
auriferos. Visita técnica a determinadas zonas geoldgicas, minas y plantas
industriales del municipio minero de vetas, en donde se tomaran las muestras
representativas del mineral aurifero necesarias para llevar a cabo los analisis y
pruebas. Las muestras seran recolectadas en minas del municipio de Vetas, en el
departamento de Santander. Sin embargo, la escogencia de tales residuos para
preparar geopolimeros depende de factores tales como disponibilidad, costo y tipo

de aplicacién y la demanda especifica.
Diferentes residuos industriales tienen altos contenido de SiO2 y Al20s, los cuales

pueden ser usados como materiales de partida en la reaccion de

geopolimerizacion.
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La composicion quimica de estos materiales se investigara por fluorescencia de
rayos X, andlisis de difraccién de rayos X, la espectroscopia infrarroja y analisis

termo gravimétrico.

Andlisis cualitativo y cuantitativo de fases cristalinas através de DRX

Esta técnica analitica constituyo una fase de gran importancia en el estudio ya
gue nos permitié conocer tanto cualitativa como cuantitativamente cada una de
las fases cristalinas dentro del mineral aurifero proporcionado por la minera
REINA DE ORO LTDA. Este analisis se llevé a cabo en el Parque Tecnoldgico
Guatiguara en el Laboratorio de Difraccion de Rayos X. Se realiz6 en un
difractometro de polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con geometria
DaVinci bajo condiciones estipuladas por el laboratorio de Difraccion de Rayos x.

Los resultados de respectivo andlisis se muestran a continuacion:

Tabla 2. Identificacion de las principales fases cristalinas dentro de la
muestra denominada MINERAL (DOAZ)

1. MINERAL (DOAZ)

FASE NOMBRE CUANTITATIVO

(D.E)
Si O, Cuarzo 57.2 % (0.2)
; 2 iy) C g | 1% (0.
Eristalinos K (AlSiy) O Ortoclasa 30 7(0 2)
FeS, Pirita <1%
KALSi.AlO,,(OH), Moscovita 11.3 % (0.2)

Cortesia: José Antonio Henao Martinez, laboratorio de Difraccion de Rayos X-

Parque Tecnoldgico Guatiguara

Segun el analisis mostrado en la prueba de DRX se noté una predominancia
composicional del cuarzo (57.2%), ortoclasa (30.7%), pirita (<1) y moscovita
(11.3%). El cual con ayuda de un analisis adicional para la determinacion de
compuestos y fases que ayudaria a verificar si esta muestra de MINERAL (D0OAZ)

sirve para la fabricacion y obtencion de materiales geopoliméricos.
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Figura 3. Analisis cualitativo a travées de Difraccion de Rayos X de las
principales fases cristalinas presentes en la MINERAL (AODZ).

MINERAL

DOAZ dat
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Z-THETA

Cortesia: José Antonio Henao Martinez, laboratorio de rayos X, Parque

Tecnologico Guatiguara

Andlisis de compuestos mayores através de FRX

Como complemento del andlisis para la determinacion de compuestos en la
caracterizacion mineralégica se emple6 la Fluorescencia de Rayos X. Este
analisis fue realizado por Qco. José Luis Pinto — Laboratorio de Rayos X, Parque

Tecnologico Guatiguara.

Los resultados obtenidos de este ensayo de FRX se muestran a continuacion:
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Tabla 3. Cuantificacion porcentual de compuestos mayores de la muestra
denominada RELAVE MINERO AURIFERO (AOOK)

Elemento atlz:;?gir(oZ) Concentracion Oxido Concentracion

Si 14 36,81% SiO, 78,75%
Al 13 5,32% AlLO, 10,05%
K 19 4.83% K,O 5,82%
Fe 26 1,24% Fe,O, |,78%
Na Il 0,27% TiO, 0,36%
Mg 12 0,22% MgO 0,36%
Ti 22 0,22% Na,O 0,36%
Ba 56 0,15% BaO 0,17%
Ca 20 0,04% P.,O. 0,07%
P I5 0,03% Ca0 0,06%
Zr 40 0,02% SO, 0,05%
S 16 0,02% ZrQ, 0,03%
Cu 29 0,02% CuO 0,02%
Sr 38 0,02% SrO 0,02%
Mn 25 0,01% MnQ 0,02%
As 33 0,01% As,O, 0,02%
Rb 37 0,01% ZnO 0,02%
Zn 30 0,01% Rb,O 0,01%

CORTESIA: Qco. Jhon Deiver Bonilla Jaimes.

Segun el resultado mostrado por el ensayo de Fluorescencia de Rayos X podemos
ver la presencia en su gran porcentaje de SiO2 (78.5%), seguido de compuestos
de AlOs  (10,05%), K20 (5,82%), Fe20s (1,78%) entre otros. Para la
geopolimerizacion es necesario tener primordial cuidado con la relacion SiO2/
Al203 (Davidovits, J. 1993), para que la obtencién de materiales geopoliméricos
sea adecuada para tener buenas propiedades mecanicas y desempefio a la hora

de comparar con la normas técnicas.
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Para el andlisis de esta relacion de SiO2/Al203 tenemos un dato de 7,8. De
acuerdo con la bibliografia de Dusxon ET (2005), nos encontramos por fuera del
rango de geopolimerizacion el cual se encuentra entre 2,5 -4 aproximadamente.
Sin embargo este material cementante sintetizado con este tipo de relave minero
tuvo propiedades mecénicas y desempefio optimo comparandolo con probetas de
cemento portland tipo 1 sacadas de archivos bibliogréficos, el cual con aditivos y
aglomerantes se pudo observar una geopolimerizacion efectiva el cual se mostrara

mas adelante en el andlisis de resultados.

3.1.3 Disefio experimental de la mezcla polimerica Utilizacion de un disefio
experimental para escoger la mezcla que tenga las mejores propiedades quimicas

para la realizacion del geopolimero.

Tabla 4. Variables independientes del disefio experimental.
_ Minimo Méaximo

Temperatura 600 800

Relacién 3:1 5:1

Malla 100 120

Tabla 5. Variables dependientes del disefio experimental.

% AL203 CONSTANTE  20%
%S0, CONSTANTE  55%
%Fe,03 CONSTANTE 2%

Por medio de un paguete estadistico, se tomé un modelo de 2k

Dénde:

2: Es el niUmero de niveles

K: Es el numero de variables independientes
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Por tanto se obtuvo un modelo de 23, y se consideraron 4 repeticiones en los
puntos medios, lo cual nos da un total de 12 pruebas.

Planteamiento del problema
Como escoger la mejor relaciéon de mezcla polimérica de acuerdo al tamafio de

particula, temperatura de homogenizacién y relacién entre relave y componentes

agregados.
Tabla 6. Disefio factorial 2X para Geopolimerizacién
1 100 5=1 800 270.8 108.4 270.8
2 100 3=1 600 225 150 225
3 120 5=1 800 270.8 108.4 270.8
4 120 3=1 600 225 150 225
5 100 5=1 600 270.8 108.4 270.8
6 100 3=1 800 225 150 225
7 120 5=1 600 270.8 108.4 270.8
8 120 3=1 800 225 150 225

De acuerdo a la reaccion de geopolimerizacion; entre mayor sea la cantidad de
SIO2, AL203 Y Fe203 proporcionara un mayor desempefio en las propiedades

mecénicas del geopolimero.

Desarrollo del disefio experimental

Se tomaron 8 muestras con diferentes relaciones, temperatura y tamafio de
particula diferente; primero se pesé en la balanza previamente calibrada 270.8 gr
de relave, 270.8 gr de caolin y 108,4 gr de alimina; Mezclandose en un mortero
artesanal manual durante 15 min, luego puesto en un crisol de barro,
posteriormente llevado a la mufla electronica calibrada a diferentes temperaturas
durante 1 hora y enfriado a temperatura ambiente; En la tabla 6 se muestran las
diferentes combinaciones y con la ayuda de un paquete estadistico se escoge la

mejor opcion con las mejores propiedades mecanicas guiandonos en la literatura.
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Hipotesis

El experimento busca encontrar una muestra la cual optimice teniendo en cuenta
las 3 diferentes variables utilizadas, para tomar una decision en el estudio para
determinar cual compuesto utilizar en su producto. La respuesta a esta
interrogante la obtenemos al plantearnos una hip6tesis que busque probar (o
negar) la igualdad entre las variables tamiz, relacién y temperatura.

HO: p1= p2= u3= p (Las medias de los tres variables son estadisticamente iguales)
HA: pi # pj para algun i # (Al menos dos son distintos) Con un criterio de Rechazo:

FO > F (a, k-1, N-k), expresion arrojada por el paquete estadistico.

Comparacion de Varias Muestras

Muestra 1: SiO2
Muestra 2: Al2O3
Muestra 3: Fe203

Muestra 1: 8 valores en el rango de 48,65 a 63,23
Muestra 2: 8 valores en el rango de 30,43 a 43,89

Muestra 3: 8 valores en el rango de 0,51 a 2,07

Este procedimiento (paquete estadistico), compara los datos en 3 columnas del
archivo de datos actual. Realiza varias pruebas estadisticas y gréficas para
comparar las muestras. La prueba-F en la tabla ANOVA determinara si hay
diferencias significativas entre las medias. Si las hay, las Pruebas de Rangos
Multiples le diran cuales medias son significativamente diferentes de otras. Si le
preocupa la presencia de valores atipicos. Las diferentes gréaficas le ayudaran a
juzgar la significancia practica de los resultados, asi como le permitirdn buscar

posibles violaciones de los supuestos subyacentes en el andlisis de varianza.
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Resumen Estadistico

Tabla 7. Resumen estadistico de las muestras de silice, alimina y 6xido de
hierro.
Recuento Promedio Desviacion Coeficiente de Minimo Maximo Rango
Estandar Variacion
Sio2 8 56,3413  4,68181 8,30973% 48,65 | 63,23 14,58
Al203 8 36,0775  4,63025 12,8342% 30,43 43,89 13,46
Fe203 8 1,275 0,541822 42,4959% 0,51 2,07 1,56
Total 24 31,2312 23,5137 75,289% 0,51 63,23 62,72
Tabla 8. Resumen estadistico final
Sesgo Estandarizado  Curtosis Estandarizada
SiO2 -0,281446 -0,224431
Al203 0,675504 -0,475966
Fe203 0,570644 -0,32607
Total -0,538199 -1,54283

Hay una diferencia de méas de 3 a 1 entre la desviacion estandar mas pequefay la
mas grande. Esto puede causar problemas puesto que el andlisis de varianza

asume que las desviaciones estandar de todos los niveles son igual.

Figura 4. Gréfico de caja y bigotes.

Sio2 — —

Fe203 }H‘

L L L L L
0 20 40 60 80
respuesta

Mientras mas larga la caja, mas dispersa es la distribucion de datos (Al203).
La linea que representa la mediana indica la simetria. Si esta relativamente en el

centro de la caja la distribucién es simétrica (marca SiO2 y Fe203).
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Maximizando puntos
Optimizar Respuesta

Meta: maximizar SiO2

Valor optimo = 61,5537

Tabla 9. Variables independientes optimizando puntos de SiOz2.
Factor Bajo Alto Optimo
Malla -1,0 [1,0 -1,0
RELACION -1,0 10 1,0
TEMPERATURA  -10 10 -1,0

Esta tabla 9 muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual
maximiza SiO2z sobre la region indicada. Puede establecer el valor de uno o mas

factores a una constante, estableciendo los limites alto y bajo en ese valor.

Optimizar Respuesta

Meta: maximizar Al2Os3

Valor optimo = 42,3125

Tabla 10.  Variables independientes optimizando puntos de Al20s.

Factor Bajo Alto Optimo
Malla -1,0 1,0 1,0
RELACION -1,0 1,0 -1,0
TEMPERATURA -1,0 1,0 -1,0

Esta tabla 10 muestra la combinacién de los niveles de los factores, la cual
maximiza Al203 sobre la region indicada. . Puede establecer el valor de uno o

mas factores a una constante, estableciendo los limites alto y bajo en ese valor.

53



Optimizar Respuesta
Meta: maximizar Fe203

Valor optimo = 1,7775

Tabla 11.  Variables independientes optimizando puntos de Fe20:s.

Factor Bajo Alto Optimo
Malla -1,0 1,0 -1,0
RELACION -1,0 1,0 1,0
TEMPERATURA -1,0 1,0 -1,0

Esta tabla 11 muestra la combinacion de los niveles de los factores, la cual
maximiza Fe203 sobre la region indicada.  Puede establecer el valor de uno o

mas factores a una constante, estableciendo los limites alto y bajo en ese valor.

Maximizando los valores se encontr6 que la muestra 5 mostraba resultados
cercanos a los puntos 6ptimos al maximizados.

En la siguiente tabla podemos ver los resultados del analisis por FRX
(Fluorescencia de rayos X), donde nos muestra los resultados elementales y el
estado de Oxidos en que se encuentran dichos compuestos.

Tabla 12.  Resultados del disefio experimental 2"k

‘Muestra  Si02  AI203 K20  Fe203  MgO CaO

1 63.23 30.43 3.07 1.22 0.61 0.04
2 55.02 39.03 2 1.02 0.51 0.04
3 57.88 36.15 2.67 1.02 0.65 0.03
4 52.18 40.36 2.56 1.69 0.51 0.03
5 59.32 33.09 3.05 2.07 0.63 0.04
6 54.49 39.06 2.62 0.93 0.5 0.03
7 59.96 32.58 3.08 2.03 0.65 0.04
8 48.65 43.89 2.33 1.4 0.56 0.03

Con ayuda del paquete estadistico la mejor muestra fue la numero 5 donde nos da
un porcentaje adecuado entre SIO2, AL203 y Fe203 segun la biografia consultada

lo que nos da seguridad en el disefio experimental.
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En la tabla 13 podemos ver los compuestos de la muestra nimero 5 donde los
mas importantes en la geopolimerizacion son el cuarzo con un 52,6%, ortoclasa
con un 10.3% y Hematita con 1.8% donde fue un factor determinante ya que este

compuesto le confiere propiedades cementantes altas al geopolimero.

Tabla 13. DRX de la muestra utilizada en la Geopolimerizacion

7. RT #5 (D1IF)

EASE NOMERE CUANTITATIVO

(D.E)

50, Cuarzo 526 9% (0.2)

K (AlSi; Oy) Ortoclasa 10.3 34 (0.1)

Cristalinos Fe, O, Herpatita 1.8% (0.1)

Al O, Corindon 20.2 % (0.12)
K (AlSi, O.) Microclina MN.C

K AL Si; AlO,, (OH), Maoscovita 15.1 24 (0.2)

Figura 5. Andlisis cualitativo a través de Difraccion de Rayos X de las

principales fases cristalinas presentes en la muestra nimero 5 de la tabla 12.

RT #5
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Cortesia: José Antonio Henao Martinez, laboratorio de rayos X, Parque

Tecnoldgico Guatiguara.
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3.1.4 Materiales y equipos Los materiales que fueron empleados en la

obtencién de estos tipos de geopolimeros se enumeran a continuacion:

¢ Relave minero proporcionado por la minera REINA DE ORO LTDA de
Municipio de Vetas, Santander.

e Caolin de alta pureza traido de la vereda barro blanco del municipio de OIBA,
Santander.

e Solucién de Hidroxido de Sodio (NaOH), Laboratorio LEON.

e Solucién de Hidroxido de Potasio (KOH).laboratorio LEON.

e Solucién de Silicato de Sodio (NazSiO3).

e Agua destilada.

¢ Moldes hechos en acrilico de espesor 5mm. Empresa METALCRIL.

e Agitador mecéanico marca OLYMPUS.

e Vibrador mecanico marca BesQual.

e Tamizador con series de tamices Tyler N° 20, 50, 100,120, 140 y 200.

e Estufa con temperatura constante.

e Mufla electronica calibrada.

e Clasificador para ensayo de granulometria.

e Balanza calibrada.

e Maquina hidraulica de compresion tipo ALFRED/AMSLE Y CIA
(SCHAFFHASEN/SUIZA).

e Peliculas de polietileno.

e Espatula.

e Probetas con diferentes volimenes (25 ml, 200 ml ,200 ml y 300ml).

e Martillo.
3.1.5 Pre-tratamientos de residuos mineros auriferos y sintesis de

geopolimeros La materia prima utilizada en el presente trabajo para la sintesis de

geopolimeros corresponde a residuos mineros auriferos.
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El pre-tratamiento puede incluir:

Lavado del material con agua o soluciones ligeramente acidas para la eliminacion
tanto de sales solubles que puedan interferir en la sintesis como elementos
potencialmente contaminantes.

Separacion magnética y/o gravimétrica para extraer oxidos de Fe, que tienen un
caracter inerte y no intervienen en el proceso de sintesis, con el fin de mejorar el

rendimiento de la activacion alcalina.
Secado manual de la muestra durante 7 dias, debido a que el relave tenia una
gran cantidad de humedad; la cual nos interferia en el proceso de tamizado y

seleccidn de la mejor muestra del relave.

Figura 6. Proceso manual de secado de los residuos del mineral aurifero.

Luego del secado manual, iniciamos el proceso de tamizado para comenzar el
analisis granulométrico; utilizamos diferentes tamices de mallas 20, 50, 100, 120,
140, 200 dejando 2 minutos por cada tamiz en el clasificador como la muestra la

figura 7, luego escogimos los tamarfios de tamiz 100 y 120 con el objetivo de tener
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un material lo suficientemente homogéneo, desde el punto de vista textural, al
cemento convencional. Segun la Norma técnica NTC 226, teéricamente la finura
de cualquier tipo de material influye en su velocidad de hidratacién por lo tanto
entre mayor finura mayor sera la velocidad de hidratacibn y mayor sera su

resistencia mecanica.

Figura 7. Clasificador de serie de tamices para prueba de granulometria.

Luego se realiz6 el disefio experimental ya nombrado anteriormente, donde se
efectu6 la mezcla de relave, alimina y caolin para darle las propiedades

necesarias en la fabricacion del geopolimero.

Para ello se tom6 40% de relave, 40% caolin y 20% de alimina, se llevé a una
temperatura de 900° C con una racion 5:1; cinco era la mezcla entre caolin y
relave, 1 de alumina para formar nuestra mezcla final, la cual es la materia prima

para formar el geopolimero.
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Figura 8. Material final de geopolimero (mezcla sintetizada a 900°C)

La tecnologia de sintesis de geopolimeros incluye las siguientes etapas:

Preparacion de la solucion activante: se prepara disolviendo hidréxido de sodio en
hojuelas en agua destilada en concentraciones de 12M, la cual sera mezclada con

solucion de silicato de sodio.

Para la activacién alcalina, se usaron NaOH, KOH vy silicato sodico. Segun la
biografia la relacion mas apropiada para la geopolimerizacion son: SiO2/AI203 =
2.5 — 4.0; MgO/Si02=0.2-0.5, (siendo M: Na o K). Por tanto se us6 como materia
prima una mezcla entre el relave, alimina y caolin, con adicion de NaOH, KOH y

silicato de sodio, variando la temperatura de curado entre 60° Cy 90° C.

Los geopolimeros se realizaron mezclando la materia prima que fue la
combinacion de relave, alimina y caolin con las soluciones alcalinas de NaOH y
KOH 12 M, usando un 1% de silicato de sodio y mezclandolo todo durante 8
minutos en un agitador mecanico. Ya con la mezcla homogénea se vertié en
moldes acrilicos (De 5 mm de espesor) cuadrados de 5x5cm (Teniendo en cuenta
el procedimiento dado en la norma técnica NTC 220) los moldes fueron limpiados

previamente y engrasados con vaselina.
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La norma establece que en primera instancia los moldes debian ser rellenados
hasta el 50% de su capacidad; después de realizado esto se debian golpear 16
veces en sentido contrario con el compactador de madera, para luego terminar de
rellenarlos en su totalidad y compactarlos otras 16 veces en sentido contrario a la
primera instancia. Luego puestos en un vibrador mecéanico para eliminar los gases
atrapados y el curado se realizé en estufa a una temperatura entre 60 y 90 ° C

durante 24 horas.

Figura 9. Mezcla con agitador mecanico

Figura 10.  Vibrador mecanico.
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Finalizado el tratamiento térmico del geopolimero, se desmoldo facilmente y
posterior almacenamiento del nuevo material sintetizado. El almacenamiento
consistié en envolver las probetas en pelicula de polietileno después del 3 dia para
tratar de aislarlo de la humedad y otras condiciones que nos cambien las

propiedades del geopolimero.

En la Tabla 15 vemos los niveles del hidréxido alcalino NaOH y KOH, la cantidad
de hidroxido alcalino utilizado fue de 70% de hidréxido de sodio o potasio y 30%

de silicato de sodio.

Tabla 14. Cantidades de preparacion de la mezcla del geopolimero

75gr/150ml  75gr/150 ml 18 ml
75gr/150ml  75gr/150ml  18ml

Tabla 15. Mezcla de la solucién alcalina.

1 270.8 108.4 270.8 5=1
2 225 150 225 3=1



Figura 11. Apariencia externa de los geopolimero sintetizados a partir de
hidroxido de potasio (HK) e hidréxido de sodio (HS), una vez finalizado el

tratamiento térmico.

La sintesis de los geopolimeros se realizé en el Laboratorio de Pirometalurgia
adscrita a la Escuela de Ingenieria Metalurgia ubicada en el edificio Alvaro
Quiroga (Planta de Aceros) Universidad Industrial de Santander, preparando
previamente la solucion de hidréxido de sodio y silicato de sodio en conjunto de la
preparacion de la mezcla de los agregados restantes dejandolos durante una hora
en una mufla a 800 °C, algunos de los equipos mencionados anteriormente se
encontraron en dicho laboratorio y la maquina para la medicion de resistencia a la
compresion ubicada en el edificio Alvaro Beltran Pinzon adscrita a la Escuela de

Ingenieria Civil.

3.2 DESEMPENO Y DURABILIDAD DE LOS GEOPOLIMEROS
Para el analisis de estos materiales y medir sus propiedades mecanicas se
realizaron pruebas de resistencia a la compresion, resistencia al ataque por

escoria, resistencia al choque térmico, resistencia al ataque por acidos, resistencia
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al ambiente y resistencia a altas temperaturas; cada una de estas pruebas se
comparo con analisis previos mostrados en la bibliografia de morteros realizados a

base de cemento tipo portland tipo 1.

3.2.1 Prueba de resistencia a la compresion Este ensayo se pudo determinar
con la preparacion previa de la mezcla geopolimérica y almacenando cada probeta
con la pelicula de polietileno durante 7, 14 y 28 dias de tiempo de curado. Para la
toma de la resistencia a la compresion se utilizaron de a 3 probetas por cada
tiempo de curado para obtener un promedio representativo de la prueba. Para la
toma del procedimiento se basd en la norma técnica NTC 220 “Determinaciéon de
la resistencia de morteros de cemento hidraulico usando cubos de 50 mm de

lado”.

El ensayo de resistencia a la compresion se llevé a cabo en el edificio Alvaro
Beltran Pinzon, de la escuela de ingenieria civil en la Universidad Industrial de
Santander. Se empled una maquina hidraulica de compresion tipo
ALFRED/AMSLE Y CIA (SHAFFHASEN/SUIZA, FIGURA 12), en el cual se
termind la carga maxima total en Newton antes de que la probeta sufriera una
fractura total. Una vez conocido este valor, se empled la siguiente férmula de

resistencia a la compresion expresada en Kg/cm? (5)

o== (5)
En donde:
o= Resistencia a la compresion en Kg/cm?.
F= Méaxima carga total en N.
A= Area de la superficie, cmZ.
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Figura 12. MAquina hidraulica de compresion tipo ALFRED/AMSLE Y CiA
(SCHAFFHASEN/SUIZA).

Cada ensayo se llevdé a cabo con 3 probetas, estableciendo el procedimiento
segun la norma NTC 220 en donde tomamos para tiempo de curado de 7, 14y 28

dias de curado y una temperatura aproximadamente de 90°C.

3.2.2 Pruebas resistencia al atague por acido. Para este ensayo se utilizaron
dos tipos de acidos entre ellos &cido nitrico (HNO3) y acido sulfurico (HSO4) con
una concentracion molar de 1. Este ensayo fue llevado a cabo en el laboratorio de
hidrometalurgia ubicado en edificio Alvaro Quiroga (planta de aceros). Este ensayo
se le realizo a probetas con un tiempo de 28 dias de curado, con el método de
inmersion en estos acidos durante un reconocimiento de 7, 14, 28 dias. Para el

mantenimiento de la soluciéon y tener un Ph acido se mantuvo cada 8 dias
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agregando o cambiando la solucién para simular un ambiente agresivo de tipo
guimico. Para la determinacion de este tipo resistencia se obtuvo la inmersion de
dos probetas por cada dias de curado utilizado, el objetivo principal fue observar
la disminucién de la resistencia a la compresion y su desgaste superficial a estar

sujetas estas probetas a un ataque quimico.

Conjuntamente para este analisis se pesaron las probetas obteniendo un resultado
cercano a los 200 gramos en donde después de los dias de inmersién ver su

pérdida de peso y acabado superficial deteriorado por el ataque quimico.

Figura 13. Probetas sumergidas en los dos tipos de soluciones quimicas

utilizadas para la determinacion de la resistencia al ataque por acido.

3.2.3 Prueba de resistencia a altas temperaturas. Para mostrar la eficiencia de
estos materiales geopoliméricos se realizé esta prueba con el fin de determinar la
utilizacién en obras civiles y simulacién de las altas temperaturas que se puedan
presentar en los alrededores, en esta prueba se utilizaron probetas de 28 dias de
curado en donde sus propiedades mecéanicas alcanzan el valor maximo. Se
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emplearon diferentes rangos de temperatura (desde 300°C hasta 1000°C), el
namero de probetas analizadas fueron dos por cada rango de temperatura
después de 2 horas de exposicion en una mufla electronica calibrada, ubicada en
el laboratorio de Pirometalurgia adscrito a la escuela de ingenieria metallrgica y
ciencia de los materiales del edificio ALVARO QUIROGA (planta de aceros) de la
universidad industrial de Santander, el cual el principal objetivo es medir el
comportamiento de material sometido a altas temperaturas con respecto al

cambio de su resistencia a la compresion.

Figura 14. Mufla electrénica calibrada que mantiene una temperatura constante

la temperatura.

3.2.4 Prueba de resistencia al choque térmico. El ensayo consistio en crear
un ambiente en donde la temperatura estuviera lo suficientemente elevada como
para apreciar un cambio significativo en el material geopolimérico. Al igual que la
prueba de resistencia a altas temperaturas esta realiz6 bajo la normal NTC1432, el
cual su objetivo principal es establecer un método para determinar la resistencia al
choque de materiales silico-aluminosos, de silice y de alta alimina. Para nuestro

caso los materiales geopoliméricos se introdujeron en una mufla calibrada a
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1000°C durante media hora , luego se sacaban 10 minutos y se volvian a
introducir durante otros 30 minutos, se repite el procedimiento cuantas veces se
requiera hasta que la probeta sufriera grietas pronunciadas y/o desprendimiento
de la superficie del mismo. Para este procedimiento se emplearon 3 probetas de
28 dias de curado, la mufla calibrada que se utiliza se encuentra en el laboratorio
de Pirometalurgia adscrito a la escuela de ingenieria metaltrgica ubicado en el
edificio ALVARO QUIROGUA (planta de aceros), universidad industrial de

Santander.

Figura 15. Mufla electronica calibrada que mantiene una temperatura constante
de 1000°C.

3.2.5 Prueba de resistencia al atague por escoria. El ensayo consisti6 en
establecer un método para determinar la resistencia al atague por escoria en
productos geopoliméricos en donde se necesita observa la accién desarrollada
por la escoria sobre este tipo de materiales cuanto este se calienta a temperatura
de servicio, para este métodos se utilizaron 2 probetas de 28 dias de curado
basandonos en la norma NTC 1416, para la realizaciébn este ensayo se le
realizaron unas perforaciones con una broca a las probetas aproximadamente de
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27,5 mm desde el centro medida trazando diagonales, como material reactivo se
utiliza escoria finamente pulverizada aproximadamente 25 gramos para probeta el
cual esa cantidad es la que correspondera al material en contacto con el
geopolimero durante el ensayo, la duracion del ensayo a la temperatura indicada
fue aproximadamente de 2 horas en una mufla calibrada situada en el laboratorio
de Pirometalurgia adscrita a la escuela de ingenieria metallrgica en el edifico
Alvaro Quiroga (planta de aceros).

Para calcular el atague por escoria se mide y se calcula de la siguiente manera
para observar la solubilidad, impregnacion total y la penetracién total de la escoria
en el material geopolimérico, el andlisis de estos factores se toma en cuenta la

siguiente figura:

Figura 16. Esquemas y simbolos de la probeta para analisis de ataque por

escoria.

Para el calculo de la solubilidad lo hacemos por medio de la siguiente ecuacion
(6):

Sv =Vi-Jy

(6)
Doénde:
Sv: Solubilidad, en cm3
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Para el calculo de la impregnacion lo hacemos por medio de la siguiente ecuacion
(7):

lv=V-Sv-Jz

(7)
Donde:
Lv: Impregnacion, en cm3

Para el célculo de la penetracion lo hacemos por medio de la siguiente ecuacion

(8):

(8)
Dénde:

P: Penetracion total, en cm3

3.2.6 Prueba al medio ambiente. El ensayo consisti6 en observar el
comportamiento de estos materiales geopoliméricos en ambientes comunes en
donde este normalmente va a estar sometido, para la realizacion de este ensayo
se tom6 como base la climatologia de la ciudad de Bucaramanga con una
humedad relativa aproximada de 80% y una temperatura maxima de 29 °C. Aparte
de otros factores como precipitaciones, polvo y particulas finas se utilizaron 3
probetas de 28 dias de curado tomando tiempos de inspeccion de 7, 14 y 28 dias.
Las probetas fueron dejadas en la planta de aceros adscrita a la escuela de

ingenieria metalurgica en el edificio Alvaro Quiroga.

Figura 17. Planta de aceros edificio Alvaro Quiroga.
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4. ANALISIS E INTERPRETACION DE DATOS

Con base en los resultados de esta investigacion es posible establecer una idea
detallada de la utilizacibon de materiales geopoliméricos a partir de los
subproductos mineros y su aplicabilidad en la industria como un buen sustituto de
cemento portland tipo 1. Con el analisis previo y una consulta bibliografica para la
comparacion de valores estandares del cemento portland, se utilizaron figuras y
tablas que ayudaron a la determinacion de los resultados obtenidos en cada una
de las pruebas. De acuerdo a lo anterior, se muestran los principales datos

generados en el disefio experimental utilizado:

Pruebas adicionales

41 ENSAYO DE HUMEDAD.

El ensayo consistié6 en observar las cantidades de humedad que presentaba los
subproductos mineros en los cuales se evidencia que en el analisis posterior
tienen una influencia representativa para la preparacion de productos
geopoliméricos. teniendo en cuenta lo mencionado, la prueba se realizé en el
laboratorio de Pirometalurgia adscrita a la escuela de ingenieria metalUrgica en
donde se tomaron muestras representativas en dos crisoles a una temperatura
constante durante 4 horas obteniendo una humedad promedia de estos
subproductos mineros de 30% medidas en una balanza calibrada. De esta forma,

para la obtencion del valor utilizamos la siguiente formula (9):
% Humedad: (P-p/P)*100 (9)

P: Peso de la muestra inicial.

p: Peso de la muestra después de la estufada durante 4 horas.
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Figura 18. Muestra de subproductos mineros en crisoles ceradmicos

4.2 ENSAYO AL FUEGO.

Este ensayo se realiz6 con el fin de determinar las cantidades de oro que
posiblemente tendrian los subproductos mineros los cuales al exponerlos al fuego,
este se convierte en un factor importante para el analisis de la obtencion de
materiales geopoliméricos. Asi mismo, antes de realizar el ensayo se produjo una
tostacion aproximadamente a 1 hora con unos 750°C ya que esta muestra
representativa contenia niveles de azufre bastantes altos. Posteriormente, para la
realizacion del ensayo al fuego se realizé en un crisol la mezcla de 40 gramos de
carbonato de sodio, 7 gramos de borax, 45 gramos de 6xido de plomo, 5 gramos
de harina como agente reductor y 40 gramos de subproductos mineros. Al
culminar el ensayo al fuego observamos que este subproducto minero no tiene en

su contenido ninguna cantidad de oro.
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Figura 19. Copelas utilizadas para el ensayo al fuego.

4.3 PRUEBA RESISTENCIA A LA COMPRESION

Estos son los valores de la resistencia a la compresion a los 7, 14,28 dias de

fraguado de probetas con hidroxido de potasio.

Tabla 16. .Valores obtenidos en los geopolimeros sintetizados con solucion de
hidréxido de potasio

7 57.8 52.5 62.9 57.73
14 76.2 96.1 96.5 89.6
28 104.5 115.1 132.6 117.4

Tabla 17.  Valores promedios obtenidos en los geopolimeros sintetizados con

solucion de hidroxido de potasio

7 57.73
14 89.6
28 117.4



Figura 20. Comportamiento de los geopolimeros de HK a la prueba de
resistencia a la compresion (HK= hidroxido de potasio).
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Estos son los valores de la resistencia a la compresion a los 7, 14,28 dias de
fraguado de probetas con hidréxido de sodio

Tabla 18.  Valores obtenidos en los geopolimeros sintetizados con solucion de

hidroxido de sodio

7 71.8 90.6 89.3 83.9
14 114.3 226.2 173.6 171.36
28 308.17 293.7 321.2 307.69

Tabla 19. Valores promedio obtenidos en los geopolimeros sintetizados con

solucién de hidréxido de sodio

7 83.9
14 171.36
28 307.69



Figura21l. Comportamiento de los geopolimeros de HS a la prueba de
resistencia a la compresion (HS=hidroxido de sodio).
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Estos son los valores de la resistencia a la compresion a los 7, 14,28 dias de

fraguado de probetas con cemento portland tipo |

Tabla 20.  Valores obtenidos de probetas con cemento portland

7 196.9 195.12 193.4 195.14
14 221.8 218.4 217.91 219.37
28 310.15 311.2 308.3 309.88

Tabla21. Valores promedio obtenidos de probetas con cemento portland

7 195.14
14 219.37
28 309.88



Figura 22. Comportamiento de probetas de CP prueba de resistencia a la
compresion (CP=cemento portland).
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Figura 23. Comportamiento de los geopolimeros vs cemento portland a la
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De este modo, se puede apreciar que existe un condicionamiento de tipo quimico
que controldé el desempefio mecénico de los geopolimeros sintetizados. De alli,
gue surge una evidencia cuando se cambié la solucion alcalina de hidréxido de
potasio (HK) a hidroxido de sodio (HS) donde el rendimiento de los especimenes
aumentd considerablemente en la resistencia a la compresién. Por otro lado, las
probetas que estuvieron igual o semejantes al del cemento portland tipo | son
aguellas donde se empled hidréxido de sodio (HS) a una concentracion de 12 M

durante 24 horas de secado en una estufa a 90°C.

Esta activacion alcalina con esta concentracion ya habia sido estudiado por Wang
et en el 2005 [27], comprobandose que si se trabaja en rango entre 4-12 molar, la
reaccion de geopolimerizacion ayudara a obtener materiales con mayor resistencia

mecéanica.

Si bien es cierto que los geopolimeros sinterizados a partir de la solucién alcalina
hidroxido de potasio (HK) a 12 molar con un tiempo de 24 horas en la estufa a
90°C, presentan un desempefio menor, y su crecimiento de resistencia a la
compresion no es tan exponencial como las probetas con hidroxido de sodio y en
comparacién a las de cemento portland tipo | su resistencia es descomunalmente
menor. Segun el doctor Eduardo sitta Bissari de la universidad Santa Catarina en
el sur de Brasil; afirma que las probetas utilizadas con hidréxido de potasio
necesita un tiempo de curado en la estufa a una temperatura entre 50-60°C para

obtener su mayor resistencia a la compresion.

De alli, el fenédmeno de mayor frecuencia en estos ensayos fue el fracturamiento
fragil del geopolimero (Figura 24). Del mismo modo hubo casos donde la
aglomeracion del material fue uniforme dando cohesion entre sus particulas y se
mantuvo en su totalidad. Teniendo en cuenta todos los geopolimeros fueron
esquematizados de igual manera a una temperatura de 90°C durante 24 horas,

luego puestos en una pelicula de polietilieno, una de las principales causas o
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margen de error fue la maquina de ensayos universal ALFRED/AMSLE Y CIA
(SHAFFHASEN/SUIZA, FIGURA 12)...

Figura 24. Fracturamiento fragil de geopolimeros de HS después de ser

sometidos a prueba de resistencia a la compresion.

Cabe de resaltar que, el maximo valor alcanzado de resistencia a la compresion
se dio al tiempo de curado de 28 dias. Determinando que el tiempo de curado fue
el factor principal para evaluar la resistencia a la compresion de los geopolimeros.
En la figura (23) en la comparacién de los geopolimeros sintetizados a partir de
hidroxido de potasio, hidréoxido de sodio y cemento portland tipo | se puede
claramente que la resistencia de los geopolimeros aumenta exponencialmente al
pasar los dias de curado y entre mas tiempo de curado tengan su resistencia a la

compresion va hacer mayor que la del cemento portland tipo I.

4.4 PRUEBAS RESISTENCIA AL ATAQUE POR ACIDO

Para el andlisis de la resistencia al ataque por acido se emplearon dos probetas
las cuales fueron realizadas con NaOH (12M) y Na2SiOs, con un tiempo de 28
dias de curado, la respuesta de los especimenes a dos diferentes tipos de acidos
con un concentracién del 10% empleando para este ensayo acido nitrico (HNO3) y

acido sulfurico (HSOa), inspeccionando dichas soluciones a 7, 14 y 28 dias. Los
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valores de los dias de inspeccién se muestran a continuacion en las siguientes

tablas:

Tabla 22. Prueba de compresion de las probetas de 7 dias en inmersion en
acidos

1 110.9 98.8
2 125.4 93.3

Tabla 23. Prueba de compresion de las probetas de 14 dias en inmersion en
acidos

1 101.3 78.8
2 97.5 69.51

Tabla 24.  Prueba de compresion de las probetas de 28 dias en inmersién en
acidos

1 57.3 43.75
2 54.4 48.3

Posteriormente, se muestran los valores promedios y la comparacion con el
cemento portland tipo 1, evaluados a tiempos de inmersién de 7, 14 y 28 dias, en

acido nitrico y acido sulfurico el cual se representan en la siguiente tabla:

Tabla 25.  Comparacion de la resistencia a la compresion en la inmersién de los
dos tipos de &cidos con el cemento portland tipo 1.

125.14 118.15 96.06
14 102.6 99.4 74.15
28 49.8 55.85 46.5
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El comportamiento de los geopolimeros a un ensayo de ataque por acido, se
puede representar con la siguiente grafica:

Figura 25. Comportamiento de los geopolimeros en los dos diferentes tipos de

acido y el cemento portland tipo 1.
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Al terminar el ensayo de resistencia al ataque por acido podemos observar que
hay un cambio mas significativo en las propiedades mecdanicas cuando las
probetas se sumergieron en el acido sulfurico que en el acido nitrico. La
determinacién del experimento mostré6 que durante los primeros dias de
inmersién en ambas soluciones genero una saturaciéon del espacio poroso en las
probetas utilizadas que fueron de 28 dias de curado, en donde su compresion
estandar inicial fue aproximada de 171.16 (kg/cmz). Para los dias de inspeccion de
7y 14 dias, el comportamiento de reduccion de las propiedades mecanicas fueron
similares, el cual afect6 de manera significativa a la probeta con HSOa4.En
resumen, para el analisis del dia 28 vemos que la afectacion del HNOs tuvo menos
desgaste con respecto al del cemento portland. Finalmente, para un mejor analisis

del comportamiento de estas probetas al ataque por acido se recomienda realizar
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una inspeccion a los 56 dias y 128 dias en donde se podria observar la

desintegracion total de este tipo de material polimérico.

En este tipo de ensayo también podemos observar el papel que juega la
activacion alcalina en la mezcla para la formacion de materiales geopoliméricos.
Segun la teoria de Wang Et (2005) expres6 que geopolimeros con una solucién
activante de NaOH (12 M) y Naz2SiOs (12 M) presenta buenas aptitudes a la

resistencia al ataque acido.

El efecto del ataque por acido a corto y mediano plazo al utilizar 2 tipos de acido,
no fue favorable para la resistencia mecanica del material geopolimérica, para el
caso de largo plazo se observdO un disminucibn mas significativa en las
propiedades mecénicas del cemento con respecto del material geopolimérico ya
que la saturacién no sigui6 afectando la porosidad de nuestro geopolimero.

Sin embargo, en todos los casos la cohesion de las particulas del material se
obtuvo cuando se empled acido sulfurico (figura 26), en los otros casos cuando se
sumergieron las probetas en HNO3s se observo fisuracion y agrietamiento en casi
todas las probetas desde los 7 dias de inspeccion, para el caso del HSO4 el
agrietamiento empez0 a notarse desde los 14 dias después de haberse sumergido

las probetas

Figura 26.  Probeta sumergida en HNO? inspeccionada a los dias.
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Ciertamente, el cambio fisico no fue notorio en las probetas en corto, mediano y
largo plazo, pero la tonalidad de la solucion acida si presento cambios a partir del
séptimo de inmersion. El acido se cambid cada 7 dias observando que después
del primer cambio la saturacion del acido con la reaccién de la activacion alcalina,
se observd que esta solucion tuvo cambio a una mas viscosa, esto puede ser
debido a que hubo reaccién con el silicato de sodio o el hidroxido de sodio. Para el
analisis de los 28 dias de inmersion se pudo observar en la solucion acida
residuos de color azul y verdoso, para el comportamiento del material polimérico
fue corroido en su totalidad cuando se cumplieron los dias del ensayo sufriendo

un proceso de fracturamiento fragil en su estructura.

Figura 27. Saturacion del espacio poroso de solucion acida (HSO4) a los 14

dias de inmersion ocasionando agrietamiento del geopolimero.

W
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Figura 28.  Solucion acida de HNOs analizada después de 28 dias de inmersion.

Figura 29. Cambio fisico registrado entre una probeta estandar de 28 dias de
curado y una probeta sumergida en acido HNO3s durante 28 dias.

Figura 30. Cambio fisico (cristalizacion) registrado entre una probeta estandar

de 28 dias de curado y una probeta sumergida en acido HSO4 durante 28 dias.
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4.5 PRUEBA DE RESISTENCIA A ALTAS TEMPERATURAS

En este punto, se simula la situacion donde los materiales quedan expuestos a
altas temperaturas (ejemplo el caso de una planta de fundicién), se hicieron
ensayos que tenian que ver con la contestacién de los geopolimeros cuando son
sometidos a temperaturas altas. Esta prueba fue realizada en planta de aceros
Alvaro Quiroga, en una mufla electrénica calibrada. De manera Los valores de
resistencia a la compresion de esta prueba se muestran a continuacion en la

siguiente tabla.

Tabla 26.  Valores aritméticos de los geopolimeros de HS expuestos a altas

temperaturas
paca—
300 110.8 112.3 115.12 112.74
600 78.5 76.7 79.5 78.23
800 60.2 58.2 63.4 60.6
1000 19.6 18.5 18.4 18.83

La representacion gréfica de los resultados de altas temperaturas nos muestra un
comportamiento descendente de la resistencia a la compresion, mientras mayor
sea la magnitud de la temperatura, menor sera la resistencia mecéanica del

geopolimero. Esta relacién inversamente proporcional se muestra a continuacion:
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Figura 31. Comportamiento de los Geopolimeros de HS frente a altas
temperaturas
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Tabla 27. Valores aritméticos de las probetas de CP expuestas a altas

temperaturas
°C)
300 112,5 113,8 109,7 112
600 75,4 78,8 80,5 78,2
800 55,5 58 60 57.8
1000 20,1 19,1 16,4 18,53
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Figura 32. Comportamiento de las probetas de CP frente a altas temperaturas
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Tabla 28. Valores aritméticos de los geopolimeros vs probetas de CP

expuestos a altas temperaturas

300 112 112,74
600 78,2 78,23
800 57,8 60,6

1000 18,53 18,83

Figura 33. Comportamiento de los Geopolimeros de HS vs probetas CP frente

a altas temperaturas
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Nuevamente utilizamos polimeros sintetizados con hidroxido de sodio (HS) 12
molar, y silicato de sodio, puesto que ellos fueron los que mostraron mejores
propiedades de resistencia a la compresion y durabilidad. Al igual que las pruebas
de resistencia a la compresion los valores dados al aplicar altas temperaturas fue
similar o mayor a las probetas sintetizadas a partir de cemento portland ordinario

tipo 1.

Cabe resaltar que esta prueba fue destructiva ya que después de sacadas las
probetas de altas temperaturas se llevaron hacer las pruebas de compresion, y
ademas se observé un cambio de coloracion de las probetas al aumentar la
temperatura y cuando la temperatura llego a los 1000°C el material sufri6 cambios
fisicos, se deformo plasticamente, hubo fendémenos de fracturamiento fragil

unanime las temperaturas eran mayores.

Queda demostrado, al menos desde el punto de vista experimental, que los
cementos geopoliméricos presentan una respuesta mecanica similar o mayor
frente a los cementos ordinarios portland tipo, cualquiera que sea la prueba
excepto de sumergido en acidos. Es cierto que los cementos convencionales son
materiales que tienen alta resistencia mecénica a pocos dias de curado, se
observé que los geopolimeros tienen mejores propiedades en varios ambitos de la
vida cotidiana y pueden ser materiales alternativos con alta durabilidad en el

tiempo.

Figura 34. Cambio en la tonalidad y en la forma de los geopolimeros de

hidroxido de sodio a temperaturas entre 600-1000°C.




4.6 PRUEBA AL MEDIO AMBIENTE.

Al igual que en la prueba de resistencia al ataque por acidos, los geopolimeros
con tiempos de curado de 28 dias con activacion alcalina de NaOH (12M) y
Na2SIOs (12M) fueron llevados a un prueba que simulara condiciones
ambientales tipicas en este caso a precipitaciones, humedad y cambios de
temperatura, contemplando nuevamente tiempos de inspeccion de 7, 14 y 28

dias.

Los resultados obtenidos para este ensayo arrojo que los geopolimeros en los
primeros 14 dias experimentaron precipitaciones constantes, con una humedad
relativa del 80% y una temperatura promedio de 28°C, en donde soportaron
disminuyendo muy poco la resistencia a la compresion, a los 28 dias estas
probetas sufrieron un agrietamiento severo en la capa superficial el cual su

compresion disminuyo sustancialmente ocasionando una fractura fragil.
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Figura 35. Comparacion de una probeta estandar con una de 28 dias sometida

a efectos ambientales (planta de aceros).

4.7 PRUEBA DE RESISTENCIA AL CHOQUE TERMICO.

En resumen, el andlisis de la resistencia al choque térmico de materiales silico-
aluminosos o de alta alimina se debe realizar a unos 1000°C con un tiempo de
calentamiento de 30 minutos y un tiempo de enfriamiento de 10 minutos. El
ensayo se realizd con 3 probetas de 28 dias de curado, un activante de NaOH (12
M) y NazSIOs (silicato de sodio). Para la interpretacion de los datos segun la
norma NTC 1432 se deben analizar el niumero de ciclos de calentamiento y
enfriamiento junto con la descripcion de la naturaleza de la falla. En términos
generales las probetas soportaron 3 ciclos d de calentamiento hasta la aparicion
de la primera grieta a temperaturas entre 950-1000°C y 4 ciclos de enfriamiento el
cual se sumergieron en agua (25°C) durante 10 minutos, se le aplica una fuerza
de compresion aproximada de 150 kg/cm? hasta donde estas sufrieran una
disminucién en la fractura media de fractura a la compresion, segun la norma
NTC 1432.
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Comparando con trabajos previos de P. kittl, G.Diaz y H. Alarcén 2 en donde
analizaron choque térmico de cementos tipo portland, discutieron el
comportamiento mecanico y se observl que estos cementos sin ningun agregado
qgue lo hagan refractario tienen una resistencia al choque térmico apenas de dos
ciclos de calentamiento y 3 de enfriamiento aplicando una carga a la compresion
de 150 kg/cm?.

Por otro lado, el cemento a partir del segundo ciclo de enfriamiento se presento
una gran fisuracion y una fractura media de caracter fragil el cual determino que
sin agregados este tipo de material cementante no presenta los mejores
resultados. Para el caso del test de fatiga del material geopolimérico la fractura
media se fue presentando con pequefias fracturas pero en la mayoria de sus
casos al entrar en contacto con la temperatura estas se expandieron y al aplicar el
enfriamiento y posterior carga las esquinas fueron las mas afectadas ya que la

tensidén se concentrod en las esquinas de las probetas.

Cabe mencionar que la utilizacién de agregados como alumina y mezcla de NaOH
(12M) y un tiempo de curado de 28 dias ayuda a general propiedades refractarias,
claro que para el caso de este disefio experimental la resistencia al choque
térmico no tiene buenos resultados ya que mejoraria con agregados de cemento o
aditivos refractarios para mejorar este tipo de resistencia, o se podria utilizar
segun la norma NTC 1432 una temperatura mas baja y catalogar este tipo de
material geopolimérico como uno de silice y observar su comportamiento a una

temperatura de 450°C durante 3 horas.
A continuacion se nota el comportamiento de las probetas de material

geopolimérico en el ensayo de resistencia de choque térmico mostradas en las

siguientes figuras:
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Figura 36. Probetas después de primer y segundo ciclo de calentamiento

respectivamente.

Figura 37. Probeta después de 3 ciclo de enfriamiento aplicando una carga de

compresion de 150 kg/cm?.

4.8 PRUEBA DE RESISTENCIA DE ATAQUE POR ESCORIA.

En este ensayo se utilizaron probetas de 28 dias con un tiempo de curado en
donde se simulé un ambiente el cual estos materiales geopoliméricos sean
resistentes a la corrosion por medio del ataque de escoria, por lo tanto se trabajé
con una temperatura de 1000°C y una escoria acida. Previamente se le realizo la
perforacién para la realizacion del ensayo en una mufla calibrada durante dos
horas.
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Por otro lado, el analisis se realiz6 con el diagrama del perfil obtenido en la
probeta después de un corte diagonal, en donde se analizaron factores
influyentes en la determinacion de la resistencia al ataque por escoria entre los
cuales nos arrojara valores de impregnacion total, solubilidad de la escoria en las

paredes de la probeta y su penetracion total.

Para determinar la eficiencia de este ensayo trabajamos con una escoria caracter
acido proporcionado por la empresa METALURGICA DE SANTANDER LTDA, el

cual proviene de fundiciones por horno cubilote.

A continuacién se presenta el analisis de DRX de la escoria el cual comprueba el

caracter acido de la muestra.

Figura 38. Difragtograma de la escoria utilizada en el ensayo de resistencia al

ataque por escoria.
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Figura 39. Imagen de la escoria utilizada para la resistencia al ataque por

escoria.

En la siguiente tabla con uso de férmulas se determiné los factores mas

importantes para determinar la resistencia al ataque por escoria.

Tabla 29. Resultados del analisis de la resistencia por ataque por escoria.

=

0,025 1,375 0,39
2 0,01 0,4 0,55

Figura 40. Probeta atacada por escoria después de 2 horas en la mufla.
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Figura41l. Corte diagonal que muestra el perfil del ataque por escoria.

En la interpretacion obtenida por el ensayo de ataque por escoria podemos ver
que esta mezcla posee buenas propiedades de resistencia a la corrosion cuando
se trabajan con escorias acidas, para que sean utilizado en hornos de cubilote o
como un refractario se tendria que mejorar las propiedades de resistencia a altas
temperaturas como se muestra en la figura 41, al elevar la temperatura se agrieta

facilmente.

4.9 PRUEBA DE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM).

En el analisis del material geopolimérico se utiliz6 un ensayo de microscopia
electronica de barrido en conjunto de un analisis de EDS para observar la
aglomeracion, sintetizacion de las particulas y presencia o ausencia de fases

cristalinas.

El principal objetivo de este ensayo era buscar que la mezcla geopolimérica
tuviera aglomeracién al transcurrir su tiempo de curado. Para este ensayo se
utilizaron 2 probetas el cual se analiz6 el cambio de tiempo de curado de 3 y 28
dias en donde el objetivo es hacer una comparacion en cuanto la aglomeracion y

sinterizacion de las particulas en dos tiempos diferentes.
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Por consiguiente, la preparacién de la muestra se empleé un recubrimiento de
carbono para determinar mas facil las fases cristalinas presentes, con un vacio
previo de 20 minutos para la toma de las fotografias. Las probetas del analisis
fueron una de 3 y 28 dias de curado con activante alcalino de NaOH y Na2SiOs.

A continuacion se presentara las fotografias de las dos probetas con su respectivo
andlisis de EDS en donde se corroboran las fases elementales presentes en el

material geopolimérico.

Figura 42. Micrografia a 5000x de la probeta de 3 dias con una mezcla de
6M)

¥

NaOH (12M) y NazSiOs (1

ﬁ, #

Figura 43. Micrografia a 10000x de la probeta de 3 dias con una mezcla de
NaOH (12M) y NaSiO3 (16M)
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En estas micrografias podemos observar la sinterizacion que tuvieron las
particulas en el poco tiempo que tiene el material geopolimérico. También
podemos determinar que las zonas claras en las micrografias vendria siendo la

matriz alumino-silicato en conjunto con los agregados de caolin y alimina.

Analisis elemental por EDS de probeta de 3 dias.

Figura 44. Mapeo seleccionado para el analisis elemental para probeta 3 dias.

Element = Wt% CAt% | ::eia"”“’e"“'s\“‘e“'“““"‘”“ 2 Son L 00
CK 20.36 32.61 ' .

OK 22.83 27.46 a

NaK 10.78 09.02 7

MgK 00.58 00.46

AlK 17.26 12.31 *2

SiK 22.05 15.11 e

SK 01.27 00.76 ]

KK 02.38 01.17

CaK 01.63 00.78 117 ¢ @

TiK 00.39 00.16 wh s 1 .
FeK 0048 0017 0 - 1.00 z.bl:L 3.50“460 500 600 700 800 900 1000 4
Matrix Correction ZAF Eneray - ke¥

Figura 45. Determinacion de las fases elementales de un punto seleccionado.

Segun el punto seleccionado para la inspeccion de las fases elementales,

podemos ver que la cantidad significativa de elemento como Si, Al, Nay K
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haciendo referencia a la aglomeracién que presento la combinacién de aluminio-

silicato con la activacion alcalina de NaOH y NazSiO:s.

Figura 46. Micrografia a 5000x de probeta de 28 dias de curado.

Figura 47. Micrografias a 1000x de probeta de 28 dias de curado.

En estas micrografias podemos observar una sinterizaciéon y aglomeracion mas

profunda el cual la unién de la mezcla con la activaciéon alcalina, confirman la
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union cementante que ayuda a que esto materiales geopoliméricos presenten

buenas propiedades mecéanicas.

Andlisis elemental por EDS de probeta de 28 dias.

Figura 48. Mapeo seleccionado para el analisis de la probeta de 28 dias.

Element Wt% ‘At% “"9‘“‘
CK 05.19 08.71 )
OK 40.24 50.73 | | -
NaK 10.38 09.11
MgK | 00.82 00.68 | | | .
AIK 15.55 11.63 | |,, |
SiK 2439 17.52 "
KK 02.35 01.21 | [
" K
car 00.12 0006 | |, Li e Cle.., oo s.l'mFe o7 ST YRS Y
FeK 00.96 00.35 Enorgy - ke
Matrix Correction | ZAF

Figura 49. Determinacion de las fases elementales de un punto seleccionado.
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Segun el punto seleccionado para la inspeccion de las fases elementales,
podemos ver que la cantidad significativa de elemento como Si, Al, Na y K
haciendo referencia a la aglomeracion que presento la combinacion de aluminio-
silicato con la activacion alcalina de NaOH y Na2SiOs de manera mas efectiva con
respecto al analisis de la probeta de 3 dias observando unos picos mas
semejantes el cual ayudan a que estos materiales geopoliméricos tengan mas

propiedades cementantes.

En la figura 45 y 49 muestra los resultados representativos de la caracterizacion
por mapeo quimico elemental de energia dispersa de rayos x, estas dos figuras
se seleccionaron las zonas brillantes en donde representa en el mayor de los
casos la mezcla de alumino- silicatos del subproducto minero con los demas
aglomerantes utilizados en la obtencién del material geopolimérico. En el analisis
de las zonas un tono mas gris y apariencia viscosa es la activacion alcalina que se
produjo durante el curado de 24 horas en el horno a temperatura constante.

Durante el desarrollo de la prueba de microscopia se traté de inspeccionar y tomar
micrografias en todas las partes visibles de la probeta, encontrando algunos
casos particulas brillantes que asemejan a las moléculas de TiOz, unas particulas
menos brillantes que asemejan a compuestos de SiO2 y Al203 y unas particulas

MAas opacas que asemejan a particulas de Fe20s.
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5. CONCLUSIONES

Se logré llevar a cabo el proceso de sintesis de geopolimeros a base de
subproductos mineros abarcando la caracterizacion granulométrica, quimica y
fisicoquimica de los materiales empleados como sustituyentes parciales del
cemento ordinario portland tipo |[I. Igualmente se puedo determinar
experimentalmente el comportamiento de estos materiales en diferentes

ambitos y pruebas de resistencia mecéanica.

Anélogamente se determind que el uso de los residuos de mineral aurifero
como sustituyente del cemento portland ordinario tipo 1, resulta interesante
desde el punto de vista de durabilidad y resistencia mecéanica de los
materiales. Aquellos geopolimeros sintetizados a partir de hidroxido de sodio,
presentaron una resistencia mecanica similar frente a los morteros elaborados
con cemento ordinario; Coexistiendo una relacion exponencial de la resistencia

mecanica de los geopolimeros comparados con los cementos rutinarios.

Se comprobd que con la ayuda de los paquetes estadisticos en el desarrollo
del disefio experimental, fue satisfactorio ya que con este se logré escoger la
mejor combinacion de minerales para la materia prima del geopolimero. Entre
mas repeticiones y combinaciones de los diferentes minerales se logra un
mejor estudio de las propiedades quimicas y fisicas, dando asi un resultado

optimo en el geopolimero resultante.

El comportamiento de los geopolimeros en los diferentes ensayos de
desempefo y durabilidad (como lo fueron las pruebas de resistencia a la
compresion, permeabilidad, resistencia ataques con acidos, resistencia a la
corrosion y resistencia a altas temperaturas), fueron similares o mayores frente
a los materiales que fueron elaborados de cemento portland ordinario tipo I.

Con esto se pudo dar valor agregado a los residuos de mineral aurifero

100



generados de la mina REINA DE ORO LTDA en el municipio de Vetas,
Santander.

Los resultados de las diferentes pruebas experimentales fueron prosperas, lo
cual demuestra que los geopolimeros a base de residuos mineros auriferos
representan una alternativa viable como materiales de construccion. De esta
manera se podria pensar en la posibilidad de promover un material amigable

con el medio ambiente, con altas propiedades fisicas y quimicas.
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6. RECOMENDACIONES

La influencia del parametro experimental de la solucién empleada en la sintesis
geopolimérica deber ser estudiada con mayor profundidad, variando la
concentracion y porcentajes. Si bien es cierto que el éxito de la reaccion de
geopolimerizacion esta argumentada en la literatura Unicamente en el grado de
finura del material de partida, es muy probable que la solucién alcalina juegue
un papel importante en dicha reaccién.

Buscar nuevas alternativas de estabilizacién del geopolimero como lo puede
ser agregando pequefias cantidades de cemento o feldespato que ayuden a
mejorar las propiedades fisicas y quimicas. También se recomienda hacer un
disefio experimental en el tiempo de curado a diferentes rangos de
temperatura, o curado al ambiente para tener mejores resultados a la hora de

escoger una mejor opcién de sintetizar un geopolimero.

La Escuela de Metallrgica necesita seguir promoviendo el desarrollo de
proyectos de investigacion de nuevos materiales amigables con el medio
ambiente. El ingeniero metallrgico debe saber manejar los residuos que se
generan en la mineria, fundicién, entre otros procesos y aprovecharlos en la
reutilizacion para crear nuevos materiales o darles un uso adecuado que no

contaminen el ambiente.

Por altimo, en la reaccion de geopolimerizacion existen condicionantes de tipo
quimico y fisico determinantes en su Optimo resultado. Entre los primeros
pardmetros se tuvo en cuenta la solucién alcalina (compuesta por hidréxido de
sodio o de potasio y por una solucion de silicato de sodio) con la que se iba a
trabajar. La concentracion de 12 molar la mas adecuada segun la literatura,

repercutié de manera positiva en la resistencia mecénica de cada uno de los
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geopolimeros sintetizados. Por lo tanto se comprob6é que una combinacion de
hidréxido de sodio 12 molar y el material con un grado de finura (malla Tyler
100) semejante al del cemento ordinario, se traduce en grandes incrementos
en las propiedades mecanicas de los geopolimeros en donde se comprobo
que el tiempo y la temperatura de curado Optima en las reacciones de

geopolimerizacion deben ser de 24 horas y 90°C.
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