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RESUMEN

TITULO: CARACTERIZACIOL\I ESTRUCTURAL DE NUEVOS POLIMEROS INORGANICOS CON
APLICACION CEMENTANTE

AUTOR: ANDREA K. GONZALEZ CARDENAS™
PALABRAS CLAVES: Aluminosilicatos, Polimero inorgéanico, Silicato de sodio.

En este trabajo se presentan los resultados de la sintesis, caracterizacién: estructural y mecanica
de los polimeros inorganicos (PI) de aluminosilicatos: piedra pémez (PP), bentonita (BT) y clinker
(CL). La sintesis de PI se llevé a cabo por dos métodos diferentes: en el método 1 se emplearon
dos temperaturas: ambiente y 80 + 5 °C, utilizando como medio acuoso silicato de sodio de grado
comercial (Na,SiO3). En el método 2 se utiliz6 como solucién activante una relacién equimolar 2:1
de silicato de sodio analitico e hidroxido de sodio (Na,SiOs/ 3,7 y 12 M NaOH). Una vez evaluados
los pardmetros de temperatura y alcalinidad del silicato de sodio a través de las metodologias
descritas anteriormente, se concluyd que la sintesis de los geopolimeros solamente fue posible
mediante el método 1, realizando calentamiento a 80 £+ 5 °C. En los demas procedimientos
realizados, no se observé la disolucién de los precursores y por lo tanto no se present6 formacion
de la matriz polimérica.

Los polimeros obtenidos se caracterizaron estructuralmente mediante Espectroscopia Infrarroja
con Transformada de Fourier de Reflectancia Atenuada (FTIR-ATR), Microscopia Electrénica de
Barrido (SEM), Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) y Difraccion de Rayos X
(XRD). Los resultados de FTIR-ATR, DRX y EDS permiten comprobar que la reacciéon de
geopolimerizacion fue llevada a cabo en el medio de reaccidn, a través de una activacion alcalina,
que implica un reordenamiento estructural en los aluminosilicatos (PP, CL y BT), debido a la
formacién del enlace Si-O-Al en cada PI sintetizado. Finalmente, con los resultados de SEM se
concluye que no toda la materia prima se polimeriza.

Para evaluar el comportamiento de la resistencia a la compresion y durabilidad de los PI
sintetizados se realizaron pruebas de resistencia a la compresion segun la norma ICONTEC 220.

" Proyecto de Grado ]
Facultad de Ciencias, Escuela de Quimica; Director: Angela Marcela Montafio, Co-
Director: Claudia Gonzéalez Cuervo
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ABSTRACT

TITLE: STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF NEW INORGANIC POLYMERS WITH
APPLICATION OF CEMENT

AUTOR: ANDREA K. GONZALEZ CARDENAS™

KEY WORDS: Aluminosilicate, Inorganic polymer, sodium silicate.

This document presents the results of the synthesis and structural and mechanical characterization
of inorganic polymers (PI) of aluminosilicates: stone pumice (PP), bentonite (BT) and clinker (CL).
PI synthesis was carried out by two different methods; in method 1 two temperatures were used,
ambient temperature and 80 + 5 °C, using commercial grade aqueous silicate (Na,SiO3). On the
other hand, in method 2 was used as activating solution an equimolar ratio 2:1 of analytical sodium
silicate and sodium hydroxide (Na,SiOs/ 3, 7 y 12 M NaOH) .After being evaluated the parameters
of temperature and alkalinity of sodium silicate through the methodologies described above, it was
concluded that the synthesis of the geopolymers was only possible by method 1, performing
heating at 80 + 5 °C. In the other procedures, the dissolution of its precursors wasn’t observed and
therefore the formation of the polymer matrix wasn’t submitted.

The materials were structurally characterized by infrared spectroscopy with Fourier transformed, of
attenuated reflectance (FTIR-ATR), scanning electron microscopy (SEM), energy disperse
spectroscopy of X ray (EDX) and X ray diffraction (XRD). The results of FTIR-ATR, DRX and EDS
enable to check that the geopolymerization reaction was carried out in the means of reaction,
through an alkaline activation, involving a structural rearrangement in aluminosilicates (PP, CL y
BT), due to the formation of the SI-O-Al bond for each synthesized PI. Finally, with the results of
SEM is concluded not all raw material is polymerized.

To evaluate the behavior of resistance to compression and durability of the synthetized PI, were
carried out some tests to the compression according to the nom ICONTEC 220 compression
strength.

" College thesis
Faculty of Science, School of Chemistry, Directed by: Angela Marcela Montafio, Co-
Directed by: Claudia Gonzéalez Cuervo
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INTRODUCCION

Como consecuencia del desarrollo socioeconomico y el aumento poblacional la
demanda del Cemento Portland (CP) como material de construccion ha
incrementado. Su produccién anual se estima alrededor de 1.8 x 10° toneladas a

nivel mundial, cifra que va en progreso.t

El proceso de fabricacion del CP es una de las préacticas mas contaminantes,
debido a que el 6 al 7% de las emisiones de CO, del planeta corresponden a la
industria cementera. Esta junto con grupos de investigacion buscan soluciones
para la conservacion y proteccién de los recursos no renovables mediante el
desarrollo de nuevas materias primas que mejoren los procesos de produccion y

calidad del cemento alcanzando la sostenibilidad.

De forma que la sustitucion parcial o total de CP por diferentes materiales, como
las arcillas y residuos industriales en las mezclas cementantes, ha dado lugar a los
cementos compuestos, cementos portland de bajo calor de hidratacién (CBC) vy
los geopolimeros. Estos ultimos consisten en polimeros inorganicos (Pl) que
proceden de la reaccién quimica conocida como geopolimerizacion, donde la
materia prima son los aluminosilicatos, los cuales son fuente de 6xido de silicio y
aluminio que son activados por un agente oxidante, estos pueden ser utilizados
como material cementante debido a que presentan caracteristicas similares al
cemento; ademas de contribuir en la disminucién en las emisiones de grandes
volimenes de sustancias en estado gaseoso ( CO,, NO,, SO,) producidas en el

proceso de clinkerizacion.?
En el presente trabajo se presentan los resultados de la sintesis de geopolimeros

a partir de la activacion alcalina de arcillas: bentonita, piedra pémez, y un residuo

industrial: clinker, para la obtencion de un nuevo material con propiedades
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similares a las del CP. La evaluacion como material de construccién en obras
civiles de los PI sintetizados se realiza mediante tres analisis; el primero de ellos
estructural, mediante Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier de
Reflectancia Total Atenuada (FTIR-ATR), Microscopia Electrénica de Barrido
(SEM), Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) y Difraccion de
Rayos X (XRD). El segundo analisis mediante una caracterizacion mecanica por
medio de la resistencia a la compresion de acuerdo con la norma ICONTEC 220
aplicada a los morteros de CP, con sustituciones de Pl al 10 y 30%, medidas a 1,
3,7, 14, 28, 41, 90 y 120 dias de curado. Por ultimo se realiza un andlisis
qguimico, de acuerdo a la norma ICONTEC 126 para evaluar la resistencia de los
agregados poliméricos a los ataques con sulfato de sodio (Na,SO,4) segun la
norma ICONTEC 489.3
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1. MARCO TEORICO

1.1 GEOPOLIMEROS

El termino geopolimero se introdujo en 1979 por Joseph Davidovits, para la
designacion quimica de polimeros sintéticos inorganicos de aluminosilicatos
procedentes de la reaccién quimica conocida como geopolimerizacion.* ° La
estructura de los geopolimeros estd conformada por una red polimérica de
sialatos (Si-O-Al)  constituida por tetraedros de SiO; y AIO, enlazados
alternativamente con atomos de Oxigeno. El Aluminio al tener un namero de
coordinacion de cuatro (Al'Y) con relacién al Oxigeno crea una carga negativa
desbalanceada y por lo tanto, la presencia de cationes como el K* , Na*y Ca®" es
esencial para mantener la neutralidad en la matriz. El metal alcalino contribuye a la
disolucion de la silice y alimina y a la vez actia como catalizador de la reaccion

de condensacion.®

Figura 1. Configuracién tetraédrica del sialato Si-O-Al-O, de acuerdo a
Davidovits 1976.

0 0 0
N\ K*
N/ %&/ ¢

i VA )

/' \/ v
Li+

0 0 H;O*

Si0, AlO,

Fuente: YEPES GAVIRIA Olga Nallive BEDOYA MONTOYA Carlos Mauricio
GOMEZ EUSSE Juan David. Hacia un avance ambiental y tecnolégico de la
construccion con tierra como patrimonio futuro. del bloque de suelo cemento
(BSC) al bloque de tierra con geopolimeros (BTG). Colombia (2012). P: 240-247.
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Los polisialatos son anillos o cadenas poliméricas con Si** y A" en nimero de

coordinacién IV con el oxigeno, cuya férmula empirica puede ser descrita como”:

Donde w puede tomar valores de nameros enteros, z toma solo los valores entre
1, 2 0 3, M es un catiébn monovalente tal como el potasio y el sodio (K* o Na’) yn
es el grado de policondensacion o polimerizacion. De acuerdo a lo anterior los
tipos de geopolimeros han sido agrupados como: polisialatos (Si—O-Al-0O-),
polisialato-siloxo (Si—O-Al-O-Si—0-) y polisialatos-disiloxo (Si-O—-Al-O-Si—O-Si—

0-), teniendo en cuenta la relacion Si/Al, la cual puede variar de 1 a 3.°

Figura 2. Estructuras de los tipos de polisialatos®

Si:Al=1 Polisialato e
(-8i-0-A1-0-) SO, j A/ AC,
%i:Al=2 Polisialato-siloxo D.ﬁi,o\z ,n.-i_,g
(-Si-0-Al-0-58i-0-) i vl
Si:Al=3 Polisialato-disiloxo S A
\
(Si0-ALO-SiL0-SiL0) > g'ﬂ“rg& j.."‘"- jf“
o o [+]
_\m_ﬁr_'_!!l_:b—ﬂf—o_
_ : d 161 %
%i:Al=3 FEnlace Sialato @l
Al
o 89 o
A '
=0 == =0=0i=0=
U T

Fuente: Yunsheng ZHANG; Wei SUN; Zonggjin LI. Applied clay science. Volume
47 (2010) 271-275.
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Si la relacion de Si:Al es menor, como es el caso del polisialato (PS), sus
aplicaciones son para el aislamiento térmico y para la resistencia al fuego,
mientras que si la relacion es mayor, como ocurre con el polisialato-siloxo (PSS)
se utiliza en cementos de alto rendimiento, residuos téxicos y como refractarios
para la fundicibn de aluminio; aunque si la relacion es de tres se trata de
polisialato-disiloxo (PSDS), el cual se emplea como material para herramientas en
el rango de temperatura entre 600-1000°C, ya que posee propiedades

fisicoquimicas superiores en comparacion con el PS y el PSS. 1

Se debe tener en cuenta que las propiedades de estos geopolimeros dependen
también de la seleccion de las materias primas y las condiciones de
procesamiento, ademas su formacion esta influenciada por parametros tales como
la temperatura de curado, concentracién alcalina, contenido de silice y otros.***
Sin embargo presentan grandes beneficios tales como: una excelente resistencia
al &cido, resistencia al fuego, facil procesamiento, baja densidad, bajo costo y baja
conductividad térmica, que le permiten tener un efecto sustancial sobre las
propiedades finales del cemento, razén por la cual se pueden utilizar como
posibles materiales cementantes; ademas no solo su produccion requiere menos
energia y pocas emisiones, sino que las matrices hidratadas del cemento
geopolimérico tienen unas propiedades ingeniériles Unicas que las distinguen de
otros conglomerantes. Por ejemplo, el cemento geopolimérico puede tener una
docilidad excelente mientras alcanza una resistencia a compresion a temprana
edad y una durabilidad a largo plazo frente a diversos tipos de agresivos elevados

comparado con las matrices hidratadas tradicionales del CP. ***°

Su sintesis implica reacciones de policondensacibn con Oxidos de
aluminosilicatos, tales como arcillas calcinadas, minerales naturales, desechos
industriales, rocas volcanicas o mezclas de dos o mas materiales, los cuales son
combinados con un activador alcalino  (NaOH /Si,O3) a bajas temperaturas

(inferiores a 200 °C) para generar enlaces poliméricos de tipo Si-O-Al. 181718
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1.1.1 Polisialatos Sialato, es una forma de abreviar el alcali de silicio-oxo-
aluminato (Si-O-Al), el alcali es sodio-potasio-litio-calcio y el término poli (sialato)
cubre todos los geopolimeros que contienen al menos una unidad de sialato (Na,
K, Li, Ca) (Si-.O-Al) de acuerdo a Davidovits, 1976. Se muestran algunos
ejemplos de estructuras moleculares sialato; las cuales Implican al menos cuatro

unidades elementales clasificadas de acuerdo a la relacion de los atomos de Si:
A| 19, 20

1.1.1.1 Sialato, Poli (sialato) Si:Al=1. (-Si-O-Al-O-) es de cadena y el anillo es el

resultado de la policondensacion del monomero, orto-sialato (OH)3-Si-0-Al-(OH)s.

Figura 3. Estructura de Sialato, Poli (sialato) Si: Al=1*

Si:Al=1 \Alﬁ'
0T
| lg | o 0 |
—§i—0—Al— -5 N
; lo | | I |
—Sj=0=Al—=p 0 0 o o
| | | | 1 i
Sialato —‘,Tl—ﬂ—?i— _TIE“*Q Gf#‘?l_
g
di-sialato ;5'\ tri-sialato

Fuente: JOSEPH DAVIDOVITS. Geopolymer chemistry and applications. Second
Edition (2008).France. Pp: 19-31.

1.1.1.2 Sialato-Siloxo, Poli (sialato-siloxo) Si: Al =2. (-Si-O-Al-O-Si-O-) puede
considerarse como el resultado de la condensacion ortosialato con el acido
ortosilico Si(OH)4. Son tres isomorfos, un lineal (-Si-O-Si-O-Al-O-), mono-siloxo-

sialato y 3 ciclos.
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Figura 4. Estructura del Sialato-Siloxo, Poli (sialato-siloxo) Si: Al =22

| la | Si:Al=2
—Si—0—Al—0—§i —0 ;‘54-";
o | _.© ol
sialato-siloxo I I | —!‘I-l nﬁi.'l—
o
| | —§i—0—Si—0—Al— 0 0
VA ! : 8 ? !
o f ? | | _It‘*o n*"sll_
Al’; — A — =5 — O — 5] — gy
A B N DU o AN
sialato-siloxo di{sialato-siloxo) di(sialato-siloxo)

Fuente: JOSEPH DAVIDOVITS. Geopolymer chemistry and applications. Second

Edition (2008).France. Pp: 19-31.

1.1.1.3 Sialato-Disiloxo, Poli (sialato- disiloxo) Si:Al =3. (-Si-O-Al-O-Si-O-Si-0O-)
puede ser considerado como el resultado de la condensacion de dos ortosialatos
con el acido ortosilico Si (OH)4. La unidad sialato puede estar al principio, en el

medio o al final de la secuencia. Hay seis isomorfos: 2 lineales, 2 ramificados y 2

ciclos.

Figura 5. Estructura de Sialato-Disiloxo, Poli (sialato- disiloxo) Si: Al =32

5:.“:3 | |
HS\'IH 0—‘;| —

| lo G\ ]
Ll 1 —S$i—0—A— o
—5i—0—Al—0—Si—0—$i—0 I l |
[ | | | ? ? ?

sialato-disiloxo _'-;"'—G-?'F_ —?i—

sialato-disiloxe  sjalate-disiloxo

Fuente: JOSEPH DAVIDOVITS. Geopolymer chemistry and applications. Second

Edition (2008).France. Pp: 19-31.
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1.1.1.4 Enlace Sialato, Poli (Sialato-multisiloxo) Si: Al >3. Se designa el enlace

Si-O-Al entre dos cadenas de poli (siloxano), poli (silano) o poli (sialato).

Figura 6. Estructura del Enlace Sialato, Poli (Sialato-multisiloxo) Si:Al > 3%

Si:Al>3

| I I I
—Si—0—5I—0—5—0—5i—0
| I | I
0

_u,!“ — Enlace Sialato
|
o]
I I | I
—Si—0—5—0—5—0—35i—0
| I | I

Fuente: JOSEPH DAVIDOVITS. Geopolymer chemistry and applications. Second
Edition (2008).France. Pp: 19-31.

1.2 REACCION DE GEOPOLIMERIZACION

La geopolimerizacibn es wuna reaccibn quimica de minerales, cuyas
composiciones estan basadas principalmente en silice 'y alimina
(silicoaluminatos), y presentan la habilidad de disolverse en presencia de una
solucién alcalina (sustancia activante), la cual debe estar constituida por un
elemento del primer grupo de la tabla periddica.?* La alcalinidad de las soluciones
activantes induce que cierta cantidad de atomos de Al y Si se disuelvan o se
hidrolicen a partir de la fuente primaria de aluminosilicato, para formar monémeros
inorganicos en la solucion y luego ser policondensados, dando lugar a una
estructura rigida, con composiciones quimicas y caracteristicas comparables a

rocas naturales. 223

Dicha sintesis se lleva a cabo por tres mecanismos que pueden ocurrir

simultdneamente y son reversibles en cierta medida, la cinética de cada una de
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estas etapas varia segun la seleccion de las materias primas, concentracion del

silicato de sodio, relacion solido/liquido (fuente de aluminosilicatos/solucion

activadora de silicato de sodio e hidroxido de sodio), contenido de agua; las

etapas correspondientes son:

Disolucion/ hidrélisis: La geopolimerizacién comienza con la hidrélisis de H*
con cationes monovalentes (Na*, K*) en la superficie solida del aluminosilicato,
luego se lleva a cabo la disolucién continua del precursor de aluminosilicato, el
producto es la formacibn de mondmeros de silicato (Si(OH)4) y aluminato

(AlI(OH)4 ") los cuales contindian la geopolimerizacion.

Reestructuracion: En la solucion los precursores de aluminio se orientan para
obtener un estado mas estable termodinamicamente antes de la

policondensacion.

Policondensacion: En este paso las unidades tetraédricas forman una
estructura amorfa tridimensional de aluminosilicato, correspondiente al
geopolimero, como producto secundario se obtiene agua. Posteriormente el
fraguado y endurecimiento a causa de la condensacién de geles, formando
redes tridimensionales y con un alto grado de amorficidad permiten la

transformacion al estado sélido de los geles de aluminosilicatos.?**
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Figura 7. Reacciones quimicas en un sistema geopolimérico en ausencia de

cationes Ca*?. %

(Siz0s, AlOz), + nHO _ NaOH KOH_ — n(OH),-Si-O-Al-(OH)s

NaOH, KOH |

n(OH)3-Si-O-Al-(OH); (Na, K5t—si O—Al O—)

o O

Fuente: PAVEL ROVNANIK; Effect of curing temperature on the development of
hard structureof metakaolin-based geopolymer; construction and building
materials; 24 (2010) 1176-1183.

Las anteriores reacciones indican que cualquier material rico en silicio o aluminio
se puede tomar como material de partida para dicha reaccién.'® En el proceso de
sintesis, el agua desempefia un papel importante, haciendo parte de las
reacciones de disolucion, hidrélisis y policondensacién, produciendo enlaces

poliméricos del tipo Si-O-Al-0.%

Teniendo en cuenta la importancia de las materias primas, asi como los
activadores alcalinos se ha identificado los parametros que intervienen en el
proceso de geopolimerizacion y propiedades del producto final mostrados en la
Tabla 1.%®

Tabla 1. Factores que determinan la geopolimerizacion

1. Composicion Quimica

2. Mineralogia

3. Microestructura

4. Distribucién de tamafio de particula
1

. Alcalinidad

Fuente Primaria

Activador Alcalino
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2. Tipoy naturaleza

3. Relacion Si/ Cation
4. Relacion especies idnicas

Se debe tener presente que para la produccion de materiales geopoliméricos, se
dispone de una gran variedad de materias primas y de activadores alcalinos, que

son Utiles como fuentes de partida en la reaccion de geopolimerizacion.

Dicha reaccién est4 basada en la quimica de la activacion alcalina de cementos, la
cual fue presentada inicialmente por Purdon O, quien propuso que el mecanismo
de endurecimiento de silicoaluminatos activados involucra la disolucion de Siy Ca
en presencia de NaOH vy precipitacion de silicato célcico hidratado (C-S-H) o
aluminatos hidratados. La aplicacion industrial de este tipo de reaccion alcalina
con la caolinita tuvo sus inicios en la industria ceramica con Olsen N. en 1970. A
partir de esta fecha y en especial en la década del 90 se conformaron grupos de
investigacion con el objetivo de profundizar en el conocimiento de estos procesos
y generar nuevos materiales y/o aplicaciones tecnoldgicas. De tal manera que el
desempefio mecanico de sistemas geopoliméricos puede ser optimizado a partir
de su composicion quimica mediante un ajuste en las relaciones estequiométricas
de los oxidos de Si, Al y Na. Permitiendo brindar la alternativa de controlar la

nanoestructura, porosidad y propiedades de los materiales geopoliméricos.? %

1.1.2 Activacion Alcalina en la reaccion de Geopolimerizacion La influencia de
la solucién activante en la cinética de la geopolimerizacion, es una variable que
contribuye para obtener materiales con una resistencia mecanica mas elevada. De
manera que el tipo y concentracion de este, es fundamental en esta reaccion, para
solubilizar el aluminosilicato seleccionado como materia prima la cual depende de
la concentracion del ion hidréxido y asi favorecer la formacién de hidratos estables

de baja solubilidad y promover la formacién de una estructura compacta.™* 3
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Los cationes alcalinos juegan un papel importante en la primera etapa de dicha
geosintesis, ordenando las moléculas de agua y mas tarde las especies de silicato
solubles para iniciar el proceso de nucleacion y asi formar una estructura
geopolimérica. En esta etapa, el cation determina la estructura final y sirve como
modelo para direccionar y controlar la capacidad, tan rapido como sea posible, de
la policondensacion y crecimiento estructural. ElI tamafio del cation afecta la
morfologia de la estructura. De esta manera, el cation potasio K* parece ser el
responsable de un mayor grado de condensacion y resistencia mecanica del
producto final en comparacion al Na*, cuando son incorporados bajo las mismas
condiciones. Este ion metélico K* presenta una mayor basicidad y mayor tamaio,
permitiendo una velocidad mas alta de disolucién y con ello se promueve de forma
eficiente la reaccion de policondensacion, para obtener estructuras mas
resistentes y densas. Aunque se ha encontrado cierta controversia al respecto, ya
gue algunos investigadores aseguran que el NaOH permite obtener un mayor
grado de disolucion de minerales naturales teniendo una capacidad mas alta de
liberar mondmeros de silicato y aluminato de la fuente de aluminosilicatos,
comparado con el KOH. Ademas, la utilizacion de soluciones alcalinas con
silicatos solubles de sodio o potasio genera cinéticas de reaccién mas altas frente

a soluciones con hidréxidos alcalinos, para producir estructuras mas compactas.

Se debe tener en cuenta que la solucién activante puede ser de dos tipos:
hidréxidos alcalinos y silicatos disueltos en el activador bésico; tales como
hidroxidos (ROH, R(OH),), sales de acido débil (R,CO3, R,S, RF), sales de acido
fuerte (Na,SO4, CaS0,4.2H,0) y sales silicicas del tipo R,O(n)SiO, donde R es un
ion alcalino del tipo Na, K o Li. Los mas utilizados son el hidroxido de sodio o
potasio, silicatos y carbonatos.*® De tal forma que las propiedades fisicas de los
geopolimeros pueden ser mejoradas mediante el incremento de silicatos solubles,
presentes en el activador alcalino y por consiguiente obtener diferentes

propiedades mecéanicas.>* *°
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1.1.3 Otros factores que afectan el desempefio de sistemas geopoliméricos
Los factores que afectan la reaccion de geopolimerizacién a parte de la solucion
activante es la temperatura, tiempo de la reaccion, composicion y concentracion

del medio alcalino o de la solucién activante.

Tales factores afectan la cinética de la reaccion, teniendo en cuenta que en el
caso de la temperatura, al incrementar esta, se acelera la velocidad de la reaccion,
favoreciendo la disolucién de las materias primas, con lo cual se pueden obtener
mejores valores de resistencia mecanica del geopolimero. Sin embargo,
temperaturas entre 30° y 90 °C permiten aumentar los valores de resistencia a la
compresion de los productos geopoliméricos. Aunque si esta es mayor a 150 °C y
el tiempo de la reaccién es muy prolongado puede ocasionar un cambio en los
valores de resistencia mecéanica siendo estos no muy buenos debido a la
deshidroxilacion y contraccibn de la estructura amorfa dentro de la matriz
polimérica, generando el crecimiento de grietas en la geopolimero por la

contraccion del material.*® %’

Otro factor a tener en cuenta es el agua, porque hace parte de la disolucion,
policondensacion y endurecimiento del geopolimero, siendo un pardmetro que
influye en la resistencia mecanica de este. En el caso del metacaolin uno de los
aluminosilicatos mas investigados, al tener un tamafio de particula muy pequefio
pero una superficie alta necesitara mayores cantidades de agua, lo cual puede

generar dificultades en el secado y agrietamiento del mismo.

Finalmente, se debe tener presente que los factores anteriormente mencionados,
influyen en la velocidad de la reaccion, asi como la distribucion del tamafio de
particula, debido a que una molienda mas fina de la materia prima permitira entrar
en contacto con mayor facilidad a las sustancias implicadas en la reaccion para
una mejor activacion quimica, que permita obtener mejores materiales poliméricos

con una resistencia mecéanica mayor.*®
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1.2 FUENTES PRIMARIAS - ALUMINOSILICATOS

Para la obtencién de materiales geopoliméricos se pueden emplear materias
primas como minerales que sean fuentes de 6xido de silicio y aluminio con
cationes monovalentes y divalentes como: sodio, potasio, calcio, magnesio, entre
otros.* Estas fuentes incluyen desechos industriales (cenizas volantes, clinker y
diferentes tipos de escorias) y minerales naturales (arcillas) ricos en
aluminosilicatos, los cuales pueden presentar diferente grado de reactividad como

es el caso de la piedra pémez y la bentonita. 3%

1.2.1 Residuos industriales Los residuos industriales se obtienen a partir de la
combustién del carbdn, generando varios subproductos como las cenizas volantes

y el clinker que presentan aplicabilidad en el cemento.*?

1.2.1.1 Clinker El clinker hace referencia a las rocas sedimentarias alteradas
térmicamente por la combustion espontanea de los mantos de carbon del
subsuelo, formado cuando los elementos no combustibles contenidos en el
carbon, tales como el hierro, calcio, silicio, aluminio y sodio interactian con el
carbon a altas temperaturas. El clinker esta conformado principalmente por SiO,,
Al,O3, Fe,03, CaO, MgO, TiO,, Na,0O, K,0, MnO.

El proceso de formacion del CL es oxidativo, debido a que ocurre por la exposicién
del carbon a diferentes condiciones atmosféricas causadas por la erosion o la
mineria a cielo abierto y por contacto con el oxigeno, bien sea introducido por
profundidad o por la presencia de agua en el sistema. (Lyman, 2001). La
oxidacién natural “in situ” del carbon se acelera rdpidamente generando el
autocalentamiento y posterior autocombustién. El proceso de combustion se da

cuando entra en contacto con el oxigeno.** **
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El CL puede encontrarse de color rojo, gris, negro, crema o blanco, estas rocas
tienen caracteristicas comunes que han sido reportadas alrededor del mundo,
pero por su contenido de silice lo hacen una fuente eficaz para la sintesis de
nuevos materiales. El clinker utilizado para este trabajo proviene de la

termoeléctrica de Zipaquira, Colombia.

1.2.2 Arcillas Las arcillas son agregados de aluminosilicatos, cuya férmula
corresponde a Al,03.2 SiO,. H,O, estas se caracterizan por adquirir plasticidad al
estar mezcladas con agua por lo que son utilizadas en procesos industriales tales

como la produccion del cemento.

1.2.2.1 Piedra Pémez La piedra poémez conocida también como pumita,
corresponde a un silicato volcanico de aluminio con un alto contenido de silice
superior al 50 %, su estructura estad compuesta por particulas vitreas que poseen
varias formas predominando las alargadas y angulosas. Debido a su origen
volcanico presenta una gran cantidad de poros que dan por resultado una
porosidad con una solidez de grano al mismo tiempo y un bajo peso unitario,
presentando también resistencia al fuego y frio. Sus aplicaciones  son
principalmente en las industrias de construccién para la fabricacibn de morteros
destinados a mejorar las condiciones térmicas. La piedra poémez utilizada para

este trabajo proviene de Geopémez Sabaneta-Antioquia, Colombia.*

1.2.2.2 Bentonita La bentonita es una roca del grupo de las arcillas esmectitas, el
cual es el nombre genérico que recibe un grupo de filosilicatos cuyas
composiciones corresponden a la de silicatos aluminicos y/o magnésicos de Na,
Ca, Mg, Fe y Li, hidratados. Esta es muy suave y fina, compuesta principalmente
de montmorillonita -(Na,Ca)g 3Al,MQ)2SisO10(OH)2*n(H,0)". Ademas de contener

otras arcillas minerales (caolinita, illita, beidellita).*°
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La montmorillonita es conocida por su capacidad adsorbente para muchas
sustancias (aguas, aceites, otros productos quimicos, etc.); ademas de su
alcalinidad y acidez variable, su hinchamiento interno luego del contacto con el
agua, alta plasticidad, habilidad de ligamiento, capacidad de intercambio iénico y
buena capacidad de insertar especies voluminosas organicas e inorganicas en los
espacios interlaminares. Su capa unitaria consiste de una capa octaédrica de Al**
ubicada en medio de dos tetraédricas de Si*" La sustitucién isomoérfica de AI** por

I** en la octaédrica, resulta en

Si*" en la capa tetraédrica y de Mg?* o Zn** por A
una carga neta negativa en la superficie de la bentonita. Este desequilibrio es
compensado por cationes intercambiables, incluidos H*, Na* o Ca*" en la
superficie de las capas. Su gran area superficial tedrica de la montmorillonita es
de mas o menos 800 m?/g y la capacidad de intercambio catiénico depende de los
cationes sustituyentes pero es generalmente del orden de 1 meqg/g, por lo que se

les denomina genéricamente “arcillas hinchables”. *’

Figura 8. Diagrama de la estructura de la bentonita.*®

B ° - . ° . Tetraédrica

A
o0 o0 o0 o0 o0 o0 Octaedrica
- . El ° © -
Tetraddrica
H,0 H.O H.0O
Agua - lones
£ + + + intercambiables
=
o H.O H.0 H.0
—
8 Oxigeno
. > L L ] o .
Silicio
o0 (M (N ® @ o0 o0 -
Hidrogeno
e B £l - o .
Aluminio

Fuente: VILLAMIZAR SIERRA Martha Liliana. Adsorcion de CU?' en solucién
acuosa mediante bentonita modificada. Universidad Industrial de Santander.
Facultad de ingenieria Quimica. pp: 1-57.
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Las bentonitas se dividen principalmente en cinco tipos corrientemente utilizadas
en la industria: dos de bentonitas naturales, la sodica y la calcica, y tres de
bentonitas tratadas o activadas, la activada con alcalinos, la tratada con acidos y
la bentonita organofilica. El tratamiento de las bentonitas naturales mejora ciertas
propiedades y produce materiales con una mayor diversidad de aplicaciones,
como es el caso del CP. La bentonita utilizada para este trabajo proviene

Quimicos Campota — Bogota, Colombia.

1.3 MORTEROS DE CEMENTO

Corresponde a la mezcla natural o artificial de elementos (arena, agua, cemento
y/o aditivos) cuya caracteristica principal es la plasticidad, proporcionando de esta

manera una mayor resistencia mecanica.*’

1.3.1 Componentes de los morteros de cemento Los componentes de los
morteros de cemento corresponden a: agua, arena y cemento, su descripcion se

encuentra a continuacion.

1.3.1.1 Agua Corresponde a uno de los componentes del mortero, el cual
desempeia un papel muy importante en el proceso de curado, su cantidad debe
ser suficiente para la hidratacién del cemento y mojado de la arena, no debe

contener agentes dafiinos que afecten las propiedades de corrosién del mortero.??

1.3.1.2 Arena Los requisitos para su uso en morteros esta determinado de
acuerdo a su granulometria, forma, propiedades fisicas y quimicas, segun la
norma ASTM C144 - 11, la cual establece un tamafio maximo de particula de 4.75

mm para los aridos de uso en morteros.>
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1.3.1.3 Cemento EIl cemento es un material inorganico, no metalico, compuesto
principalmente de cal, silice, alimina y 6xido de hierro. Los cuales interactian en
el horno rotatorio de produccion, para formar una serie de productos mas
complejos, hasta alcanzar un estado de equilibrio quimico, con la excepcion de un
pequefio residuo de cal no combinada, que no ha tenido suficiente tiempo para
reaccionar. Los componentes mas importantes del cemento son cuatro que se

evidencian en la tabla 2.%*

Tabla 2. Compuestos del Cemento Portland (CP)

Nombre del Compuesto Formula Abreviatura
Silicato Tricalcico (Alita) 3 Ca0sSio; CsS
Silicato dicalcico (Belita) 2Ca0Sio, C,S
Aluminato Tricalcico 3CaOAl,O3 CsA
Ferroaluminato Tetracalcico (Celita) | 4CaOFe,03Al,03 C.AF

Este es utilizado en la fabricacion del concreto, denominandose cemento
hidraulico, el cual presenta propiedades de fraguar y endurecer al mezclarse con
agua, arena, grava u otros materiales, estd compuesto por silicatos, aluminatos de
calcio y se pueden clasificar como: cementos naturales, cementos portland y
cementos de alto contenido de alumina. EI mas destacado es el cemento portland

el cual se subdivide en siete tipos, tabulados a continuacion:

Tabla 3. Clasificacién del Cemento Portland (CP).*

TIPO uUsoO

Es el destinado a obras de hormigon en general, al
gue no se le exigen propiedades especiales.

Es el destinado en general a obras de hormigén
expuestas a la accion moderada de sulfatos y a las
obras donde se requiera moderado calor de
hidratacion.

Cemento Portland tipo 3 | Es el que desarrolla altas resistencias iniciales.
Cemento Portland tipo 4 | Es el que se desarrolla bajo calor de hidratacion.

Cemento Portland tipo 1

Cemento Portland tipo 2
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TIPO uUsoO

Es el que ofrece alta resistencia a la accién de los
sulfatos.

Es el que se obtiene con materiales debidamente
Cemento Portland tipo 6 | seleccionados que le confieren una coloracion
blanca.

Son aquellos que se les adiciona un material
incorporador de aire durante la pulverizacion.

Cemento Portland tipo 5

Cemento Portland tipo 7

1.3.1.4 Concreto EIl concreto es una mezcla de cemento portland, agregado fino
(arenas naturales) de tamafno de particula que puede llegar hasta los 10 mm,
agregado grueso con tamafio de particula de 19 mm o 25 mm, y agua. Para llevar
a cabo su preparacion es indispensable seleccionar el cementante apropiado y
una relacion agua/cemento, que asegure la calidad de la matriz cementante, la
cual constituye del 25 al 40 % del volumen total del concreto; mientras que los

agregados constituyen el 60 a 75% del volumen total del concreto.>®

1.4 FRAGUADO

El fraguado hace referencia al cambio del estado pléstico, al estado endurecido de
una pasta de cemento. El cemento al mezclarse con agua forma una pasta
plastica, que cambia a través del tiempo hasta perder su viscosidad y elevar su
temperatura, el tiempo trascurrido desde la adicion del agua se llama fraguado
inicial, indicando que el cemento esta hidratado y semiduro. Posteriormente la
pasta sigue fraguando hasta que deja de ser deformable y se vuelve rigida
llegando al maximo de temperatura, este es el tiempo de fraguado final en donde
el cemento se encuentra mas hidratado y la pasta es dura. A partir de este

momento el cemento fraguado va adquiriendo resistencia mecanica.>*

En el fraguado, influyen los siguientes factores:
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- Lafinura del cemento

- La composicion quimica del cemento

- Mientras mayor sea la cantidad de agua de amasado mas rapido es el
fraguado.

- A menos temperatura ambiente mas lentamente ocurren las reacciones de
hidratacion a temperaturas por debajo de —1 °C el cemento no fragua.

- A mayor temperatura ambiente mas rapido ocurren las reacciones de

hidratacion pero los 32 °C se puede observar un efecto inverso.

1.5 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL

Las materias primas y los Pl se caracterizaron estructuralmente por Difraccion de
Rayos X XRD (Anexo E), Espectroscopia Infrarroja por reflectancia atenuada ATR
(Anexo F), Microscopia electrénica de barrido SEM (Anexo G) y Espectroscopia de

energia dispersiva EDS (Anexo H).

1.6 CARACTERIZACION MECANICA

1.6.1 Resistencia a la compresion La resistencia a la compresion se puede
definir como una medida primaria de la utilidad de un material usado en diferentes
aplicaciones en la industria de la construccion, porque es el esfuerzo maximo que
puede soportar un material bajo una carga de aplastamiento. Es decir es la
medida maxima de la resistencia a carga axial de especimenes de concreto a un
edad de 28 dias y se designa por f. expresada en kilogramos por centimetro

cuadrado (Kg / cm?), megapascales (MPa).>®

Esta se calcula a partir de la ruptura dividida por el area de la seccidén que resiste

la carga y se reporta en unidades de libra-fuerza por pulgada cuadrada (psi) o
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(MPa), en unidades Sl los requerimientos para la resistencia a la compresiéon
pueden variar desde 2500 psi (17 MPa) para concreto residencial hasta 4000 psi
(28 MPa). Para realizar los ensayos de la resistencia a la compresion, se tienen en
cuenta las normas 220 y 1784 del Instituto Colombiano de Normas Técnicas y
Certificacién (ICONTEC).?

1.7 CARACTERIZACION QUIMICA

1.7.1 Ataque con sulfatos y Acido Clorhidrico Este se debe a la interaccion
fisicoquimica entre los minerales del cemento hidratado y los iones sulfatos del
medio (solucién saturada de Na,SO,) y cloruro (solucion al 20% de HCI). Su
consecuencia es el agrietamiento y desintegracion del concreto. La resistencia a
los sulfatos depende de varias variables, tales como la permeabilidad del concreto

en donde el contenido de aluminato tricalcico es fundamental.

Se tienen en cuenta las normas Instituto Colombiano de Normas Técnicas Yy
Certificacion (ICONTEC) 126y 489.3
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2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 SINTESIS DEL GEOPOLIMERO

La sintesis de los geopolimeros se realizé a partir de dos arcillas piedra pémez y
bentonita; la primera adquirida de Geopdmez Sabaneta - Antioquia y la segunda
de Quimicos Campota — Bogota; y Clinker, residuo industrial de la termoeléctrica

de Zipaquirda, Colombia.

Tabla 4. Materias primas empleadas en la sintesis de los PI.

Materia Prima

Piedra POmez

Arcilla

Bentonita
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Materia Prima

Residuo Industrial Clinker

La solucion alcalina activante empleada en dicha sintesis fue silicato de sodio
Na,SiO3; de grado comercial adquirido en la empresa Conquimica S.A (tabla 5,
propiedades quimicas) Yy el silicato de Sodio Na,SiO; de grado analitico fue

suministrado por Aldrich.

Tabla 5. Propiedades quimicas y fisicas de Na,SiOz suministrado por

Conquimica S.A

PROPIEDAD VALOR TIPICO | VALOR DEL PRODUCTO
Foérmula Quimica Na,SiO3
pH 14 12
Relacion 3,10 3,0-3,25
(SIOleaQO)
Densidad de Baumé 42 40,5-435
(°Be)
Oxido de Sodio 9,27 8,76 - 9,86
(%p/p Na,0)
Oxido de Silice 28,74 27,39 - 30,27
(%p/p SIiOy)
Gravedad Especifica 1,4078 1,4162

Fuente: Conquimica S.A.

En la figura 9, se presenta el disefio experimental usado para la sintesis de los PI.
Los parametros fijados para la obtencion estdn en concordancia a los reportados

en la literatura.3% 3+ 38

42



Inicialmente se realizaron unas pruebas preliminares de los aluminosilicatos
(arcillas y residuo industrial) a utilizar en la sustitucién del CP. El primer parametro
a tener en cuenta, fue el tamafio de particula, el cual es de 120 ym (Tamiz No.
120), observandose que las materias primas BT y CL cumplian con este
parametro. Sin embargo, para la PP fue necesario utilizar la trituradora y el molino
de bolas (Anexo 1), para finalmente obtener 2 Kg de esta, cantidad utilizada de

cada materia prima para la sintesis de los PI.

El segundo parametro a tener en cuenta en la sintesis de los Pl es la solucién
activante, de tal forma que esta se llevd a cabo por dos métodos diferentes a
pequefia escala. *® En el método 1, se empleé como medio acuoso silicato de
sodio de grado comercial (Na;SiO3z). Por otro parte, en el método 2 se utiliz6 como
solucién activante una relacion equimolar 2:1 de silicato de sodio analitico e
hidroxido de sodio (NaSiOs/ 3,7 y 12 M NaOH), en ambos se utilizd6 arena en
relacion 1:1 de acuerdo a la materia prima utilizada y dos temperaturas:

temperatura ambiente y 80 + 5 °C.
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Figura 9. Representacion esquemaética del desarrollo experimental

Arcillas Residuo Industrial

Bentonita Piedra POmez Clinker

Reaccion de Geopolimerizacion durante 31 h con agitacion
(temperatura: temperatura ambiente y 80 + 5 ° C) en recipientes

metalicos.
Método 1: Na,SiO; Método 2: Na,SiO3 analitico + NaOH:
comercial + Al,O3+ Arena 3,7 y12 M, (2:1) + Al,O3+ Arena

Secado 24 h a temperatura ambiente (trituracion y molienda)

Caracterizacion Estructural Caracterizacion Caracterizacion
Mecénica Quimica

Resistencia a la Resistencia quimica

B L DRE =30 EDX compresion  segun la de acuerdo a la

norma ICONTEC 220 norma ICONTEC

teniendo en cuenta la 489 y 126, teniendo

ICONTEC 1377 vy en cuenta la
1784. ICONTEC 1377.

Cada una de las mezclas de reaccion de acuerdo al método 1 6 2, se dejo
durante 31 horas con agitacion vigorosa. Sin embargo no fue posible obtener la

matriz polimérica por el método 2 debido a que no hubo reaccion completa de las
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materias primas con el agente activante, de tal forma que el método de sintesis
aplicado para la obtencion de los Pl es el método 1 a temperatura de 80 +5 °C, en
donde la alcalinidad de la solucion activante y la temperatura son parametros que

determinaron la cinética de la reaccién de geopolimerizacion.®’

Una vez evaluados los parametros de temperatura y alcalinidad del silicato de
sodio a través de las metodologias reportadas en la literatura, en donde la
concentracion del &lcali y el ion alcalino son las variables usadas en el proceso de
geopolimerizacion, se obtuvo la sintesis los Pl (tabla 6) realizando calentamiento a

80+ 5 °C seguido de un secado por 24 horas. *®

Tabla 6. Pl sintetizados

Materia Prima/ Polimero
Inorganico Triturado

3

Materia Prima Polimero Inorganico

Piedra P6bmez

Bentonita

Clinker
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El producto final de cada PI, es triturado y molido en un molino de bolas de
acuerdo a los parametros del Anexo |, para obtener un tamafio de particula de
4,77 mm segun la norma ASTM C94 / C 94 M -09, para obtener finalmente 2 Kg
de cada PI.

2.2 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL DE LOS PRECURSORES Y PI
SINTETIZADOS

2.2.1 Andlisis por Difraccion de Rayos X Las muestras de PP, BT, CL y los PI
sintetizados fueron pulverizadas en un mortero de agata y llevadas a un tamafo
de 38 um (400 mesh). El espécimen seleccionado de cada muestra fue montado
en un portamuestra de polimetiimetacrilato (PMMA) mediante la técnica de llenado

frontal.

La toma de datos de las muestras respectivas se realizé en un difractometro de
polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con Geometria Da Vinci, ubicado en
el Laboratorio de Difraccién de Rayos X en la Universidad Industrial de Santander
en la Sede de Gautiguara. Las condiciones de trabajo para cada muestra se

muestran a continuacion en la Tabla 7.

Tabla 7. Condiciones de trabajo para latoma de datos de XRD

Parametros Datos
Radiacion CuKa 1
Voltaje 40 Kv
Corriente 30 mA
Rango de Medicion 3.5-70°(20)
Tiempo de Muestreo 0.4 Segundos
Rendija de Divergencia 0.6 mm
Rendija Soller Primario 25°
Muestreo 0.01526 ° (20)

46



Parametros Datos
Filtro Niquel
Detector Lineal LynxEye

Fuente: Laboratorio de Difraccion de rayos X, Universidad Industrial de Santander
Sede Gautiguara (SG).

La caracterizacion de los precursores y de los PI, se realiz6 con el software
Search-Match, en el cual se observaron los picos obtenidos en los difractogramas,
y mediante la comparacion del perfil observado con los perfiles de difraccién
reportados en la base de datos PDF-2 del International Center for Diffraction Data
(ICDD), se identificaron las fases presentes en las materias primas y en los PI

sintetizados. *°

2.2.2 Analisis por Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier de
Reflectancia Atenuada (FTIR-ATR) El estudio espectroscopico se realiz6 en un
espectrometro Infrarrojo con Transformada de Fourier marca Bruker modelo
Tensor 27 con celda ATR (reflectancia total atenuada) a 31 scans y 2 cm™” de
resolucion, el cual se encuentra en la Escuela de Quimica de La Universidad

Industrial de Santander.

2.2.3 Andlisis por Microscopia Electronica de Barrido (SEM) Las imagenes de
SEM fueron obtenidos por microscopia electronica de barrido, mediante el
microscopio electrénico FEI QUANTA FEG 650; en donde las muestras fueron
pulverizadas con anterioridad para colocarlas en el soporte del equipo para su
medicion. Las condiciones analiticas del equipo fueron HV: 5-20.5 kV,
magnificacion: 500-5000x, detector: ETD.

2.2.4 Analisis por Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) El
andlisis elemental de cada uno de los precursores y de los Pl sintetizados, se
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realizd por espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS) utilizando un
microscopio electronico FEI QUANTA FEG 650, en donde las muestras fueron
pulverizadas con anterioridad para colocarlas en el soporte de este equipo para su
medicién, teniendo en cuenta que las condiciones analiticas del equipo utilizadas
fueron: HV: 20.5 kV, Tilt: 0.00,Take-Off: 35.88, Amplitud: 14.4, Detector TYPE:
APOLLO X SDD, Resolucion: 127.02.

2.3 ELABORACION DE LOS MORTEROS

De acuerdo a la Norma Icontec 220 (Determinacion de la resistencia de morteros
de cemento hidraulico, usando cubos de 50 mm de lado), se elaboraron los
morteros para las pruebas de RC y RQ en los moldes del Laboratorio de
Ingenieria Civil, de la Universidad Industrial de Santander, teniendo en cuenta los
parametros indicados en la tabla 8, los cuales se establecen para 6 cuotas o
morteros de ensayo. La arena utilizada es proveniente de pescadero y el CP es
marca CEMEX, tipo I.

Tabla 8. Parametros para el disefio de mezcla de los morteros de 50 x 50 x 50

mm de lado. ®

Parametros Descripcion
Arena 13759
Cemento 500 g
Relacion Arena/Cemento 2,75
Agua ~242,5 mL
Relacion Agua /Cemento 0,485

En los ensayos de RC para cada tiempo de fraguado (7,14, 28, 41, 90 y 120 dias)
se elaboraron diez morteros de cada PI, 5 por cada porcentaje de sustitucion del

Pl en el CP en la mezcla de mortero (10 y 30%), para un total de 240 morteros.
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Ademas se montaron 5 morteros de referencia para cada tiempo de fraguado sin

ninguna variacion en el CP, para un total de 280 morteros.

De tal manera que los mejores resultados obtenidos de RC de acuerdo a la
sustitucion de cada Pl en el CP, determinan la cantidad de morteros a realizar
para los ensayos de resistencia quimica, los cuales solo se efectuaron para el
10% de sustitucion, utilizandose 48 morteros para la resistencia a acidos y 8 para
la resistencia a sulfatos, incluyendo los de referencia de CP, como se muestra en
la tabla 9.

Tabla 9. Total de Morteros de 50 x 50 x 50 mm realizados

No. No. No. No. No. No. No
T Morteros | Morteros | Morteros | Morteros | Morteros | Morteros Morteros
10% BT | 30%BT | 10%CL | 30%CL | 10%PP | 30% PP de CP
enelCP | enelCP | enelCP | enelCP | enelCP | enel CP
Resistencia a
la 40 40 40 40 40 40 40
Compresién
Resistencia
Quimica HCl 12 0 12 0 12 0 12
Resistencia
Quimica 2 0 2 0 2 0 2
Sulfatos
Total 54 40 54 40 54 40 54
> Total
Morteros 336

2.3.1 Disefio de la mezcla de Mortero Las cantidades mencionadas en la tabla 8
para 6 cuotas de ensayo, son mezcladas de acuerdo a la norma ICONTEC 119 y
220, ® teniendo en cuenta que la cantidad de CP establecida por la misma se
sustituye en un 10 y 30% por cada PIl. Posteriormente esta mezcla es adicionada

de acuerdo al método de apisonamiento en cada molde de tres cuotas de ensayo,
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el cual previamente es lubricado con ACPM (aceite comprimido para motor) para

facilitar el desmolde de los mismos.

Figura 10. Mezcla de Mortero en la mezcladora

e ——

Al adicionar la mezcla a los moldes (figura 10), esta debe compactarse con un
pistén (Tabla 10), dando unos leves golpes para asegurar la firmeza y dispersion

de la mezcla y asi eliminar las burbujas de aire.

Tabla 10. Construccion de morteros de acuerdo a la norma ICONTEC 119 y
220.

Construccién de los Morteros

Molde Morteros
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2.4 FRAGUADO

Los 280 morteros realizados para RC experimentan dos procesos de fraguado
simultaneos, el primero de ellos es durante las primeras 24 horas y el segundo en
donde los cubos de morteros se sumergen totalmente en una solucién saturada de
hidroxido de calcio Ca (OH), permitiéndole al cemento adquirir propiedades de

compactacion y durabilidad.

El fraguado de estos se realizé por 7, 14, 28, 41, 90 y 120 dias, > en el Laboratorio

del Centro de Investigaciones Ambientales (CEIAM).

Tabla 11. Fraguado de los cubos de mortero.

Muestra de Mortero Fraguado
Bentonita

Clinker

Piedra Pbmez
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Patrén

2.5 RESISTENCIA A LA COMPRESION ICONTEC 220.

Mediante la elaboracién de cubos de mortero segun la norma ICONTEC 220, se
realizaron ensayos de compresion a los 1, 3, 7, 14, 28,41, 90 y 120 dias de
fraguado 3, en la maquina INSOLTEC UNIVERSAL, ubicada en los laboratorios de
Ingenieria Civil de la Universidad Industrial de Santander; dicha medicion se
realizd para los 280 morteros elaborados para RC, ademas de los 8 morteros
sometidos a la prueba de resistencia quimica de acidos y 8 morteros a la prueba

de sulfatos.

2.6 RESISTENCIA QUIMICA DE MORTEROS, ICONTEC 489

A partir de la norma ICONTEC 489, se determina la RQ para 48 morteros
sustituidos al 10% de Pl en el CP: 12 de BT, 12 de CL, 12 de PP y 12 de CP; los
cuales quedaran sometidos a la accidén de los agentes quimicos lo que ocasionara

un cambio en sus propiedades fisicoquimicas.

Después de preparar los especimenes y de ser removidos del molde, se deben
pesar y secar a temperatura ambiente de 48 a 60 horas, luego ser tratados con
una solucion de acido clorhidrico al 20% por 60 minutos, teniendo en cuenta que
por cada mortero se adiciona 150 mL de esta. * Posteriormente, se secan con una
toalla de papel y son curados al aire por un periodo de 7 dias a temperatura
ambiente. Posteriormente al periodo de acondicionamiento, se vuelven a pesar

todos los morteros.
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2.7 RESISTENCIA DE LOS AGREGADOS A LOS ATAQUES CON NA3SO4
ICONTEC 126

Esta norma determina la forma de evaluar el comportamiento de los agregados
sometidos al ataque por una solucién saturada de sulfato de sodio Na,SO.. * La
prueba se realizo, para 8 morteros sustituidos al 10% de Pl en el CP: 2 de BT, 2

de CL, 2 de PP y 2 de CP, como se muestra en la figura 11.

Figura 11. Resistencia Quimica de los agregados a los ataques con Na,SO,

Después de preparar los especimenes y de ser removidos del molde, se
sumergen en una solucion saturada Na,SO4 (750 g Na;SO,4 / L de H,O) durante un
periodo de 16 a 18 horas, teniendo la precaucion de que la superficie de la
solucién quede por lo menos 15 mm por encima de la muestra. Se tapa el
recipiente con el fin de reducir a un minimo la evaporacién vy evitar el exceso de

sustancias extrafas, el proceso se hace a temperatura ambiente.

Posteriormente se retiran las muestras, para someterlas a 105 y 110 °C en la

estufa, se enfrian y son pesadas nuevamente.
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3. ANALISIS RESULTADOS

3.1. SINTESIS DE LOS PI

Las materias primas empleadas para la reaccion de geopolimerizacién son fuente
de oxido de silicio y de aluminio que presentan la habilidad de disolverse en
presencia de una solucion alcalina, la cual esta constituida por un elemento del
primer grupo de la tabla periddica, en este caso silicato de sodio (Na,SiOs3), el cual
induce que cierta cantidad de atomos de Al y Si se hidrolicen a partir de la fuente
primaria: BT,CL y PP, ocurriendo esta reaccion inicialmente en la superficie de las
mismas para formar el ion aluminato y el &acido ortosilico. Dichos iones, se
coordinan tetraédricamente debido a la solucion activante para formar el ion
ortosialato y luego ser policondensados generando la matriz polimérica,

obteniendo los diferentes polisialatos (Figura 12).%°

Figura 12. Mecanismo de reaccién de la geopolimerizacién

. )
(Si205,A1,05),  + 3nH,O0 _ NaOH/KOH ~  (OH);-Si-0-Al-(OH);

G O
n(OH)3-Si-O-Al-(OH); NaOH/KOH _  (Na, K )-Si-O-AI-0),, 3H,0
O O

(Na, K) Polisialato

Ortosialato

. . )
(Siz05-Al0z), + nSIO, + 4H,0 _ NaOH/KOH _  n(OH),-Si-O-Al-(OH)s
Hy

R ©
n(OH)3-Si-0-Al-(OH); NaOH/KOH _  (Na, K )-Si-O-Al-0-Si-0-),, + 4nH,0
OH, O O O

OrtosialataoSiloxo

(Na, K) polisialato-siloxo
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Fuente: RODRIGUEZ Erich; MEJIA DE GUTIERREZ Ruby; BERNAL Susan y
GORDILLO Marisol. Sintesis y caracterizacion de polimeros inorganicos obtenidos
a partir de la activacion alcalina de un metacaolin de elevada pureza. Suplemento

de la revista latinoamericana de metalurgia y materiales 2009; PP: 595-600.

Se debe tener en cuenta que en la matriz polimérica se ha creado una carga
negativa por el aluminio con relacion al oxigeno debido a su numero de

coordinacion (Al v

), la cual es compensada por el Na* del silicato de sodio para
mantener la neutralidad de la matriz; a su vez, este cation alcalino actlia como

catalizador de la reaccion.

La sintesis de los Pl solo fue llevada a cabo por el método 1 debido a la
alcalinidad de la solucion activante, en donde los silicatos disueltos en esta son
mAs reactivos que los activadores tipo hidroxido. De igual forma la adicion de silice
en la mezcla de reaccion modifica la relacion Si/Al que forma el gel de

aluminosilicato.

La temperatura fue otro paradmetro de sintesis a tener en cuenta, la cual debe ser
mayor que la temperatura ambiente para acelerar su cinética y asi favorecer la
disolucion de las especies activas; sin embargo debe encontrarse en el intervalo
de 30-90°C para aumentar los valores de RC, la utilizada fue de 80 +5 °C, para

no generar la contraccion del material.®?

3.2 CARACTERIZACION ESTRUCTURAL
3.2.1 Difraccion de Rayos X
3.2.1.1 Difraccion de Rayos X de la BT y Pl de BT En la figura 13, pueden

observarse los patrones de difraccion obtenidos para la BT y el Pl de BT. Se

puede apreciar las diferentes fases cristalinas encontradas en cada material.
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Figura 13. XRD delaBTy Plde BT
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Las fases minerales principales de BT son cuarzo, albita, yeso, calcita,
anortoclasa, caolinita y montmorillonita; mientras que en el Pl de BT por
activacion alcalina aparecen la ortoclasa y la moscovita en vez de yeso y
anortoclasa. Se destaca el aumento en la intensidad y de la resolucion de los
picos para los Pl particularmente para el cuarzo, el cual en el BT presenta una
intensidad de 10300 u.a a 27° aumentando a 19000 ua en el mismo angulo 6 para

el Pl de BT.

Para el caso de BT, en la tabla 12 se reportan las fases mineralogicas y la
posicion de las reflexiones mas intensas de cada fase.

Tabla 12. Fases Mineraldgicas de la bentonita

Fase Formula 20 (°)
Cuarzo Si O, 21:27:37;39;50;60
Albita Na ( Al Si3 Og) 28:37:39:42:47:60
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Yeso CaS0O4:2H,O 12:21:23

Calcita Ca(CO0O3) 29; 32
Anortoclasa (Na, K) (Siz Al) Og 27,28
Caolinita Al; (Si205) (OH ), 12,68
Montmorillonita (Na, Ca)os (Al, Mg)z Sis O10 (O 40
H )2 X H2 O

Para el Pl de BT, en la tabla 13 se reportan las fases mineralogicas y la posicion

de las reflexiones mas intensas de cada fase.

Tabla 13. Fases Mineraldgicas del Pl de BT

Fase Formula 20 (°)
Cuarzo Si O, 21;27;37;42;50;55;68
Albita Na ( Al Siz Og) 28;39;46;67
Calcita Ca(CO0O3) 32
Caolinita A|2 ( Slz Os ) ( OH )4 12;20:68
Montmorillonita (Na, Caos (Al, Mg)z Sis O10 (O 40
H )2 -X H2 O
Moscovita K Al (Al SizO10) (O H )2 20; 28; 60
Ortoclasa K (Al, Fe) Si, Og 24;27

3.2.1.2 Difraccion de Rayos X del CL y Pl de CL En la figura 14, pueden
observarse lo patrones de difraccion obtenidos para la CL y el Pl de CL, en donde

se aprecian las diferentes fases cristalinas encontradas en cada material.
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Figura 14. XRD delaCLy Plde CL
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Para el caso de CL, en la tabla 14 se reportan las fases mineralogicas y la

posicion de las reflexiones mas intensas de cada fase.

Tabla 14. Fases Mineraldgicas del CL

Fase Formula 20 (°)
Cuarzo SiO; 27; 37;39;45
Albita Na ( Al Si3 Og) 22:24:28:33:36;50;60
Dolomita CaMg (CO3), 22; 31;34;41;51,68
Ankerita | Caj01 MJo.ss Feoss (C O3 )2 22:31:50
Caolinita Al; (Si Os) (OH )4 12;42;54:68
Moscovita K Al (Al Si3O10) (O H ), 18;37:68

Para el Pl de CL, en la tabla 15 se reportan las fases mineralégicas y la posicion

de las reflexiones mas intensas de cada fase.
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Tabla 15. Fases Mineraldgicas del Pl de CL

Fase Formula 20 (°)
Cuarzo Si O, 27;37;39;42;45;50; 68
Albita Na ( Al Si3 Og) 22:28:37:42:60
Dolomita CaMg(CO3): 22;31;34; 50,68
Ortoclasa K Al Si; Og 31:42:50
Moscovita | K Al (Al SizO10) (O H ), 27; 42;37;68

Las fases minerales para el CL son: moscovita, dolomita, ankerita, caolinita,
cuarzo y albita; mientras que para el Pl de CL no se encuentra presente la fase
mineraldgica de ankerita y caolinita pero aparece la fase de ortoclasa, debido a la
modificacion en su estructura, por los cambios estructurales que sufre el CL al

formar la red de aluminosilicatos Si-O-Al.

Es importante, destacar el aumento en las intensidades y resolucion de las fases
de moscovita, dolomita y albita a 37° y 22° respectivamente, pero principalmente
de la fase de cuarzo a 27 ° en donde el CL presenta una intensidad de 8500 u.a 'y
el Pl de CL 12000 u.a.

3.2.1.3 Difraccién de Rayos X de la PP y Pl de PP En la figura 15, pueden

observarse los patrones de difraccion obtenidos para la PP y el Pl de PP.

Se muestran los difractogramas obtenidos de PP y del Pl de PP, se sefalan las
fases principales para la PP que son cuarzo, albita, anortita, illita y 6xido de hierro,
mientras que para el Pl sintetizado se encuentran ausentes las fases de anortita,
illita y oxido de hierro por la activacion alcalina del aluminosilicato empleado;
aparecen las fases de cristobalita y moscovita que le proporcionan mayor grado de

cristalinidad a la PP.
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Figura 15. XRD de la PP y Pl de PP
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Para el caso de PP, en la tabla 16 se reportan las fases mineralogicas y la

posicion de las reflexiones mas intensas de cada fase.

Tabla 16. Fases Mineraldgicas del PP

Fase Formula 20 (grados)
Cuarzo Si O, 27
Albita Na (Al Si3 Og) 28;36
Anortita Ca Al; Si; Og 23:28
lllita (K,H30)AlLSi3AlO;(OH), 27
Oxido de Hierro Fesoe2 O4 36

La tabla 17 resume las fases mineraldgicas y la posicion de las reflexiones mas

intensas de cada fase halladas en Pl y PP.
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Tabla 17. Fases Mineral6gicas del Pl de PP

Fase Formula 20 (grados)
Cuarzo Si O, 21;27;36;39
Albita Na (Al Si3 Og) 28;36
Cristobalita Cagos ((Alg1 Sizg) O4) 22;37
Moscovita K Al, (Al Si3O10) (O H )2 28
Anortoclasa | ( Nap.7s Ko2s ) (Al Siz Og) 27,37

La PP al tener una estructura porosa y estar compuesta por particulas vitreas que
de diversas formas principalmente alargadas y angulosas presenta amorficidad en
su estructura, la cual al activarse alcalinamente mediante un reordenamiento
estructural de los tetraedros de Si y Al induce al sistema un grado de cristalinidad,

evidenciandose en la aparicion de otras fases mineraldgicas y en el aumento en la
intensidad de las mismas, como es el caso del cuarzo y la albita a 27°, 28°y 36° 6

respectivamente.

3.2.1.4 Difraccion de Rayos X del CP En la figura 16, se muestran los patrones
de difraccion del CP. En donde se observan las fases mineralogicas principales
correspondientes a: cuarzo, calcita, hatrurita, anhidrita, yeso y grosularia,
caracteristicas de los silicatos de calcio hidratados que se forman al reaccionar
con el agua; sin embargo, se debe destacar que este presenta mayor cantidad de
cuarzo que de calcita lo cual no sucede con otros tipos de cementos, donde la

cantidad de calcita es mayor que la de cuarzo.

61



Figura 16. XRD del CP
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Tabla 18. Fases Mineraldgicas del CP
Fase Formula 20 (grados)
Cuarzo SiO; 21; 27;29;39
Calcita Ca(COs3) 23;36;39
Hatrurita Caz(Si0O4)0 25;30;34
Anhidrita Ca(SO0,) 25;31;39
Yeso Ca(S0O4)(H0O), 32;33
: (Cazgeo Feo.131) (Alrgo Feo.11)
Grosularia ) 30
(Si04)s

Para todos los PI sintetizados a partir de las diferentes fuentes de aluminosilicatos,
se presenta el cuarzo como fase comun con el CP, la cual aparece con mayor

intensidad para los Pl a 27° 8 que en el

CP a 29°

8; lo que indica que estos

presentan en su estructura mayor cantidad de SiO, que el CP.

3.2.2 Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier de Reflectancia
Atenuada (FTIR-ATR) En las figuras 17 a la 19, se muestran los espectros FTIR
de los precursores de aluminosilicatos: BT, CL y PP ademas de los geopolimeros

sintetizados a partir de cada uno de ellos. Para el analisis de los resultados se
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tiene en cuenta las bandas caracteristicas de minerales silicoaluminosos

reportados en la literatura, los cuales se reportan en continuacién en la Tabla 19.

63-65

Tabla 19. Bandas caracteristicas de minerales silicoaluminosos y materiales

activados alcalinamente.

Frecuencia Asignacion
(cm-T )* q
920-1250 ()  Tensidn asimétrica (Si-O-3i y Al-O-Si)
1165 (h) Tension asimétrica (Si-0-Si), Q*
3 1150-1140 (h)  Tensién asimétrica (Si-O-Si y Al-0-Si), Q.
5 1077 (f) Tension asimétrica (Si-0-Si y Al-0-Si). @
'g " 950-980(h)  Tension de enlace (Si-O (Si-0-M+) Q' lineal
L0 924 Tension asimétrica de los enlaces Si-0 Q°.
'i E 882 (1) Tension de enlace Si-O-H y deformacién enlace
°H OH (Si-OH)
@ 798 (m) Tensién simétrica (Si-0-5i)
= 727 (h) Tension simeétrica (Si-O-Si y Al-0-5i)
@ 620 (h) Tension simétrica (Si-O-Si y Al-0-5i)
561 (f) Tension simétrica (Al-O-Si)
466 (f) Deformacién (Si-0-Si y O-Si-0)
Tensién asimétrica de los enlaces O-C-O de
g88 MO0 gnpescost
@ e 14201480  Tension C-O
2 g _g 1064 Tension simétrica COy>
a :;E:* 8 873 Deformacién de Enlaces C-O-C de grupos COy>
470y 421 Deformacién CO;*
1600-1700 Agua Molecular
1650-1655 Deformacion H-O-H adsorbido

(f): Fuerte; {m): Medic; (h): hombro

3.2.2.1 Espectroscopia Infrarroja BT y Pl de BT En la Figura 17, se muestran

los espectros infrarrojos para la BT y el Pl de BT sintetizado. En ambos casos se

logroé identificar las bandas de absorcion significativas de cada material, las cuales

son remarcadas con una flecha negra en la figura y reportadas en la tabla 19.
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Figura17. FTIRde BTy Plde BT

- Bentonita * Oxidos
100 Minerales
80 |
N 60t
.S -
§ 40 | | |
= [ Pl Bentonita SI-OH Oxidos
S 100 + Minerales|
)
¢
|—
80| .
60 1 1 1
2000 1500 1000

NUmero de Onda (cm™)

En los espectros FTIR para la bentonita, se observa la vibracién, caracteristica
de la tensi6n simétrica de los enlaces Si-O-Si a 783 cm™ y una vibracién
asimétrica de los enlaces Si-O y Al-O a 996 cm™, ademas de evidenciarse la
presencia de 6xidos de minerales en la regién de 1600 cm™, observandose
también que esta arcilla se encuentra hidratada, lo cual explica la banda en 3600 y
3700 cm™,

Mientras que en el Pl de BT, se observa un corrimiento a menores numeros de
onda de los 6xidos de minerales debido posiblemente a que la BT sufre una
transformacion como consecuencia de una reorganizacion microestructural en los
tetraedros de Siy Al de la PP para la formacién del gel polimérico, obteniéndose
las especies de silicato Si (OH), y aluminato Al (OH), = formando el monémero
correspondiente de la policondensacion para la formacién de la matriz polimérica.

En el Pl de BT se destaca una banda amplia que también es presentada por la
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materia prima, ubicada entre 900 y 1200 cm™, la cual se encuentra a mayores
nameros de onda en el PI, atribuido posiblemente al ordenamiento de corto

alcance de los tetraedros de Siy Al.

3.2.2.2 Espectroscopia Infrarroja CL y Pl de CL En la figura 18, se muestran los
espectros infrarrojos para el CL y el Pl de CL sintetizado. En ambos casos se logro
identificar las bandas de absorcién significativas de cada material, las cuales son

remarcadas con una flecha negra en la figura y reportadas en la tabla 19.

Figura 18. FTIRde CL y Pl de CL
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En el espectro de CL aparece una amplia banda entre 1000 y 1100 cm™, atribuida
a la tension asimétrica de los enlaces de Si-O y Al-O, ademéas en 771 cm™ una
tension simétrica de los 6xidos de minerales; de igual forma se observo en el Pl de
CL, un corrimiento a mayores numeros de onda de la amplia banda ubicada entre
1000 y 1100 cm™ atribuida a la tensién asimétrica de los enlaces Al-O-Si. Esto

ocurre como consecuencia de un reordenamiento microestructural de los
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tetraedros de Si y Al por la hidrolisis del CL con la solucion activante para la
formacion del ion ortosialato y posterior policondensacion del gel polimérico a 80
+5°C.

3.2.2.3 Espectroscopia Infrarroja PP y Pl de PP En la figura 19, se muestran los
espectros infrarrojos para PP y el Pl de PP sintetizado. En ambos casos se logré
identificar las bandas de absorcion significativas de cada material, las cuales son

remarcadas con una flecha negra en la figura y reportadas en la tabla 19.

Figura 19. FTIR de PP y Pl de PP
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Se identifica en el espectro de PP una amplia banda entre 900 y 1100 cm™,
atribuida a la vibracion interna de los tetraedros TO, (donde T hace referencia a Si
o Al). En donde el amplio rango de la banda se atribuye fundamentalmente a la
naturaleza amorfa de la PP, asi como al ordenamiento de corto alcance de los

tetraedros de Si y Al. De igual manera, esta banda se encuentra presente en el PI
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de PP a menor numero de onda debido a la deformacion de los enlaces T-O-T de
la materia prima PP por la solucion activante, evidenciandose una tension

asimétrica de Al-O-Si.

En los PI sintetizados las bandas de absorcion significativas de cada materia
prima se mantienen inalteradas; sin embargo es evidenciable el corrimiento de
algunas vibraciones a mayor y/o a menor numero de onda, debido al
reordenamiento estructural de los tetraedros de Si y Al para la formacion de la

matriz polimérica.

3.2.2.4 Espectroscopia Infrarroja CP En la figura 20, se muestra el espectro
infrarrojo para CP, en donde se identifican las bandas de absorcion significativas
de este.

Figura 20. FTIR de CP

O\D ' ' " Oxidos
o 100 Minerales -
.g ool Cemento
=
L2 8ot
©
S
= 70— . .
2000 1600 1200

Ndmero de Onda (cm™)

Se identifican el espectro IR del CP, en donde se evidencia una banda a 3600 cm’

! debido a la vibracién de los grupos OH de la portlandita (Ca (OH).), ion que se
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produce por la hidratacién del silicato tricalcico (C3S) y en menor proporcion por la

del silicato dicélcico (C,S), de acuerdo a la siguiente reaccién:

6 (3€a0.5i0,)+20H, 0 — 3 Ca0.6Si0, .5H, 0 + 15 Ca(OH),

Ademas en 1600 cm™, se encuentra una banda atribuida al agua, debido a los
compuestos formados por la hidratacién, tales como los sulfoaluminatos de calcio.
En la regién de 1400 cm™ aparece una banda ancha, resuelta en dos méximos
hacia 1420 y 1500 cm™ , ambos corresponden a la vibracién del ion (CO3)™
formado por la accién del CO, atmosférico sobre la portlandita, de acuerdo a la

siguiente reaccion:
CQ(OH)Z + C02 - Ca603 + H20

Finalmente, hacia 1100 y 900 cm™ aparece un banda asimétrica, originada por la

vibracion de los tetraedros de SiO, y la vibracion del Al-OH.
3.2.3 Analisis de Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) En la figuras 21 a

la 24, se observan las micrografias de las materias primas BT, CL y PP ademas

de los PI sintetizados de las mismas y el patron de referencia el CP.
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Figura 21. SEM de la BT (izquierda) y Pl de BT (derecha), con aumentos de
5000x y 4000 x respectivamente.
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Fuente: Andrea Katherine Gonzalez Cardenas. Micrografias tomadas en el
QUANTA FEG 650 ubicado en el Laboratorio de Microscopia PTG.

Figura 22. SEM del CL (izquierda) y Pl de CL (derecha), con aumentos de
5000x.

Fuente: Andrea Katherine Gonzalez Cardenas. Micrografias tomadas en el
QUANTA FEG 650 ubicado en el Laboratorio de Microscopia PTG.
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Figura 23. SEM del PP (izquierda) y Pl de PP (derecha), con aumentos de

50 pm
QUANTA FEG 650

Fuente: Andrea Katherine Gonzalez Cardenas. Micrografias tomadas en el
QUANTA FEG 650 ubicado en el Laboratorio de Microscopia PTG.

Fuente: Andrea Katherine Gonzalez Céardenas. Micrografias tomadas en el
QUANTA FEG 650 ubicado en el Laboratorio de Microscopia PTG.
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Se observan en las micrografias de los tres precursores de la reaccion de
geopolimerizaciéon BT, CL y PP una morfologia homogénea y un tamafio similar
para los mismos. Mientras que para los Pl sintetizados, se evidencia una
conformacion diferente, evidencidndose las materias primas no polimerizados,
inmersas en una matriz polimérica (Pl BT, PI CL, Pl PP), atribuido probablemente
a que la activacion alcalina no se lleva a cabo de manera uniforme en el gel
geopolimérico, variando de un punto a otro en la matriz dependiendo de la
distribucion del tamafio de particula, asi como del tipo y concentracion del
activador.

Las arcillas utilizadas como materia prima (BT y PP) presentan una elevada
reactividad como consecuencia de su naturaleza vitrea, en el caso de la PP al
estar conformada por particulas que poseen varias formas predominando las
alargadas y angulosas presenta una gran cantidad de poros como se evidencia en
la figura 23 (izquierda), mientras que para la BT al ser una arcilla que presenta un
hinchamiento interno asi como un intercambio i6nico por la sustitucion isomorfica
del AI"*® por Si** en la capa tetraédrica y de Mg*™ por Al*® en la octaédrica, se
evidencia un mayor tamafio de particula (figura 21, izquierda); mientras que para
el residuo industrial CL el tamafio de particula es irregular (figura 22, izquierda) al
igual que el CP (figura 24). Estas materia primas al ser activadas de forma alcalina
gran parte de las particulas se disuelven y otras no, las particulas que se
disuelven forman una matriz que contiene los productos de la reaccién, cuando

solidifica el material, tal como se evidencian en las figuras 21 al 24.°%"

De manera que diversas morfologias pueden existir en la pasta geopolimérica
como particulas sin reaccionar, particulas semi-reaccionadas atacada por la
solucion activante y los productos de reaccidn como se evidencian en las

micrografias respectivas.
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Finalmente, se observa que el tamafio de las particulas es claramente mas
pequefio para los IP sintetizados que para las arcillas BT y PP; y el residuo
industrial CL; lo cual es debido a la compactacion de los materiales en la mezcla
de cemento, que presenta una mejor organizacibn molecular lo que conlleva la

cristalinidad a cada geopolimero.®®®°

3.2.4 Analisis por Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X (EDS)
Las mediciones de EDS para las materias primas de aluminosilicatos: BT, CL y PP
(figuras 25, 27 y 29) y los geopolimeros sintetizados (figuras 26, 28 y 30), se
realizaron en el equipo FEI QUANTA FEG 650, teniendo en cuenta las
condiciones mencionadas anteriormente, los resultados se muestran a

continuacion;

Figura 25. EDS de la BT
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Figura 26. EDS del PIde BT
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Figura 27. EDS del CL

24 Elemento Wt% At%
o OK 33.07 45,58
NaK 08.10 07.77
1.9 — Si AIK 14.78 12.08
SiK 44.04 34.57
Matriz Correccion ZAF
1.4
KCnt
0.9 —
Al
Ha
0.5 —
0.0 — — T T

1 1 1 1 1 1
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
Energy - keV

73



Figura 28. EDS del Pl de CL
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Figura 30. EDS del Pl de PP
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Figura 31. EDS del CP
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Con base en los resultados obtenidos en el andlisis EDS (figuras 25 al 31), es
posible determinar que los geopolimeros estan constituidos principalmente por Na-
Si-Al y algunas trazas de Ca y K como es el caso del Pl de PP y CL; ademas de
encontrarse Fe y Mg para este ultimo. Estas trazas son provenientes de las
impurezas de las materias primas, pudiendo estar presentes de forma dispersa y
aleatoria en la microestructura, debido a que no se encuentran disueltos en la

matriz geopolimérica.®® "

Los resultados encontrados mostraron, que el contenido de Si, Al y Na de los PI,
difieren de los valores iniciales de las fuentes de aluminosilicatos (BT, CL y PP),
como consecuencia de la activacion alcalina con el Na,SiOgz; encontrando que el
Pl de BT presenta mas contenido de Si al igual que el Pl de PP mayor contenido
de Al en comparacién con el CP, el cual presenta mayor contenido de calcio por

los sulfoaluminatos generados en su hidratacion.

3.3 CARACTERIZACION MECANICA

3.3.1 Resistencia a la compresién La resistencia a la compresion en MPa, se
determiné de acuerdo a la norma ICONTEC 220 a las edades de curado de
1,3,7,14,28,41,90 y 120 dias, para cada uno de los morteros sustituidos al 10 y
30% en el CP por cada PI (BT,CL y PP). Los resultados obtenidos se consignan
en la tabla 20 y para tener una mejor vision de los resultados obtenidos se
realizaron los diagramas de barras, los cuales se muestran en las figuras 32 a la
34; es importante anotar que los valores tabulados resultan del promedio
aritmético de tres ensayos para cada tiempo de curado y cada sustitucion

respectivamente.® >
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Tabla 20. Promedio Aritmético de la resistencia a la Compresion de cada

mezcla.
. Resistencia a la Compresion (Mpa)
DIES e - BT | CL PP PP
Curado ' 1006 30%  10% @ C-39% 1006 300  ©P
1 6,8 54 | 73 3,6 75 | 65 8
3 84 | 65 | 84 6,5 85 7,9 9,2
7 9,6 76 | 11,1 8,1 103 9,6 10,7
14 121 84 | 123 8,7 13,6 10,8 12
28 129 10 | 155 8,8 152 16 15,9
41 121 99 | 137 8,8 156 16,4 159
90 127 10 | 152 9 18,3 16,8 16,2
120 13,7 102 | 154 9,2 18,8 | 17,2 16,4

Figura 32. Resistencia a la Compresion del Pl del BT
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De acuerdo a los resultados obtenidos de RC, en donde se evidencia que los
morteros que presentaron mejores desempefios mecénicos de los Pl sintetizados
son los de PP al 10%, en comparacion con el CP, este ultimo presenta mayores
valores de RC solo a 1,3 y 7 dias de curado; sin embargo el Pl de PP al 10%
aumenta su RC después de este periodo de envejecimiento presentando mejores
valores y siendo estos muy cercanos a los del CP, lo cual infiere que puede
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utilizarse como posible agente cementante, siendo un sustrato econémico que a
su vez favorece al medio ambiente en la reduccion de las emisiones de gases de
efecto invernadero, ademas de requerir menor energia en su proceso de
fabricacion en comparacion con el CP, obteniendose de esta manera un concreto

verde con mejores propiedades fisicoquimicas.

Figura 33. Resistencia a la Compresion del Pl del PP
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Figura 34. Resistencia a la Compresion del Pl del CL
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Por otro lado, se evidencia que en los casos de la BT al 10y 30% y el CL al 10%
los mejores valores de resistencia mecanica corresponden a los 28 dias de
curado en comparacion con las otras sustituciones de Pl y el CP, en donde a
mayor tiempo de exposicion mayor rendimiento mecanico. De igual forma, se
aprecia una diferencia notable en los valores de RC para las sustituciones de 10%
en comparaciéon con las del 30% de cada Pl en el CP, en donde a menor
porcentaje de sustitucion en el CP mayor resistencia mecénica, lo cual es el
pardmetro para evaluar la resistencia quimica a los &cidos y sulfatos de esta

sustitucion.

Por otra parte, se observa que los resultados de RC son casi lineales hasta los 28
dias de curado para todos los morteros en donde alcanzan su mayor tiempo de
hidratacion y al aumentar el tiempo de curado este incrementa pero de forma

constante exceptuando el CL al 10%, lo cual es debido a que en el concreto las
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reacciones de hidratacién ocurren a gran velocidad, generando silicatos de calcio
hidratados que contribuyen a aumentar la resistencia mecanica y disminuir la
porosidad de los mismos. Sin embargo, los resultados obtenidos son inferiores
frente a otros reportes, en donde las RC son mayores a 21 MPa a 91 dias de
curado, para morteros de Cenizas volantes (bajas en CaO y Fe,03) activadas con

silicato de sodio.”* " "®

3.4 CARACTERIZACION QUIMICA

3.4.1 Resistencia Quimica De acuerdo a los resultados obtenidos para la RC, se
determinéd la resistencia quimica de acuerdo a la norma ICONTEC 489 para 48
morteros sustituidos al 10% en el CP con cada PI: 12 de BT, 12de CL, 12de PPy
12 de CP.

Se sumergieron los morteros en una solucion al 20% de HCI, para posteriormente
observar su cambio en la masa y determinar la RC a 1, 7,1 4, 28, 56 y 84 dias
de curado. En el Anexo J, se muestra la variacion en la masa de las muestras
antes de iniciar el ensayo y después de efectuarlo ademas del porcentaje de

perdida de los mismos, en la figura 35 se evidencia dichos resultados.?
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Figura 35. % Pérdida de masa de acuerdo a los dias de curado de los Pl (BT
10%, CL 10% y PP al 10%) y CP.
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Se evidencia las pérdidas de masa de cada uno de los morteros a los diferentes
tiempos de curado, para la BT, se observa mayor pérdida de masa a los 14 dias
de curado y una menor a los 28 dias, mientras que para el CL es a los 28 y 56 dias
respectivamente, entre tanto para la PP presenta una menor variacion en la masa
en comparacion con el BT y el CL, solo a los 14 dias de curado es apreciable

siendo esta mayor a los 84 dias.

De manera que el Pl de PP, presenta mayor resistencia a los &cidos en
comparacion con los otros Pl sintetizados, lo cual se explica por el mayor
contenido de Al en la matriz geopolimérica. En la tabla 21, se muestran algunos

morteros después del ataque con acido.
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Tabla 21. Resistencia Quimica de Morteros al 10% de PI

H . . . 0
Muestra de Pl Resistencia Quimica de Morteros al 10% de

Pl

Bentonita

Clinker

Piedra Pémez

CP

Los morteros expuestos al 20 % de HCI, resultaron afectados debido a que la
solucion de acido reacciona con el Ca (OH), para producir sales de calcio,
generando un desgaste en cada uno, acompafado de una pérdida de masa y una
posible fragmentacion generada para algunas muestras de CL, teniendo presente
que la introduccion del CO, de la atmésfera en la estructura porosa del concreto
origina ademas un descenso en el pH ocasionando que la durabilidad de este sea

menor aumentando también su permeabilidad.”*"
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Posteriormente, se evalud la RC para los diferentes tiempos de curado segun la

norma, obteniéndose los valores de la tabla 22 y la figura 36.

Figura 36. Resistencia ala compresion a partir de la norma ICONTEC 489
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Tabla 22. Resistencia a la compresién posterior al ataque con &cido.

. Resistencia a la Compresion (Mpa)
Dias de Curado

BT 10% CL 10% PP 10% CP
1 4,6 1,8 10,8 8
7 4,2 1,3 8 7,2
14 3,4 1,0 7 7,1
28 2,8 0,8 6,2 6,8
56 2,2 0,6 4,6 6,0
84 2,1 0,5 4,0 5,0

De acuerdo a los resultados obtenidos para RC posterior al ataque con acido, se
obtiene un mayor desempefio mecanico para los morteros sustituidos al 10% de
PP, comprobandose que al presentar una menor variacion en el cambio de su
masa a través del tiempo de curado presenta un mayor RC, lo cual no ocurre con
el CL al 10%.
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De manera que el Pl de PP presenta un mejor desempefio a los ataques con acido
mientras ocurre lo contrario con el Pl de CL. Sin embargo, los resultados
obtenidos son inferiores frente a los del CP, lo que indica que esta continua

teniendo un mejor desempefio a estas condiciones.

3.4.1 Resistencia a los sulfatos De acuerdo a los resultados obtenidos para la
RC, se determind la resistencia a los sulfatos de acuerdo a la norma ICONTEC
126 para 8 morteros sustituidos al 10% en el CP con cada PI: 2 de BT, 2 de CL, 2
de PPy 2 de CP.

Estos se sumergieron en una solucion saturada de Na,SO,, para después del
secado evidenciar el cambio de masa, ademas de porcentaje de pérdida de la

misma, en la Tabla 23 y Figura 37 se encuentran los resultados obtenidos.

Figura 37. % Pérdida de masa segun la norma ICONTEC 126
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Tabla 23. Pérdida de masa de acuerdo al ataque con Na,SO,’" "®

Pl Masa inici % Pérdida de
Sustituido (g)lmmaI Masa finai (9) Masa
BT 10% 270,07 256,83 4,90
CL 10% 266,84 264,27 0,96
PP 10% 263,73 246,40 6,57
CP 260,21 251,97 3,17

Se observa una mayor pérdida de masa en los morteros sustituidos al 10% con Pl
de PP y una menor en el Pl de CL, lo cual sugiere que este Ultimo presenta una
mayor resistencia al atague con Na,SO, resultando tener un mejor resultado
frente al CP. En la tabla 24, se encuentran los morteros sustituidos comparados

con el CP.

Tabla 24. Comparacion de CP con los Pl al ataque con Na,SO,4

Prueba Bésica comparada con Patréon
(CP)

Muestra (Mortero)

Piedra POmez

Clinker

Bentonita

8

ol



La disminucion y porcentaje de pérdida de masa se atribuye posiblemente a la
interaccion fisicoquimica de los iones sulfato con los sulfoaluminatos de calcio
presentes en el cemento, en donde el Na,SO, reacciona primero con el Ca (OH);
del concreto generando la deshidratacion del mismo, formando NaOH y CaSOQO,, a
su vez este Ultimo ataca al Aluminato Tricélcico (C3A) del cemento, formando
etringita, (apariencia blaquecina) ocasionando la expansion, agrietamiento y

desintegracion de los morteros.”®"®
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4. CONCLUSIONES

Las propiedades fisicas, quimicas y mecénicas de los Pl sintetizados
depende directamente del mecanismo de la reaccion de geopolimerizacion,
en la cual la concentracion de la materia prima; concentracion y tipo de la
solucion activante y temperatura mayor a la ambiente, son parametros que
permiten la formacion del mondmero de sialato para su posterior

condensacion y formacion de la matriz polimérica.

Los tres aluminosilicatos empleados en la activacién alcalina son Uutiles
como sustituyentes para el CP, sin embargo el mejor resultado es el de la
PP, la cual presenta una mejora en la cristalinidad consecuente de la
activacion alcalina que reduce su amorficidad incrementando de esta

manera su RC.

Los resultados de caracterizacion estructural, permiten comprobar que la
reaccion de geopolimerizacion fue llevada a cabo en el medio de reaccion,
a través de una activacion alcalina, que implica un reordenamiento
estructural en los aluminosilicatos (PP, BT y CL), debido a la formacion del
enlace Si-O-Al en cada PI sintetizado con la mejora en el grado de
cristalinidad; encontrandose que no toda la materia prima se polimeriza lo

gue sugiere utilizar menor cantidad de aluminosilicato.

A partir de los resultados de RC, se evidencia que los morteros que
presentaron mejores desempefios mecanicos de los PI sintetizados, son los

Pl de PP al 10% y 30% lo cual infiere que puede utilizarse como posible
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agente cementante, siendo un sustrato econémico que a su vez favorece la

resistencia a los acidos.

La sustitucion del 30% de CP por Pl de PP, permite obtener resultados
similares de RC, ya que por su naturaleza porosa y el contenido de calcio
de la PP permite favorecer la resistencia mecanica ademas de la

resistencia a los acidos.

La reaccion de geopolimerizacion es un procedimiento efectivo de bajo
costo y sencillo que permite obtener materiales estables, con un gran

potencial de aplicabilidad en la industria cementera.
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4. RECOMENDACIONES

Mediante un ajuste en las relaciones estequiométricas de los 6xidos de Si,
Al y del i6n alcalino (Na* y/o Ca®") de los precursores, mejorar los
resultados de resistencia a la compresion y resistencia a los acidos y

sulfatos de los PI.

Realizar un andlisis microestructural mediante RMN, a través del tiempo de
fraguado de cada uno de los morteros, para indicar lo que sucede en la
matriz polimérica desde el inicio de la reaccion y la hidratacion a través del

tiempo.

Implementar otras fuentes de aluminosilicatos como alternativa de

sustitucion en el CP, ricas en silicio y calcio para mejorar la RC.

Caracterizar la resistencia eléctrica mediante EIS para el concreto reforzado
con la sustitucion de geopolimeros a diferentes tiempos.

Determinar la RQ tanto de acidos como de sulfatos para la sustitucion del
30% de PP en el CP.
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ANEXOS

Anexo A. Hipotesis y objetivos

HIPOTESIS

Se obtendran polimeros inorganicos a dos temperaturas a base de dos arcillas y
un residuo industrial que permitan mejorar la resistencia mecanica y quimica del

Cemento Portland.

OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Sintetizar y caracterizar polimeros inorganicos (geopolimeros), a partir de la
activacion alcalina a temperatura ambiente y 80 °C + 5 de un aluminosilicato
presente en arcillas como la bentonita y la piedra pdmez, y el clinker como residuo

industrial.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Obtencién de un geopolimero que permita sustituir al cemento portland en la
produccion del concreto.

» Emplear fuentes de aluminosilicatos presentes en residuos industriales y

arcillas como materia prima en la sintesis de polimeros inorganicos.
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A\

Caracterizar estructuralmente el geopolimero sintetizado.

Medir las propiedades mecanicas de los geopolimeros elaborados.

Evaluar la durabilidad de los geopolimeros sintetizados en las mezclas de
mortero a partir de la resistencia quimica.

Elaborar un concreto que sea tecnoldgicamente viable y favorezca al medio
ambiente, disminuyendo las emisiones de sustancias en estado gaseoso (CO,,
NOy, SOy).
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Anexo B. Problema

PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El planeta estda en proceso acelerado de calentamiento global, debido a la
acumulacion en la atmosfera de una serie de gases principalmente del CO,, se
estima que su contribucion aproximadamente corresponde al 65 % del
calentamiento global, siendo la industria cementera una de las responsables
debido a que anualmente produce casi dos billones de toneladas/afio y emite casi
2 billones de toneladas de CO, (o alrededor de 6 al 7% de las emisiones totales
del planeta); a este ritmo, se estima que en 2025 las emisiones de CO.
corresponderan a 3.50 billones de toneladas /afio mas o menos igual a las
emisiones totales de Europa hoy en dia (incluyendo las industrias de transporte y

energia). 882

Para contribuir al desarrollo sostenible, dicha industria ha asumido dos retos

importantes en los dltimos afos:

1) Reduccién de las emisiones de particulas y gases
2) Asumir los compromisos del protocolo de Kyoto, tratando de reducir las
emisiones de gases de efecto invernadero mediante el establecimiento de

medidas en la etapa de procesamiento.

Estos retos han implicado diferentes estudios en este campo, los cuales se
fundamentan en implementar nuevos materiales que mejoren las deficiencias del
cemento portland como: la dificultad frente al ataque de sulfatos, baja resistencia a
la corrosion de sus productos de hidratacidn que genera una disminucién en su

durabilidad, baja resistencia al fuego; ademas de la debilidad en la resistencia en
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medios acuosos con pH moderadamente acido y a elevadas concentraciones de
sulfatos.* Los materiales que se han utilizado en la elaboracién del CP son los
puzolanicos los cuales poseen la funcion de alterar la dureza del cemento. Esta
investigacion se encuentra enfocada a tres materiales en particular, dos de ellos
arcillas y un residuo industrial, los cuales difieren en su composicién y estructura
molecular, siendo de bajo costo en comparacion con otras puzolanas, de tal
manera que si se pueden obtener valores apreciables de la resistencia a la
compresion, es posible competir con un producto de menor costo y propiedades

similares o mejores que el CP.
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Anexo C. Justificacién

El concreto es un material aglomerante, compuesto por una matriz cementicia y
por un esqueleto granular; el primero se refiere a un aglomerante hidraulico, agua
o cualquier adicion activa o inerte; y el segundo a una serie de aridos de diferentes
granulometrias. Este presenta propiedades de adherencia y cohesién, lo que le
permite unir fragmentos minerales entre si para formar un sélido compacto con

resistencia y durabilidad.®

El material cementante mas utilizado debido a la versatilidad, disponibilidad y alta
fiabilidad, es el cemento portland (CP) por sus propiedades de fraguar y endurecer
en presencia de agua, siendo asi indispensable en la edificacién e ingenieria civil.
Sin embargo, desde la adopcién generalizada como “sostenibilidad”, este se
enfrenta a dificultades por las grandes emisiones de gases generadas en su
proceso de produccién, que contribuyen a la contaminacion mundial, aunque la
intensidad de energia incorporada por unidad funcional sigue siendo mas baja que
la mayoria de otros materiales de construccion disponibles, razén por la cual es

un elemento clave en la produccion de concreto.

Sin embargo, se han implementado nuevos aditivos que le proporcionan
propiedades especificas, estos corresponden a los polimeros inorganicos
(geopolimeros), en los que su materia prima son los aluminosilicatos abundantes
en oxidos de silicio y aluminio que son activados por un agente oxidante. Entre las
fuentes de aluminosilicatos se encuentran presentes las arcillas (bentonita y piedra
pomez) y el residuo industrial (clinker), los cuales al ser disueltos en medio
alcalino y con un aporte extra de silicio condensan formando los precursores
geopoliméricos, generando asi estructuras amorfas mas complejas que le

proporcionan propiedades mecanicas y durabilidad al material cementicio; ademas
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de presentar excelente resistencia al fuego, baja densidad, bajo costo, buenas
caracteristicas termales y lo mas importante son ambientalmente favorables,
permitiendo asi la disminucion de sustancias en estado gaseoso (CO,, SOy, NOy)

que en comparacién presenta el CP debido a su proceso de clinkerizacién.?

Destacandose la facilidad de obtencion de estos nuevos materiales los cuales
utilizan sustratos econdmicos que permiten producir geopolimeros con alta

calidad, favoreciendo de esta manera al medio ambiente en dos aspectos:

1) En la reduccion de la produccién del cemento, lo que conduce a la reduccion
de las emisiones de gases de efecto invernadero; los geopolimeros podrian
utilizarse en sustituciones al 100% de las arcillas y residuos industriales,

mientras que el cemento solo utiliza hasta un 30% de los mismos.

2) Proporcionar una tecnologia alternativa para el tratamiento de residuos y

encapsulacién de desechos toxicos.®

Aparte de estas ventajas, estos materiales geopolimericos, permiten que su
proceso de fabricacibn en comparacion con el cemento portland sea mejor,
requiriendo menos energia, de manera que se obtiene un concreto verde con

mejores propiedades que el cemento portland.®
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Anexo D. Estado del arte

En el desarrollo de la fabricacion del cemento, diversos materiales han sido
empleados, se han obtenido muchos productos y se han dado muchos nombres a
los cementos resultantes, los cuales son distintivos en muchos casos del lugar de

procedencia y otros de las marcas de fabricacién.

Aunque no es posible establecer el descubrimiento de este material, parece ser
que su primer uso fue después del fuego, al implementarse este por el hombre
primitivo que al encenderlo en medio de piedras de yeso y caliza, las
descarbonataba convirtiéndolas en polvo por la accién del calor que al
humedecerse formaban trozos de piedra utilizados posteriormente en
mamposteria. Asimismo en el antiguo Egipto se utilizé un cemento como
aglomerante entre los bloques de piedra conocido como yeso impuro cocido, que
al mezclarse con agua e incorporarle arena, grava, ladrillo y piedra partida dio

inicio al primer concreto.

Con el tiempo en diferentes épocas se le incorporaron al cemento toda clase de
agregados, descubriéndose que ciertas rocas volcanicas tenian mayor resistencia
y duracion en aguas dulces como en saladas; de ahi que los griegos emplearon
una toba volcanica de la Isla de Santorini. Los romanos usaron un material similar
de coloracién mas oscura llamado puzolana encontrada alrededor de la bahia de
Napoles, la cual al mezclarse con cal y agua se endurecia, empleandose este
mezcla en el Pantedn Romano, el Coliseo, la Basilica de Constantino y otras
estructuras que podemos encontrar actualmente, las cuales han resistido a los
agentes destructores del tiempo. Tal hecho causo curiosidad en los investigadores
de la época, pero solo fue explicado hasta el siglo XVIIl y los primeros del XIX, por

Jhon Smeaton quien establecié que en el proceso de produccion de un cemento

125



hidraulico, la arcilla debia estar contenida en la caliza o serle afiadida para

mejorar su consistencia.®

Posteriormente, surgieron otros tipos de cementos, uno muy destacado fue el
Cemento Romano hecho de caliza y puzolana, el Cemento Natural en el que la
piedra no es apagada como es el caso de las cales sino simplemente molida, sin
adicion de mineral siendo similar en su composicion a las cales hidraulicas
naturales en diferente proporcion, otro es el Cemento Portland actualmente
utilizado, patentado por Joseph Aspdin, quien especifico lo siguiente para su
fabricacion: “Tomo una cantidad determinada de tierra arcillosa o arcilla que uno
a la cal y ambas las mezclo con agua hasta ponerlas en un estado cercano al
impalpable, ya sea a mano o a maquina. Después pongo la mezcla anterior en un
recipiente para su evaporacion, ya sea por el calor del sol o sometiéndola a la
accion del fuego o del vapor metido en tubos debajo o junto al recipiente hasta que
el agua este totalmente evaporada. Entonces divido la mezcla dicha, en trozos
convenientes, y los calcino en un horno parecido a los de cal, hasta que el acido
carbonico esté totalmente expulsado. La mezcla asi calcinada esté dispuesta para
ser molida, batida o triturada con un rodillo, hasta hacer un polvo fino y entonces
esta en el estado conveniente para hacer cemento o piedra artificial. Este polvo se
tiene que mezclar con una cantidad suficiente de agua hasta darle la consistencia

de mortero y éste se utiliza para los fines deseados”.

De acuerdo a los descubrimientos realizados, se llegd a la conclusion de que
puede hacerse un cemento, notablemente superior a las cales hidraulicas,
calentando la mezcla de cal y arcilla a una temperatura tal que practicamente todo
el producto quede clinkerizado, siendo este el paso revolucionario de la industria
del cemento portland designandose como el material clinkerizado que se

distingue de las diversas cales y cementos naturales.®’
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El proceso de fabricacion de este aglomerante, es una de la practicas mas
influyentes en la contaminacion del planeta, donde los principales contaminantes
son: material particulado (PST y PMyg), oxidos de nitrogeno (NOy), dioxido de
azufre (SO,), mondxido de carbono (CO) y diéxido de carbono (CO,)®%; razén por
la cual han surgido diversos materiales, que permiten disminuir las emisiones de
estos gases a la atmosfera, tal es el caso de los polimeros inorganicos también
llamados geopolimeros por Joseph Davidovits; los cuales son una nueva familia
de materiales de cemento formados por la activaciéon alcalina de precursores de
aluminosilicatos presentes en diferentes arcillas como las cenizas volantes,
utilizadas de manera rentable en muchos paises europeos, en donde la utilizacion
de esta materia prima solida no requiera un importante aporte de energia ya que
su calcinacion implica una temperatura menor (700 °C) que la del cemento
portland (1400-1500 °C).%°

Sin embargo, los minerales utilizados en la geopolimerizacion no fueron
estudiados sino hasta 1998, por Xu y Van Deventer, quienes investigaron la
estructura cristalina, densidad, dureza y composicion quimica de los mismos,
encontrando que varios aluminosilicatos se comportaban de manera diferente en

esta reaccién, en donde se destaco la alta reactividad presentada por la estilbita.

En dicha reaccion, se utilizan fuentes de aluminosilicatos presentes en las arcillas,
las cuales se destacan por sus propiedades fisicoquimicas de gran aplicacion
industrial, tales como el tamafio de particula (inferior a 2 pm), su morfologia
laminar y las sustituciones isomorficas, que dan lugar a la aparicién de carga en
las laminas y a la presencia de cationes deébilmente ligados en el espacio
interlaminar, ademas de su valor agregado en su &rea superficial que le permite la
absorcion de agua dando lugar al hinchamiento de las mismas propiedad que las
hace muy atractiva para ser activadas alcalinamente y utilizarse como posibles

materiales con aplicacién cementante. %

127



Anexo E. Difraccion de Rayos X

Es un método analitico no destructivo que puede ser utilizado para el estudio de
compuestos quimicos y bioldgicos en muestras soélidas, esta permite identificar las
fases cristalograficas y confirmar si las condiciones termodinamicas establecidas

en cada caso fueron favorables para la obtencién del producto.

Ademas de permitir analizar las propiedades estructurales de un material (tales
como tamafio de grano, composicion de las fases, orientacion del cristal).Esta
técnica se basa en la interferencia generada por un cristal en un haz de rayos X.
Al ser la muestra irradiada por los rayos X, estos se difractan con angulos que
dependen de las distancias entre los planos cristalinos de acuerdo a la ley de

Bragg.
nA = 2d senf

Donde es nun numero entero, A es la longitud de onda de rayos X, d es la
distancia entre el plano interplanar del cristal y 6 es el angulo de difraccién, como
se evidencia en la figura #. Donde para cada muestra al variar el angulo de

incidencia de los rayos X se genera un patrén de difraccién diferente. °*
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Figura 38. Ley de Bragg
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Fuente: VILLARINO OTERO Alberto. Tema 5: el cemento. Escuela Técnica

Superior de Avila. Ingenieria Técnica de Obras Publicas. Ciencia y Tecnologia de

materiales. P: 26.

[en

linea] disponible en:

http://ocw.usal.es/ensenanzas-

tecnicas/ciencia-y-tecnologia-de-los-materiales/contenido/TEMA%205-

%20EL%20CEMENTO.pdf
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Anexo F. Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier de
Reflectancia Atenuada (ATR)

La Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier de Reflectancia
Atenuada (ATR), es un método analitico que permite la obtencion de espectros de
IR de muestras con alguna dificultad como soélidos de limitada solubilidad,
peliculas, polimeros, polvos entre otros. Se caracteriza por ser una reflexion

producida por paso de la radiacion de un medio mas denso a uno menos denso.

Esta tiene en cuenta el fendbmeno de reflexién total, que se produce cuando el
angulo de incidencia de un haz de radiacion infrarroja sobre la interfase formada
entre el cristal y la muestra es mayor que el angulo critico (este angulo es funcion

de los indices de refraccién de ambos medios segun la ley de Snell).

De manera, que los cristales empleados en ATR son fabricados con materiales
gue poseen un alto indice de refraccibn como el ZnSe, Ge y KRS-5 (2.4, 4y 2.4
respectivamente) y ademas presentan baja solubilidad en agua. Cuando la
muestra, que debe encontrarse en contacto directo con la superficie reflectante,
absorbe la energia correspondiente a una determinada longitud de onda, el haz
reflejado pierde la energia correspondiente a esa longitud de onda. El andlisis de

ese haz reflejado da lugar al espectro de absorcién caracteristico de la muestra.?
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Figura 39. Funcionamiento de un FTIR con celda ATR
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Fuente: DEMIE Samuel, NURUDDIN Muhd Fadhil, SHAFIQ Nasir; Effects of
micro-structure characteristics of interfacial transition zone on the compressive
strength of self-compacting geopolymer concrete; construction and building
materials; 41 (2013) 91-98.
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Anexo G. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Esta microscopia utiliza un haz de electrones para formar una imagen de alta
resolucion, permitiendo un buen enfoque de la muestra. En el microscopio
electrénico de barrido la muestra es recubierta con una capa de carbon o una
capa delgada de un metal como el oro para darle propiedades conductoras a la
muestra. Posteriormente un detector mide la cantidad de electrones enviados que
arroja la intensidad de la zona de muestra, siendo capaz de mostrar figuras en tres

dimensiones.*®

Figura 40. Funcionamiento de un equipo de microscopia electronica de barrido.
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Fuente: UNIVERSIDAD POLITECNICA DE VALENCIA. Difraccion de rayos X,
introduccion. [en linea] disponible en:

http://www.upct.es/~minaeees/difraccion_rayosx.pdf
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Anexo H. Espectroscopia de Energia Dispersiva de Rayos X

Como la energia dispersada de los Rayos X es caracteristica de cada elemento
guimico, esta proporciona informacion analitica cualitativa y cuantitativa de puntos,
lineas o areas seleccionadas en la superficie de la muestra. Esta técnica se

conoce como Microandlisis por EDS.

El espectro de radiacion X emitido por un mineral en el proceso puede ser
utiizado para hacer un microanalisis quimico semicuantitativo mediante. Los
electrones incidentes excitan los atomos de la muestra y provocan la emision de
rayos X cuya longitud de onda (I) es caracteristica de los elementos presentes en
la muestra y cuya intensidad para una determinada longitud de onda es

proporcional a la concentracion relativa del elemento a esa longitud de onda.

Figura 41. Ejemplo espectro de energia dispersiva de un material fuente
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Fuente: SERRANO MARTINEZ José Luis. Espectroscopia infrarroja 1-

fundamentos. curso: instrumentacion y métodos de analisis quimico. posgrado en
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ingenieria del agua y del terreno. [en linea] disponible en:

http://www.upct.es/~minaeees/espectroscopia_infrarroja.pdf

Normalmente se obtiene un analisis cualitativo de los constituyentes mayoritarios y
minoritarios de pequefas areas (1lmm). Sin embargo, en muestras planas y bien
pulidas es posible hacer analisis cuantitativos al comparar la intensidad de los
rayos X a cualquier | con la producida en una muestra estandar (patron) de
composicion conocida. La precision de un andlisis cuantitativo normalmente es
mayor del + 2% vy los limites de deteccion estan alrededor de las 100 ppm en
analisis rutinarios, llegando a ser de 10 ppm en circunstancias excepcionales. Es
preciso hacer una correccion (ZAF) en funcion de tres factores: nimero atémico
(2), absorcion (A) y fluorescencia (F) antes de extraer los resultados

cuantitativos.%*%°
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Anexo I. Trituracién y molienda de la PP

El primer parametro a tener en cuenta, fue el tamafio de particula, el cual es de
125 um (Tamiz No. 120), las materias primas BT y CL se encontraban con dicho
tamano, pero la PP fue necesario utilizar la trituradora y el molino de bolas para

obtener el tamafio de particula requerido.*>°®

Figura 42. Molino de bolas y tamices (No. 40, 50, 60, 70, 80, 120 y recolector),
ubicados en el laboratorio de Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de
Santander.

Las condiciones de trabajo para la molienda de la piedra pémez en el molino de

bolas, se encuentran tabuladas a continuacion:
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< Parametros de trituracion

Tabla 25. Condiciones de trabajo en el molino de bolas

Tiempo de molienda

2 horas

Tipo de material

Arcilla (piedra pomez)

Peso del material ( por cada

trituracion y molienda) S00£4g
Velocidad del molino de bolas 0,66 rps
No. Bolas grandes 38
No. Bolas medianas 50
No. Bolas pequefias 52

Fue necesario recubrir las bolas con silice (arena) y purgar el molino de bolas con

la piedra pOmez para asi realizar la trituracion y molienda de la misma. La muestra

triturada y molida fue divida en dos para tamizarla por un tiempo de 15 minutos,

obteniéndose lo siguiente:

Tabla 26. Datos obtenidos en la molienda por un tiempo de 2 horas.

Peso muestra
Peso muestra Peso del
i Peso del ) PP
No. Tamiz . amoler PP | tamiz + PP(Q)
Tamiz (g) . recolectada
(9) molida
(9)
40 394,60 13,8 407,8 13,2
50 388,49 7,09 391,42 2,93
60 427,50 150,14 618,47 190,97
70 380,93 4,68 384,28 3,35
80 398,85 6,33 401,81 2,96
120 395,60 27,4 408,68 13,08
Recolector 393,20 25,8 416,10 22,9

Debido a que la cantidad obtenida de la piedra pémez en el recolector del tamiz

No. 120 fue muy pequeiia (valores en negrilla), fue necesario dejar mas tiempo en
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la molienda vy trituracion por parte del molino de bolas, pasando de 2 horas a 4
horas, manteniendo el resto de los parametros indicados en la tabla 32,

obteniéndose:

Tabla 27. Datos obtenidos en la molienda por un tiempo de 4 horas.

Peso muestra
Peso muestra Peso del
) Peso del ) PP
No. Tamiz . amoler PP | tamiz + PP(g)
Tamiz (g) . recolectada
(9) molida
(9)
40 395,60 406,91 425,47 29,87
50 388,60 398,44 401,29 12,69
60 427,30 531,72 543,83 116,53
70 380,95 390,51 384,93 3,98
80 397,98 409,30 419,20 21,22
120 395,67 456,07 419,36 23,69
Recolector 394,31 442 .36 431,43 37,12

Como se puede observar la cantidad en peso de la piedra pomez obtenida en el
recolector del tamiz No. 120 aumento, pero sigue siendo muy poca cantidad con la
de partida, de manera que se aumenta el tiempo de trituracion y molienda a 6
horas, obteniéndose:
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Tabla 28. Datos obtenidos en la molienda por un tiempo de 6 horas.

Peso muestra

Peso del

Peso muestra

No. Tamiz PES(.) del amoler PP | tamiz + PP(Q) PP
Tamiz (g) . recolectada
(9) molida

(9)
40 395,64 25,74 413,51 17,87
50 388,63 8,73 398,89 10,26
60 427,20 99,31 533,64 106,44

70 380,85 8,58 385,34 4,49
80 398,01 22,03 421,87 23,86
120 395,45 20,80 417,07 21,62
Recolector 394,35 65,31 459,31 64,96

Nota: En cada una de las tablas anteriores (No. 2-5), se mencionan dos divisiones

de la muestra de partida (500 * 4 g) para que el tamizado fuera mas efectivo.

Como se evidencio en las tablas 32 y 33, es posible obtener mayor cantidad de la

piedra pémez en el recolector del tamiz No. 120, en donde la variable tiempo es

fundamental en la trituracion y molienda de este material; el rendimiento en este

proceso fue del 94-96% en cada tiempo empleado (2,4 o 6 horas), lo cual indica

que la perdida de muestra del molino de bolas a los tamices es muy pequefia.

Finalmente la cantidad obtenida de piedra pémez con un tamafo de particula de

125 pm fue de 2 Kg, de igual forma se utiliz6 la misma cantidad de BT y CL para

para la sintesis de los PI.
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Anexo J. Resistencia Quimica ICONTEC 489

En este anexo, se muestra la variacion en la masa de las muestras antes de iniciar

el ensayo de la resistencia quimica al acido y después de efectuarlo ademas del

porcentaje de perdida de los mismos, de acuerdo a la norma ICONTEC 489. *

Tabla 29. Pérdida de masa de acuerdo a los dias de curado del BT 10%.

Dias de Curado Masa inicia () | Masafina (g) | % Pérdida de Masa
1 241,82 162,109 32,97
7 243,18 167,24 31,23
14 259,03 93,61 63,86
28 246,51 194,82 20,97
56 264,82 170,28 35,70
84 254.39 240,32 5,53

Tabla 30. Pérdida de masa de acuerdo a los dias de curado del CL 10%.

Dias de Masa inici % Pérdida de
Curado (g)mmhall Masa finar (9) Masa

1 267,98 136,91 48,91

7 258,29 125,45 51,43

14 262,91 127,82 51,38

28 254,92 104,96 58,83

56 250,02 121,46 48,58

84 256,84 130,47 50,80
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Tabla 31. Pérdida de masa de acuerdo a los dias de curado del PP 10%.

Dias de Masa inicial % Pérdida de
Curado Q) | Masa ina (9) Masa

1 270,25 268,97 0,47

7 238,45 237,25 0,5

14 262,76 260,09 1,01

28 255,11 250,41 1,84

56 255,69 245,10 4,14

84 260,38 240,10 7,79

Tabla 32. Pérdida de masa de acuerdo a los dias de curado del CP.

Dias de Masa injci % Pérdida de
Curado (g)InICIaI Masa finar (9) Masa

1 261,02 243,64 6,66

7 257,35 241,92 6

14 268,24 248,89 7,21

28 255,65 253,72 0,75

56 264,76 247,32 6,58

84 249,92 239,21 4,28
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Anexo K. Certificados del XIV Seminario Latinoamericano de Analisis por

Técnicas de Rayos X
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SARX2014
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GERMAN TIRAO
CHAIRMAN SARX2014

XIV SEMINARIO LATINOAMERICANO
DE ANALISIS POR TECNICAS DE e
RAYOS X

SARX2014

POR CUANTO:
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Anexo L. Certificados del Congreso Internacional de ingenieria Mecanicay
Ciencias de la Agricultura.
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