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TITULO

Evaluacién del efecto puzoladnico del vidrio de borosilicato finamente molido, en sustitucién
parcial de cemento portland en morteros.

Este trabajo fue realizado en el laboratorio de Investigacion de Materiales de Construccion
del Instituto de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria Civil de la Universidad
Auténoma de Nuevo Ledn, bajo la direccion del Dr. Antonio Zaldivar Cadena, el Dr. Rodrigo
Gonzdlez y el Dr. Francisco Vazquez Acosta
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RESUMEN

Debido a que en la actualidad las estructuras de concreto requieren de caracteristicas de
sustentabilidad, altas resistencias y durabilidad, se han desarrollado los concretos de alto
comportamiento (CAC) con relaciones A/Cem bajas (menores a 0.42) los cuales forman una matriz
cementante muy densa casi impermeable, lo cual es benéfico desde el punto de durabilidad.

En esta investigacion se optd por fabricar morteros con caracteristicas tipicas de los concretos de alto
comportamiento con una relacion agua-cementante baja (A/Cem = 0.35). De esta manera se amplifica
la evaluacion de la retraccion en el sistema.

En este estudio se emplearon agregados finos ligeros comercialmente disponibles en el pais en
mezclas de mortero con y sin puzolanas con el fin de evaluar su desempefio como agentes de curado
interno. La idea fue guardar reservas de agua en los poros abiertos conectados al exterior de los
agregados ligeros (AL) mediante el método de saturacién, para después adicionarlos durante la etapa
de mezclado en sustitucién al 20% en volumen por el agregado de peso normal con el fin de que esta
agua atrapada sea liberada después del mezclado, cuando exista escasez de agua en la pasta de
cemento producto de la reaccién de hidratacién y sea aprovechada por las particulas de cemento para
que continden hidratdndose y evitar que se presente una auto-desecacion.

El resultado de utilizar agregado saturado como agente de curado interno en concretos de alto
comportamiento es la disminucién de la retraccién autdgena.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

La adaptacién de un concreto a las exigencias tecnoldgicas particulares de cada aplicacién tiene un
limite. Cuando ya no se puede jugar con la eleccién de los dridos, del cemento y de la proporcién de
mezcla, se recurre a productos que aportan la mejora de las caracteristicas o propiedades deseadas
para cada aplicacién particular o la adaptacion deseada. Estos productos son las adiciones minerales
y los aditivos. La sustitucién de una parte del Clinker por otros constituyentes minerales ha sido
investigada desde hace mucho tiempo por razones econdmicas y ecoldgicas. Estos constituyentes, a
menudo calificados como secundarios, pueden ser casi inertes, como la caliza o la silice, o reactivos,
como las puzolanas naturales, las cenizas volantes, las escorias de horno alto, etc. Las plantas
eléctricas que usan carbén y los hornos metalirgicos que producen arrabio, acero, cobre, niquel,
plomo, silicio, ferro-silicio, etc. son generadores de subproductos industriales, que ascienden a
millones de toneladas cada afio. Asi la generaciéon mundial de cenizas volantes se estima en 200
millones de toneladas, de las cuales solamente se usan un 20 % aproximadamente. La no utilizacién
de residuos industriales representa un desperdicio de recursos, ya que pueden formar parte de las
materias primas de otras industrias y causa problemas medio-ambientales (Almacenamiento en
escombreras, etc.). La utilizacién de las propiedades puzoldnicas y cementantes de estos productos,
incorpordndolos como componentes del concreto, bien a través del cemento portland con adiciones o
bien directamente como adicién mineral en el concreto, representa una aplicacién de gran valor. En
Europa se usa gran cantidad de cemento portland con adiciones puzolanicas7 o cementantes, mientras
que en Estados Unidos y Canada estos materiales secundarios se afiaden, no en la fabrica de cemento,
sino en la planta de preparacion del concreto. Esto se debe a que el uso de adiciones directamente en
el concreto ofrece, en general, un mejor control de la propiedad o caracteristica deseada (Resistencia
mecanica, calor de hidratacién, aire atrapada, etc.). De todos modos, la forma en que estos productos
se incorporan en el concreto no afecta de forma significativa a los mecanismos fundamentales de la
combinacién cemento-adiciones, que influyen en el comportamiento en ingenieria de los productos.
Ya que las puzolanas naturales y los subproductos industriales tienen, en general, costes més bajos
que el cemento portland, la utilizacién de mezclas minerales puzoldnicas y cementantes para
reemplazar parcialmente al clinker, puede originar beneficios econémicos considerables debido al
ahorro energético que supone sustituir un material (clinker) que requiere un alto consumo de energia
(3000 kJ kg clinker) por un subproducto. Posibles beneficios tecnolégicos del uso de estos adiciones
en el concreto incluyen incremento de la impermeabilidad y debido a ello de la durabilidad quimica
(Aumento de la resistencia quimica al ataque por los sulfatos) , disminucién del calor de hidratacién
y de la expansién térmica, mejor trabajabilidad, reduccién de los costes de produccién (10 toneladas
de adicidén representa un ahorro de 1 tonelada de combustible), alcanzdndose al mismo tiempo un
incremento de la resistencia final, lo que en algunos casos puede justificar incluso un elevado coste
del subproducto, como es el caso del humo de silice.

2.- Materiales puzolénicos.

2.1.- Generalidades y clasificacion.



Una puzolana es un material, natural o artificial, que contiene fundamentalmente silicio o silicio y
aluminio (El conjunto silice mds alimina varia a menudo entre el 70 y el 80 %), esto les da un caracter
acido y, por tanto, una gran afinidad por la cal (Tendencia a combinarse con la cal en presencia de
agua a temperatura ambiente). Ademads la puzolana esta compuesta de fase vitrea en su mayor parte,
siendo la fase cristalina muy pequefia, lo que hace que sean materiales de alta reactividad. La puzolana
por si misma posee un valor cementante nulo o muy pequefio. Sin embargo finamente molida y en
presencia de humedad reacciona con el hidréxido cédlcico (ACTIVADOR) a temperatura ambiente,
dando lugar a una nueva formacién de compuestos estables, poco solubles en el agua y que poseen
caracteristicas cementantes, es decir capaces de desarrollar resistencia por endurecimiento hidraulico.
Bajo el nombre de puzolanas se incluyen productos que son bastante diferentes en cuanto a su origen,
estructura, composicién quimica y mineraldgica y que tienen en comin lo que se denomina
“Actividad puzolanica” definida anteriormente. Cuando una puzolana se usa en combinacion con el
cemento portland, este , durante su hidratacion, es la fuente de hidréxido célcico que reacciona con
los aluminosilicatos presentes en la puzolana para forman compuestos cementantes. La reaccién
puzolédnica puede representarse mediante:

PUZOLANA + CH + H = (C-S-H)p

donde:

C-S-H : Silicatos de calcio hidratados de estequiometria no definida.

Por su parte la reaccién de hidratacién del cemento puede representarse por:
C3S + H= (C-S-H)s + CH

Las propiedades técnicas de los materiales con adiciones puzolénicas, se derivan, principalmente, de
tres caracteristicas de la reaccién puzolanica.

La primera es que es una reaccién lenta, al contrario que la reaccién de hidratacién del cemento que
es rapida, por tanto, la velocidad de liberacion del calor y el desarrollo de resistencias serdn procesos
mas lentos.

La segunda es que es una reaccién que consume hidréxido de calcio en vez de generarlo, lo que es
importante para la durabilidad de las pastas hidratadas en ambientes acidos.

La tercera es que al producirse en un tiempo posterior los productos de reaccién rellenan, de forma
muy eficiente, los espacios capilares que quedan después de la hidratacién de los componentes del
cemento. Asi se mejora la impermebilidad y la resistencia mecanicas del sistema (Menor porosidad).

Los materiales puzolanicos o adiciones activas de mayor interés en la industria del cemento pueden
dividirse en dos grandes grupos: naturales (Calcinados o no) y artificiales (subproductos industriales).
Al primer grupo pertenecen las verdaderas puzolanas y las tobas volcdnicas, asi como una serie de
otros productos naturales, que tienen en comuin un comportamiento similar frente a la cal. En el
segundo grupo, estan, principalmente, las escorias de horno alto, las cenizas volantes y las arcillas
calcinadas. En ambos grupos, existen productos que pueden tener un interés local mas o menos
grande. Las puzolanas naturales son productos sialiticos, debiendo este nombre al alto contenido en
silicio y aluminio que tienen.

Todas las puzolanas naturales (Calcinadas o no) y algunos subproductos industriales como las cenizas
volantes de bajo contenido en calcio se adaptan a la definicion dada de puzolana. Sin embargo,
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algunos materiales de adicién (por ejemplo., cenizas volantes silicocdlcicas y escorias) tienen un
elevado contenido en 6xido de calcio (Desde el 10 % hasta el 40%). Si parte de dicho calcio es
disponible para la reaccién puzoldnica, el material llega a tener propiedades cementantes por si
mismo. Cuando esto ocurre, el material no debe de ser 9considerado simplemente como una puzolana
en el sentido que se le ha dado al término “puzolana”, sino que es mas apropiado denominarlo
“puzolanico y cementante”.

o

Diatomitas
Sedimentarics
Maturales Arcilias calcinadas
Granito
Intrusivo
lgneo
Tobas volcanicas
MATEH]ALESd Extrusivos{Vidrios volcanicos.
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-Escorias de ferroaleaciones

-Canizas de cascaras de arroz.

-Rasiduos da la calcinacidn de los
asquistos y pizarras.
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La actividad puzolédnica en los cementos se explica por un ataque lento de la silice y de la alimina
(en disolucion) de las puzolanas, por parte de la portlandita (CH) formada “in situ” cuando se hidratan
los componentes del clinker (Fundamentalmente los silicatos de calcio). El cemento reacciona
primeramente con el agua liberando la portlandita, que activa la puzolana. Hay a continuacién una
recristalizacién con formacion de silicatos de cal hidratados (C-S-H) y de aluminatos de cal hidratados
(C4AHI13, AFt y AFm), compuestos que tienen propiedades cementantes. Los ensayos quimicos,
basados en la cantidad de cal absorbida o en la velocidad de fijacién de la cal, no son suficientes para
determinar la actividad o reactividad puzolanica. Por otra parte, el conocimiento separado de las
propiedades de los constituyentes no permite prever el comportamiento de las mezclas, por lo que el
problema es complejo. Sélo los resultados de los ensayos mecanicos (Evolucion de las resistencias
mecanicas con el tiempo) permitiran sacar conclusiones.

Todos los materiales llamados “puzolanas” no poseen forzosamente esta propiedad. Se puede
entonces. en ciertos casos “activar” dichos materiales. Los procedimientos de activacion pueden ser

1.- Adicion de productos quimicos (ACTIVACION QUfMICA).
2.- Molienda a una finura mas elevada (ACTIVACION MECANICA).



3.- Tratamiento térmico (ACTIVACION TERMICA).

El segundo procedimiento ademds de aumentar la finura trae también consigo un cierto incremento
del desorden de la estructura cristalina. A menudo es econémicamente viable tratar térmicamente las
puzolanas a fin de crear un “estado de desorden” de la estructura cristalina (por deshidroxilacion) y
poder asf activarlas.

Las puzolanas molidas pueden ser adicionadas con el fin de mejorar las propiedades de los morteros
y de los hormigones, ya sea en estado fresco o curado (Endurecido). En estado fresco, las puzolanas
mejoran la trabajabilidad, la plasticidad y la retencién de agua. En estado curado (Endurecido), las
puzolanas (de reaccién lenta) mejoran la resistencia a las aguas agresivas y permiten una fijacién
progresiva de los élcalis del cemento, lo que es una propiedad interesante en el caso de un posible
ataque de los agregados.

Un material puzoldnico es mds activo (mayor reactividad), cuanto mayores son su contenido en fase
vitrea y su superficie especifica.

Subproductos industriales.

Los subproductos industriales mds importantes, que son potencialmente utilizables como materiales
de adicién en la fabricacién del cementos son: las cenizas de la combustién de carbén, la silice
volatilizada (humo de silice) durante ciertas operaciones metalirgicas y escorias granuladas de la
metalurgia férrea y no férrea. Los paises industriales tales como Estados Unidos, Francia, Alemania,
Japoén, Gran Bretafia y Rusia, estdn entre los mayores productores de cenizas volantes, escorias de
horno alto y silice volatilizada (Humo de silice). Ademads paises como China y la India tienen la
posibilidad de producir grandes cantidades de cenizas de cascarilla de arroz.
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JUSTIFICACION

Laindustria cementera reviste una enorme importancia para México, se ha convertido en un indicador
del crecimiento per cdpita, esto le exige superar sus limitantes y responder a los nuevos retos del
contexto internacional como la demanda por un ambiente y economia sana, brindando niveles de
bienestar.

Este mercado demanda la produccién de materiales cementantes generados con el menor consumo de
energia para la disminucién de las emisiones de gases de efecto invernadero. Una alternativa consiste
en el empleo de materiales suplementarios por tal motivo lo materiales puzoldnicos cobran
importancia debido a que en su obtencion estd implicita la sustentabilidad y factibilidad econémica
ademas de los sub productos provenientes de otras industrias.

Este trabajo se justifica porque se evalda la reactividad y factibilidad del cullet de borosilicato, un
tipo de vidrio proveniente de una planta local en Monterrey, N.L., como posible materiale puzolanico
empledndose como reemplazo parcial del cemento Pértland y los posibles beneficios que éste
proporcione en la elaboracién de un mortero con resistencia mecanica considerablemente destacable,
permitiendo realizar un aporte en el estudio de la incorporacién de materiales alternos y sustitutos al
cemento Pértland.

12



Hipdtesis

El material de cullet de borosilicato posee propiedades puzoldnicas que mejoran la micro estructura
de la pasta de cemento hidratado.

La distribucién del tamafio de particulas del CBS influye positivamente en la reactividad de los
productos de hidratacién y en la homogeneidad de la matriz de la pasta de cemento.

La incorporacién del 20% a 30 % de CBS contribuye positivamente en la resistencia a compresion
en especimenes a 7, 28, 56 y 90 dias de curado.

13



OBIJETIVOS
General

Caracterizar la reactividad puzolanica de cullet de borosilicato, desperdicio de la industria vidriera,
utilizando anélisis térmico y microscopia electrénica de barrido, asi como ensayos mecénicos para su
implementacién como materiales suplementarios del cemento Pértland.
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Particulares

Obtener muestras de cullet de borosilicato mediante el proceso de incineracién trituracién y molienda
con tamafio medio de 15 micras para su incorporacién como puzolana.

Determinar la distribucién del tamafio de particulas con base en difraccién de rayo l4ser para estudiar
la influencia del tamafio de particula en la conformacién de una matriz uniforme.

Efectuar un andlisis quimico para determinar la dosificacién para su implementacién como material
suplementario.

Identificar las fases y etapas en el proceso de hidrataciéon ademds de los compuestos formados en la
microestructura de pastas con incorporacién de CBS mediante el uso del microscopio electrénico de
barrido.
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ANTECEDENTES

Para el soporte del presente trabajo de investigacion se efectud una revisién de temas concernientes
al cemento con la incorporacion de cullet de borosilicato constatando que los actuales estudios se
orientan a la buisqueda del material idéneo suplementario para mejorar el indice de actividad
puzolénica en sistemas cemento pértland-puzolana-portlandita.

Los materiales suplementarios son generalmente subproductos de otros procesos o materiales de
origen natural. Ellos pueden o no ser procesados antes de ser utilizados. Algunos de estos materiales
son denominados puzolanas ya que por si mismos no tienen propiedades cementantes, pero cuando
se utilizan con el cemento Pértland reaccionan para formar componentes cementantes. Una definicién
més formal aparece en la norma ASTM 618-94a la cual describe que una puzolana es un material
siliceo y aluminoso el cual, por si mismo, posee poco o ningin valor cementante, pero, en forma
finamente dividida y en la presencia de humedad, reaccionard quimicamente con hidréxido de calcio
a temperaturas ordinarias para formar compuestos que poseen propiedades cementantes (Neville,
2000).

En este sentido los documentos analizados tienen un periodo cronolégico de seis afios, 1o cual permite
identificar los campos de accién y desarrollo en materiales suplementarios y su incorporacién como
puzolanas en los procesos de obtencién del cemento y elaboracién del concreto.

Jauberthine (2000) investigé el origen del efecto puzoldnico de la cdscara de arroz, para lo cual hizo
estudios de la produccién de cenizas obtenidas en Senegal. El andlisis de difraccién reveld la
presencia de cuarzo el cual originalmente pudo ser atribuido a los contaminantes y/o recristalizacién
de silice en la calcinacién. En este trabajo concluy6 que la cdscara de arroz puede ser un buen material
de reemplazo que influird en las propiedades del concreto.

Ademads Gayoso y Calvo (2000) realizaron estudios donde se utiliz6 a la zeolita como agregado ligero
en concretos, evidenciando un incremento en la resistencia, atribuyéndose este fenémeno a la reaccién
puzolanica ocurrida entre el mineral zeolitico (drido ligero) y los productos de hidratacién del
cemento. En este estudio la caracterizacion de la zeolita demostr6é que cumple los requisitos para ser
usada como puzolana, siendo mejor su comportamiento molida, observiandose la transformacién de
un grano de zeolita en la masa de concreto.

Por consiguiente Paya et al., (2002) investigaron y evaluaron la eficiencia cementante de puzolanas
siliceas como: humo de silice (SF), ceniza de cascara de arroz (RHA) y metacaolin (MK).
Comprobando que dichos valores presentan clara dependencia con la relacion agua/cemento de la
mezcla y con la edad de curado. Lo que demuestra la elevada reactividad de estos materiales que
actian como puzolanas y que se combinan con la cal.

Amahjour et al.,(2002) estudiaron la influencia de la incorporacién de adiciones como la ceniza
volante y humo de silice sobre las caracteristicas de las lechadas de cemento tales como la fluidez,
exudacidn, variacién de volumen, y la resistencia mecdanica a la compresion (Rc). Ademds de indagar
mediante andlisis termogravimétrico (TGA) y por difraccidn de rayos X (XDR), la relacién entre la
resistencia a la compresion y la formacion de los compuestos hidratados. Los autores sugieren que
la incorporacién de puzolanas a las lechadas en niveles de sustitucién elevados (30%), permite la
reduccién en el consumo de cemento, sin sacrificar las propiedades basicas del producto final.
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Por su parte Giraldo et al., (2006) identificaron la evolucién mineraldgica del cemento Pértland tipo
I durante el proceso de hidratacién, mediante técnicas de caracterizacion como: difraccién de rayos
X y microscopia electrénica de barrido (SEM) con el fin de entender los cambios que se dan en los
minerales anhidros del cemento (alita, belita, celita y felita entre otros) durante su transformacién en
las fase estables hidratadas (tobermorita, portlandita, etringita, etc.). Encontrando que la hidratacién
de las fases anhidras ocurre a través de una aureola de reaccidén que ataca primero los bordes del
cristal y progresivamente se va extendiendo hacia el centro del mismo. Este halo o aureola fue
observado en el silicato di célcico (C2S), ademds que el calor de hidratacién liberado durante el
proceso de hidratacién produce micro fisuras generando un plano de discontinuidad que interfiere en
el correcto desarrollo de la capa de gel encargada de la adherencia y la resistencia, convirtiéndose las
fisuras en lugares adecuados para la formacién de etringita tardia, cuyos efectos son nocivos por
generar expansion y ruptura.

Los trabajos realizados en México por identificar y caracterizar materiales con potencial puzoldnico
han tenido sus inicios en la identificacion de los efectos puzoldnicos en materiales agricolas y en
concretos antiguos implementando tecnologias modernas para su estudio.

Mena (1985) evalud las cenizas producto de la central carboeléctrica de Rio Escondido, Coahuila.
Moliendo la ceniza volante integral durante lapsos de 1, 3, 5 y 7 horas determinando la finura y la
superficie especifica. Encontrando un exceso de particulas gruesas mayores a 45 micras en un
porcentaje de 42%, en comparacién a la cantidad maxima de 43% considerado por la norma ASTM
Co618.

Gamarra et al., (1987) evalud las propiedades puzoldnicas de la ceniza de cascarilla de arroz
encontrando su reactividad incinerdndola entre 500 y 600°C y planteo el proceso de fabricacién de
un cementante de baja resistencia compuesto con cal y ceniza de cascarilla el cual se puede emplear
en juntas de ladrillos, recubrimientos, drenajes y canales.

Por su parte Rivera (2001) identificé el efecto puzoldnico en el concreto desarrollado por la cultura
Totonacas en el Tajin, implementando para su estudio técnicas de andlisis como: difraccién de rayos
X y andlisis térmico diferencial (ATD). El resultado obtenido por ATD permitié observar un pico de
calcita a 726°C que corresponde a la deshidratacién de un silicato de calcio hidratado y no a la
descomposicién de un carbonato. Se detectaron mediante DRX las fases minerales de silicato de
calcio hidratado, wollastonita, carbonatos, diopside, nefelina y un anillo de difusion (fase vitrea)
constituyente principal de ceniza volcanica o producto de la combustién. Esto permitié concluir que
el material empleado como cementante contenia silicato de calcio hidratado lo cual supone que
consistié en una piedra caliza muy arcillosa, cocida a temperaturas elevadas para producir cemento
natural.

Por consiguiente Rodriguez et al., (2002) encontraron que el empleo de cementos puzoldnicos y
cementos Pértland tipo I, Il y V, con puzolanas de buena calidad disminuye la permeabilidad del
concreto. Los autores examinaron la influencia en la resistencia a la penetracion de los sulfatos, la
actividad puzoldnica, la composicién quimica y la cantidad de las puzolanas naturales empleadas en
el cemento mediante el empleo de técnicas analiticas. Por medio del analisis por Difraccién de Rayos
X se identificaron los siguientes constituyentes en las puzolanas naturales: feldespatos, cuarzo,
minerales arcillosos del tipo clorita-montmorillonita y zeolitas tales como clinoptilolita, heulandita y
gmelinita. La evaluacién de la actividad puzolanica fue determinada conforme a lo establecido en la
norma ASTM C 618, indicando que el material a emplearse como aditivo mineral clase N en el
cemento portland debe cumplir con un minimo de 70 por ciento en la suma de Si02+ AlI203 + Fe203;
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en el caso de las puzolanas naturales estudiadas, contienen entre 76.5 y 86.2 por ciento. Este
requerimiento quimico es arbitrario para el propdsito de tener una relacion directa con las propiedades
puzolanicas del material. Ademas se verificé el contenido (SiO2 + Al203) para calificar el caracter
acido del material puzolanico, lo cual subraya el hecho de que las fases vitreo-activas generalmente
son mds ricas en contenido de silice y de alimina. Las puzolanas naturales estudiadas muestran un
fuerte caricter 4cido, con un contenido de SiO2 + Al203 entre 75 y 83.8%. La resistencia a la
compresién minima a 7 dias presente en los especimenes fue de 5.4 MPa para mezclas cal-puzolana
o un minimo de 75 por ciento de resistencia a la compresion a 7 y 28 dias (comparadas con un testigo)
en mezclas cemento portland-puzolana. La mayoria de las puzolanas naturales estudiadas mostraron
actividad puzolédnica con cal que varié entre 4.72 y 6.58 MPa. Los morteros a base de cemento
portland-puzolana mostraron menores expansiones y, por tanto, mayor resistencia al ataque de
sulfatos a 26, 52 y 78 semanas, en comparacién con las expansiones generadas por el cemento
portland tipo V.

El trabajo realizado por Valdez (2002) consistié en desarrollar un método para evaluar materiales
naturales con potencial puzoldnico. El estudio consistié en investigar la relacion existente entre las
propiedades fisico-quimicas y microestructurales de cuatro materiales naturales ademds de su
reactividad tanto con el hidréxido de calcio, grado reactivo, como con el clinker, encontrdndose que
aquellos materiales con relativamente alta drea superficial requieren cantidades mayores de agua para
obtener una misma fluidez en las mezclas con los cementos, lo cual repercute en la potencialidad de
los cementos puzoldnicos. En otro trabajo el mismo autor (Valdez et al., 2004) caracteriz6 cuatro
diferentes materiales naturales de origen igneo, determinando el indice de actividad puzoldnica en
sistemas puzoldnico naturales-portlandita, utilizando para esto la resistencia mecdnica a la
compresion en cubos de mortero. Evaluando la velocidad de reaccién puzolénica, utilizando pastas
hechas con las mismas proporciones que los morteros, excepto la arena estdndar, midiendo los
cambios de concentracién de la portlandita con respecto al tiempo.

Martinez et al., (2005) estudiaron el incremento de la trabajabilidad del concreto hidraulico
adicionado con cenizas volcdnicas en substitucién porcentual a los finos de la mezcla, registrando
que la reologia del concreto cambia ademds de la fluidez o revenimiento sin empleo de aditivos
quimicos observandose la formacién de la etringita, encontrando que su desarrollo cristalino no se
altera por la adicién de cenizas volcdnicas (no existe reaccién puzoldnica y/o formacion de silicatos
de calcio hidratados, CSH).

Por su parte Gémez (2005) efectud una investigacion referente al efecto de la adicién de desecho
geotérmico (DG) en la formacidn de gel de reaccidn alcali silice y etringita, mediante la preparacion
de pastas con niveles de sustituciéon de cemento del 10 y 20% por DG y curadas a 20 y 60°C.
Encontrandose que las fases del clinker fueron més reactivas en presencia del DG, disminuyendo
ademas la porosidad y el contenido de hidréxido de calcio observados por MEB. Para pastas con un
20% DG se encontr6 la presencia de gel de reaccidn dlcali silice y etringita, lo cual no fue observado
para las pastas de cemento puro y 10% DG.

Los anteriores estudios permiten identificar que las puzolanas naturales son dificiles de evaluar
debido a su variacién mineraldgica y morfoldgica; sin embargo, se observa una relacién entre el
desarrollo de la resistencia mecénica a la compresion y el contenido de fase reactiva en el proceso de
hidratacién. Es destacable el desarrollo metodolégico en la cual Valdez evalia la velocidad de
hidratacién en sistemas de puzolanas naturalesportlandita por considerar un andlisis quimico
cualitativo y cuantitativo de los materiales realizdndolo por medio de pastillas de vidrio y equipo de
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fluorescencia de rayos X; ademds de considerar la perdida por ignicién y el contenido de residuos
insolubles determinados por la norma ASTM C 114-00.
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CAPITULO 3
METODOLOGIA

En este capitulo describe el acondicionamiento del cullet de vidrio de borosilicato (CBS) partiendo
de un proceso de lavado por decantacién y posterior molienda que permitié utilizar este residuo
industrial. Ademads se hace una descripcion de las técnicas analiticas, métodos y equipos utilizados
para la caracterizacién de la materia prima y elaboracion de probetas. Se utilizaron técnicas analiticas
para la determinacién del tamafio de particula (DTP), fluorescencia de rayos X (FRX), difraccién de
rayos X (DRX), microscopia electrénica de barrido (SEM-EDS). Ademds, se describe el proceso de
elaboracion de las diferentes series de morteros, prueba de consistencia de morteros frescos,
determinacion de la reactividad dlcali-silice y por ultimo el estudio de la microestructura de las

probetas elaboradas.

3.1 Acondicionamiento del CBS.

3.1.1 Trituracion del CBS.

Previo a la fabricacidén de las probetas fue necesario triturar el CBS para reducir el tamafio inicial del
mismo de 8 a 1 pulgadas en longitud promedio Para la trituracién del CBS fue utilizado un molino

de quijadas de la marca Gilson Company modelo LC -33.

3.1.2. Lavado del CBS.

Una vez triturado el CBS se hicieron lavados con agua en cubetas de 19 litros con agitacién manual
y posterior decantacion. Este lavado se realizaba aproximadamente 20 veces hasta que el agua se

pudiera observar limpia, indicativo de que la suciedad habia sido removida.
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3.1.3. Molienda

Una vez triturado y lavado el CBS se utilizaron dos tipos de molinos . El primero utilizado fue un
molino de los Angeles donde se obtuvo un tamaiio de particula aprox. 500 pm. Posteriormente fue
utilizado un molino rdpido planetario de Ceramics Instrument en donde se pudo obtener un tamafio

de particula de aproximadamente 128 um.
3.1.3.1 Molienda en Molino de los Angeles

El CBS fue molido en un molino de los Angeles marca INPASA en seco durante un tiempo de 60

minutos con carga de 20 kilos de vidrio y 20 kilos de bolas de acero.
3.1.3.2 Molienda en molino ripido planetario

Para obtener tamafios de particula mas finas del CBS se utiliz6 un proceso de molienda en himedo
mediante un molino rapido planetario. Se utilizaron jarras de porcelana de 1 litro de capacidad y se
prepararon cargas de 650 gr de bolas de alimina de alta densidad como medio de molienda, 500 gr
de CBS y 500 ml de agua. El equipo y jarras de molienda utilizados son de la marca Ceramics

Instruments, (molino modelo SD /1-100).

Para lograr las diferentes granulometrias requeridas durante este trabajo, se hicieron moliendas a 5,

10, 15, 30, 45, 60, 120 y 180 minutos a 350 revoluciones por minuto (rpm).

Una vez terminadas la molienda, el vidrio molido tendia a precipitar rdpidamente formando una
capa muy dura por lo que se tenia que vaciar la suspension inmediatamente a una charola metélica

para posteriormente secar el material a 100°C durante 12 hrs en una estufa de secado.

Si el material no se retiraba a tiempo del molino era necesario aplicar un minuto adicional de
molienda para des aglomerar y poder retirar la precipitacion de particulas en el fondo de la jarra de

molienda.
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Una vez seco el material fue necesario colocarlo de nuevo en el molino planetario durante
aproximadamente 1 minuto para pulverizarlo y poder utilizarlo en las etapas posteriores.
Posteriormente colocaba en bolsas y se clasificaba segtin el tiempo de molienda. Los polvos obtenidos
de las diferentes condiciones de molienda fueron analizados para determinar su tamafio medio de
particula y con ello construir una gréafica que mostrara el comportamiento de molienda del mismo, es

dar reduccidn del tamafio de particula en funcién del tiempo de molienda.

Para determinar el tamafio promedio de particula se analizaron muestras de CBS molido en un equipo
marca Microtrack modelo S 3500 con capacidad de medicién desde 0.02 micras hasta 2.8 mm. Las
mediciones se realizaron por via himeda utilizando alcohol isopropilico como medio de dispersion y
con la finalidad de tener una mejor dispersion de las particulas del material se hicieron tratamientos
de 15 minutos en un baiio ultrasénico en una solucién con alcohol isopropilico y 2 gotas del agente

dispersante Tritton X-100.

La gréafica de comportamiento de molienda en funcién del tiempo se hizo con la ayuda del analizador

de tamafio de particula (DTP) con la finalidad de reproducir las moliendas.

3.2 Caracterizacién de CBS y morteros.

Previo a la evaluacién del comportamiento puzoldnico en una matriz cementada fue necesario

caracterizar el CBS para las siguientes técnicas de caracterizacién que se describen a continuacion.

3.2.1 Fluorescencia de Rayos X (FRX).

Se hizo andlisis por fluorescencia de rayos X (FRX) con el objetivo de conocer la composicién
quimica del CBS y también de los morteros a diferentes edades en un equipo de FRX Epsilon 3 de

Panalytical.
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Para realizar el andlisis por la técnica de FRX fue necesario moler fragmentos de los morteros
ensayados a compresion para fabricar pastillas compactadas en una prensa marca __XX. Una vez
preparadas las pastillas del CBS, éstas fueron analizadas a un voltaje de excitacion de 4 KW. El
equipo de FRX tiene como fuente un tubo de rayos X con dnodo de Rh, y realiza un barrido que

cubre un total de 71 elementos (del Na al U) con un total de 588 lineas en condiciones de vacio.

3.2.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

El microscopio electrénico de barrido es basicamente una fuente de electrones que son enfocados por
dos lentes con lanzadores hacia la muestra que se encuentra en vacio. Los electrones penetran la
superficie y estos interactdan con los dtomos de la muestra resultando la emisién de electrones o
fotones de la superficie, o dicho en otras palabras, resultando en la generacién de varias formas de
radiacién detectadas por varias ventanas. La cual es recibida en un detector mévil y que puede recorrer

la muestra, y posteriormente se transforma en imagen.

Los electrones secundarios y retrodispersados son los mds importantes para la formacién de la
imagen. Los electrones que se utilizan para la formacion de la imagen provienen de regiones cercanas
a la superficie como son los electrones secundarios (SE por sus siglas en inglés) por el contrario, los
electrones que se utilizan para llevar el andlisis quimico provienen de una zona mas lejana a la

superficie como son los electrones retrodispersados (BSE por sus siglas en inglés).

3.6 Preparacién de muestras para MEB

La preparacién de las muestras para su analisis microestructural fue realizado mediante la forma
tradicional, de acuerdo con la norma ASTM E3-80 (44). Las muestras de CBS fueron montadas en
una resina epoxica, bajo las siguientes condiciones: razén en la preparacion resina: catalizador 20:4

(20 ml de resina y 4 ml del endurecedor).
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Una vez terminada la etapa de montaje las muestras fueron desbastadas usando abrasivos de papel
de carburo de silicio (SiC) de los nimeros 80, 180, 280, 340, 360, 400, 600, 1200 y 2400 en una
desbastadora de platos Uni Pol-830, MTI Corporation, Entre cada cambio de lija, las muestras fueron
lavadas con acetona y puestas en un dispositivo de ultrasonido para eliminar particulas sobre la
superficie que pudieran interferir en las siguientes etapas del pulido. La etapa de pulido fino fue
realizada sobre un paiio del tipo Microcloth de Struers y finalmente se pulieron con pasta de diamante
de 3 um. Por la naturaleza de las muestras durante la etapa de desbaste y pulido se utiliz6 acetona

como lubricante.

Antes de ser observadas en el microscopio de barrido electrénico, fue necesario volver las muestras
conductoras; por lo tanto, los especimenes encapsulados fueron envueltos con papel aluminio (con
excepcion del borde superior que seria analizado) y, posteriormente, fueron recubiertos con oro en
una evaporadora de la marca Denton Vacuum DeskV. Una vez que la presion se mantenia por mas
de 5 segundos en 90 Torrs, comenzaba el recubrimiento el cual duraba de 60 a 100 segundos

dependiendo del tamafio de la muestra.

3.2.3.2 Andlisis por SEM.

Es importante mencionar que esta técnica de microscopia es ampliamente utilizada en investigacién
y a nivel industrial, en procesos de manufactura y control de calidad. El equipo que se utilizé es de la
marca JEOL, modelo JSM-6510LV. Se eligieron los morteros sin CBS y con 20% de CBS, para
analizar su microestructura. Las muestras fueron tomadas de padeceria de probetas de las series de
referencia y de 20% de CBS para que después de que dichos especimenes fueran ensayados a
compresion. Se tomaron muestras pequeiias de las probetas ensayadas a las edades programadas y
fueron sumergidas en acetona para desplazar el agua libre y en vacio para detener el proceso de
hidratacién del mortero. Las muestras fueron guardadas en un desecador para su posterior montaje

en frio con resina epdxica.
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Para el montaje en frio de las muestras se utilizaron 20 ml de resina ep6xica con 4 ml de catalizador.
En un molde limpio y seco se colocé una muestra del espécimen ensayado y fue cubierta con la
mezcla resina-catalizador, asegurdndose que no quedaran poros o partes sin recubrir. Las muestras
montadas fueron colocadas en un desecador para hacer vacio con la finalidad de eliminar aire y

rellenar los poros que pudiera haber en la muestra.

Las muestras montadas fueron desmoldadas después de 12 h, hasta asegurar que la resina se hubiese
endurecido. Por ultimo, las muestras fueron cortadas transversalmente, pulidas y recubiertas el dia

en que iban a ser analizadas por SEM-EDS.

3.3 Difraccién de Rayos X (DRX)

Los rayos X son una forma de radiacién electromagnética y de alta energia con una longitud de onda
del orden atémico en materiales s6lidos. Cuando un haz de rayos X incide sobre un material sélido,
una parte es difractada en muchas direcciones diferentes por los electrones asociados en cada atomo
del material, generado sefales que se interpretan en un equipo a diferentes intensidades y diferentes

valores del dngulo 2@ de Bragg, util para la identificacion de las fases cristalinas.

Con la finalidad de identificar las fases presentes en los morteros con CBS se realiz un anélisis por
difraccién de rayos X, sin embargo la determinacién de fases se vuelve compleja, principalmente por

el ruido que genera la fase amorfa y que al ser un residuo, su composicién no es pura.
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3.5 Materiales

A continuacion se describen cada uno de los materiales utilizados en la fabricacion de los morteros

para los experimentos de esta tesis.
3.5.1. Cemento

Para fabricar los morteros se utiliz6 el cemento Portland CPO 40 el cual cumple con la norma NMX-
C-414-ONNCCE vy tiene un peso especifico igual a 3.15 g/cm? de acuerdo con la norma ASTM C

188.

3.5.2 Arena

Se utilizé arena silica de Ottawa grado estandar de 20-30 que cumple con las normas ASTM C-778
y ASMT C-109, ademds posee un peso especifico de 2.65 g/cm? obtenido por ASTM C 128 igual,
peso SSS igual 2.651 y una absorcién de 0.1%, calculada experimentalmente y comparada con la

especificacion.

3.5.3 Cullet de vidrio de Borosilicato (CBS)

Para el CBS se obtuvo experimentalmente un peso especifico obtenido por ASTM C 128 igual a 2.5
g/cm?, peso SSS igual 2.5 y una absorcién de 0%. Ademds se determiné su composicién quimica
mediante absorcion atémica y los resultados se presentan en el capitulo 4 en la tabla 4. X donde

también se muestra la cantidad de boro presente el cudl se determiné por via himeda.

3.6 Mezclas de mortero
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En la figura 3.8 se muestra una mezcladora mecénica de la marca Hobart en donde se realizaron las
mezclas de mortero siguiendo el procedimiento descrito en la norma ASTM C 109 como se resume

a continuacion.:

(HoBAR ]

=
&; I

€

Figura 3.14 Mezcladora Hobart

Se utilizé una agua/cemento para morteros estandar de 0.4. El agua fué adicionada al tazén de la
mezcladora seguida de una cantidad predeterminada de cemento que para fines de esta investigacion
puede variar de un mortero a otro dependiendo del porcentaje en masa segin la cantidad de CBS

sustituido.

El mezclado se inicia a una velocidad lenta de (140 £ 5 rpm) durante 30 segundos. Posteriormente y
a la misma velocidad, fué adicionada la arena en un lapso de 30 segundos para después aumentar a
la velocidad media a (285 = 10 rpm) y continuar mezclado por 30 segundos. Para verificar que el
mezclado sea homogéneo, se detiene el mezclado durante 15 segundos y se revisa que sea correcto,
es decir que tenga buena consistencia y que todo el contenido del tazén haya sido mezclado. Se deben

completar otros 75 segundos sin mezclar. Una vez terminado este tiempo, se debe continuar
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mezclando a velocidad mayor (285 +10 rpm) durante 60 segundos. Por dltimo, el mortero es vaciado
en los respectivos moldes, como el que se presenta en la figura 3.14, el cual cumple con las
caracteristicas de profundidad y anchura definidas en la norma ASTM C 109 (50 mm # 0.1 mm). El
colado se realiza en dos capas y luego de cada capa el molde se compacta 16 veces. Al final el molde
se envuelve en una pelicula plastica y se lleva a la cimara de curado, en donde permanecera por 24

horas, para luego desmoldar. Es importante mencionar que se preparan 9 probetas de cada mezcla.

Figura 3.14 Moldes para muestras ctibicas de 5 cm

3.6.1 Determinacion de la consistencia del mortero fresco

La consistencia del mortero fresco se determina mediante la mesa de sacudidas, segin el
procedimiento descrito en la norma ASTM C 109. La consistencia es una medida de la fluidez y de
la humedad del mortero fresco y proporciona una medida de su deformabilidad cuando el mortero es

sometido a un determinado tipo de esfuerzo mecénico.

El valor de la fluidez se basa en la medicién del diametro de una muestra de mortero fresco, colocado
sobre el disco de una mesa de fluidez, con la ayuda de un molde troncocénico o cono truncado, asi el

mortero es sometido a 25 sacudidas verticales en la mesa de fluidez mostrada en la figura 3.15.
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Figura 3.16 Mesa de fluidez

El equipo empleado para esta determinacidn fue el siguiente: a) una mesa de fluidez, una placa rigida
con un disco, un eje horizontal y una leva de elevacién, asi como un eje de elevacién; b) un molde
troncocénico de laton con altura de 60 mm * 0.5 mm y un didmetro interior de 100 mm # 0.5 mm en
la base y de 70 mm + 0.5 mm en la parte superior con un espesor minimo de 2.0 mm con la superficie
interior pulida al igual que los bordes; ¢) un pisén de seccidn circular no absorbente con medidas de
40 mm de didmetro y 200 mm de longitud aproximadamente con una masa de 0.250 kg + 0. 015 kg;
d) un calibra con capacidad para medir didmetros de hasta 300 mm con una exactitud de 1 mm; e)

una paleta; f) una regla metalica u otra herramienta para enrasar.

La determinacién de la consistencia se realizé como se describe a continuacion:

Antes de comenzar cada ensayo, se limpia el disco de la mesa de sacudidas y el molde troncocénico,
humedeciendo ligeramente las superficies, para evitar que estas absorban la humedad del mortero. El
molde humedecido se debe colocar en el centro del disco de la mesa de sacudidas. El mortero fresco
es introducido dentro del molde en dos capas y cada capa es compactada con 15 golpes de pisén (la
norma establece un minimo de 10, sin maximo) con la finalidad de asegurar un llenado homogéneo
del molde. Es importante enrasar el exceso. Luego de apisonar la dltima capa en el molde, este se

debe levantar lenta y verticalmente. Posteriormente, se realizan 15 sacudidas a la mesa, con una
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frecuencia de una sacudida por segundo y el mortero se extiende sobre el disco, midiendo el didmetro

del mortero extendido, con la ayuda de un calibre, en dos direcciones perpendiculares entre si.

Es importante calcular el valor de escurrimiento promedio de las muestras. Si estos valores
individuales difieren de su valor promedio en menos de 10 %, entonces podrian ser utilizados como
valor de escurrimiento del mortero. Si los valores individuales difieren en mas del 10 %, entonces el
ensayo debe ser repetido. Una vez comprobado que cada una de las mezclas para los morteros cumple
los requisitos de consistencia, se deben realizar en total tres amasadas para cada tipo de mortero. Se
muestra los porcentajes de cullet utilizados en las diferentes series de morteros empleados en esta

tesis para los ensayos de compresion y flexion.

Las relaciones agua/cemento, asi como las cantidades pesadas de cada material para la realizacion de

los especimenes se fijé en 0.485 que es la relacidn utilizada para los ensayos de los morteros estandar.

3.6.2 Determinacién de la compresién del mortero endurecido.

La resistencia a la compresién del mortero se determiné segin la norma ASTM C 109 [XX]

Para realizar estos ensayos se requirieron los siguientes equipos y herramientas: a) moldes metélicos
(como los de la figura 3.14) que deben cumplir las especificaciones descritas en la norma
anteriormente citada; b) un pisén que es una barra rigida de material no absorbente de seccién
cuadrada de 12 mm * 1 mm de lado con una masa de 50 g £ 1 g, la cara de apisonar es plana y
perpendicular al eje del pisén; c) una cdmara de curado que debe ser capaz de mantener una
temperatura de 20 °C * 2 °C y una humedad relativa del 95 % + 5% o del 65 % = 5 %; d) una regla

para enrasar.

De cada mortero que se muestra se prepararon 9 probetas para ensayo a compresion. Cada serie fue
ensayada a las siguientes edades: 7, 28, 56 y 90 dias. El equipo utilizado para determinar la resistencia

a la compresion es la maquina universal de pruebas marca Instron mostrada en la figura 3.17.
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Figura 3.17 Méquina Universal de Pruebas marca Instron

3.6.3 Elaboracién de probetas para determinacion de la reactividad élcali-silice (RAS)

El método acelerado en probetas de mortero se basa en la medida del cambio de longitud que
experimentan los especimenes que son fabricados con el material que se requiere estudiar después de
haber sido sumergidos durante el primer dia en agua a 80 =2 °C y en durante los siguientes 14 dias

una disolucién de NaOH 1N a 80 + 2 °C segtn la norma ASTM C 1260.

Para la realizacién de este ensayo de expansidon por la reactividad dlcali-silice se utilizaron los
siguientes aparatos y reactivos: a) una mezcladora que cumpliera los requisitos de la norma ASTM C
109 como se ilustra en la figura 3.8. b) un pisén con adecuada anchura , para compactar manualmente
las probetas en los moldes; c¢) una cdmara himeda, segin la norma ASTM C 33 con una humedad
relativa superior al 90% y regulada a una temperatura de 20+ 1.5 °C ; d) moldes que cumplan las
especificaciones de la norma (de dimensiones de 25 mm x 25 mm x 280 mm) ademas de enrasar las
caras internas de los moldes mostrado en la figura 3.18; e) un comparador de longitud con un
micrémetro u otro aparato de medida, graduado para medir en unidades de 0.001 mm., Para la
calibracién de este comparador antes y después de cada conjunto de medidas se debe contar con una

barra de referencia de 254 mm + 2.5 mm de longitud; f) un contenedor que resista la exposicion
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prolongada a 80 °C e inerte a la disolucién de NaOH 1N, con capacidad suficiente para contener las
probetas necesarias y que pueda asegurar que las probetas no se toquen entre si, ni con las paredes
del mismo contenedor ; g) una estufa con una temperatura regulada a 80 = 2,0 °C; h) disolucién de

hidréxido de sodio 1N.

Figura 3.18 Molde de probetas de mortero para determinacion de la reactividad dlcali-silice (RAS)

Para este ensayo de expansion se fabricaron morteros de referencia y morteros con 20% de CBS
reemplazando la composicién en peso del cemento. El moldeado debe ser muy cuidadoso, ya que no
se aplica vibracién, por lo que se debe asegurar que la mezcla se coloque de manera uniforme a lo

largo de los moldes.

Terminado esto, los moldes se recubren con una pelicula plastica y se llevan a la camara de curado
estandar durante 24 horas; posteriormente se secan y se llevan al comparador de longitud y ésta se
considera como la medicién inicial de cada espécimen. Todos los valores son reportados con una
precisién de 0.001 mm. Una vez terminado lo anterior, las probetas que son sometidas a un curado
estdndar son llevadas de nuevo a la cdmara de curado y aquellas que tienen un tratamiento alcalino

se someten a esas condiciones. (7?7 No me queda claro

3.6.3.1 Tratamiento alcalino
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Las probetas expuestas a tratamiento alcalino fueron colocadas en un contenedor y sumergidas con
suficiente solucién de NaOH 1N, previamente calentada a 80 + 2 °C, tal como se muestra en la Figura

3.11.

Figura 3.19 Barras para determinar RAS en el horno a 80 =2 °C

Tres probetas de referencia se utilizaron en esta investigacion para el curado normal, y otras tres para
el tratamiento alcalino. Cuatro probetas con 20% de cullet se utilizaron (con este mismo porcentaje
de cullet) para someterlas a medio alcalino. Las mediciones de los dias posteriores se llevaron a cabo
tal y como se explic6 anteriormente. Los contenedores fueron sellados y colocados en la estufa a 80
+ 2 °C cuando era el caso, o de lo contrario se llevaban a la camara de curado. Las medidas de la
longitud de las probetas se realizaron en los dias 1, 2, 3, 6,7, 8,9, 10, 13, 14, 21, 28 y 30 dias y cada

una de éstas es una medicién como se muestra a continuacidn en la figura 3.19.
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Figura 3.20 Medicién de expansidn en barras de mortero para determinacién de RAS en

comparador de longitud con barra de referencia metdlica.
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CAPITULO 4
RESULTADOS

En el presente capitulo se exponen y discuten los resultados obtenidos en la etapa exploratoria
respecto a los tiempos y los tipos de molienda utilizados para llevar a cabo la disminucidn de tamaiio
de particula del cullet de borosilicato utilizado en el presente trabajo. Ademds se presenta la
caracterizacion del material para su posterior aplicacion en morteros, a los cuales se les realizaron
pruebas de resistencia a la compresion y pruebas en estado fresco, asi como pruebas de expansién y
estudios de microestructura.

4.1 Analisis quimico

Las propiedades puzoldnicas de los materiales dependen en gran parte de su composicion quimica.
Para conocer esta propiedad se realizé un andlisis quimico por fluorescencia de rayos X al material
en estudio, cabe mencionar que la determinacién del contenido de boro se realizé mediante via
hiimeda. Los resultados se muestran en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1 Composicién quimica del cullet de borosilicato por fluorescencia de rayos X (FRX) y via
himeda de boro.

Compuesto % en peso

Si0, 80.25

Al O3 2.25
Fe;Os3 0.019

Na,O 53
K>O 0.19
MgO 0.01
CaO 0.18
B0 11.81
TOTAL 100

Una de las condiciones para que un material sea puzoldnico es que la proporcién de sus principales
oxidos (SiO,, AlLO3, Fe,03), sea mayor al 70% como lo indica la norma ASTM 618-05. En la Tabla
4.1, se observa que el cullet utilizado en este estudio cumple con esta condicién. Es decir, en este
caso la composicion quimica del CBS muestra que la presencia de los tres 6xidos principales (SiO»,
AL O3, Fex03) es igual a 82.5%, superando el 70% minimo.

El andlisis por FRX y via himeda fué til para determinar la composicién quimica del CBS, la cual
puede ser un primer acercamiento para indagar si el material pudiera ser puzolanico. De la
composicién quimica obtenida para el cullet, se observé que dicho subproducto estd conformado
principalmente por SiOa, en un porcentaje del 80%. En segundo lugar se observa al B>Oscon 11.81
%, seguido del Na,O y Al,Ozcon 5.3 y 2.25% respectivamente. Ademds, se observan concentraciones
similares de KO y CaO las cuales corresponden a 0.18%. Con un porcentaje practicamente
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despreciable se encuentran el Fe,O3 y el MgO con 0.01%. Una de las razones por la que se eligid la
técnica FRX es que ésta tiene una mayor sensibilidad respecto a la técnica de EDS acoplada a un
SEM.

A pesar ademds de que las puzolanas cuenten con altas concentraciones elementales de Si, Al y Fe,
es muy importante conocer las fases en las que éstas se encuentran en cada uno de los materiales asi
como su estructura interna, para en un momento dado intentar correlacionar la presencia de dichas
fases con el comportamiento mecénico de los morteros elaborados, en especial con la resistencia a la
compresion.

4.2 Molienda de CBS.

Para reducir el tamaio de particula del CBS se realiz6 un proceso de molienda en un molino de los
angeles durante una hora, lo cual dio como resultado un tamafio de particula promedio de 448 um.

Asi mismo, se utiliz6 también un molino planetario de alta energia marca Ceramics Instruments para
realizar un segundo proceso de molienda, el cudl fué en himedo e independiente del utilizado en el
molino de los dngeles. Una de las razones por las que se utilizé este molino es debido a que el tiempo
de molienda disminuye considerablemente y permite obtener un tamaifio de particula menor.

En la Figura 4.2 se muestra una gréfica del tiempo de molienda contra el tamafio medio de particula
en donde se puede apreciar que el menor tamafio de particula se obtiene a los 60 minutos (13 pm),
asi mismo a tiempos de molienda superiores ya no se logra una disminucidén en el tamafio de particula.
Lo anterior puede deberse a que el agua es un medio que facilita que las particulas sean impactadas
de manera efectiva por el medio de molienda hasta los 60 min, después de este tiempo la efectividad
disminuye dréasticamente. Lo anteror debido muy probablemente a que la relacién de tamafios entre
el medio de molienda (bolas de alimina de alta densidad), y el tamafio de particula del material a
moler llego a su limite, para volverlo efectivo nuevamente seria necesario utilizar bolas de alimina
de menor tamafio, lo cual qued6 fuera del alcance de este trabajo. Es importante sefialar que la
naturaleza quimica del cullet de borosilicato no se vio afectada durante el proceso de molienda en
hiimedo, ya que éste no es soluble en el agua.
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Figura 4.1. Tamafio de particula en funcién del tiempo de molienda

Los tamafios de particula de CBS molido seleccionados para esta investigacion fueron 128, 37 y 13
um respectivamente a fin de evaluar el efecto del tamafio de particula sobre la resistencia
mecdnica de los morteros preparados. Una vez que se cumpli6 el tiempo de molienda para
cada caso, €l cullet fue secado en una estufa a 110 = 5 °C durante 12 horas.

4.3 Analisis morfolégico (MEB)
En la figuras 4.2 se muestran las micrografias obtenidas mediante microscopia Electrénica de Barrido
(MEB) del cullet de boro silicato (CBS). Es importante sefialar que después de la molienda las

particulas no se encontraron aglomeradas, ni con porosidad aparente. Una vez que el CBS fue molido,
se pudo observar una morfologia angulada similar a la del vidrio sin moler.
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Figura 4.2 Morfologia caracteristica del Cullet de Boro silicato.

En la Figura 4.3 se puede observar una muestra resultante de una molienda en via himeda obtenida
en un molino planetario de alta energia bajo las condiciones de carga de 500 g de agua, 500 g de cullet
y 648 g de bolas de altimina de alta intensidad.

Figura 4.3 Cullet de Borosilicato molido en himedo por 60 minutos en un molino rapido de tipo
planetario.
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4.4. Finura por la malla 325 (45 pm).

La molienda del CBS fue realizada con la finalidad de que éste tuviese un tamafio de particula
menor al que presentan las particulas del cemento Portland, es decir, que el porcentaje de material
que pasase por la malla 325, segtin la norma ASTM C 430, fuese mayor en el caso del CBS. Lo
anterior fue constatado mediante la realizacién de la prueba de finura en la malla 325. El resultado de
la prueba mencionada fue que el 98% de CBS pasé la malla 325, por lo que la finura obtenida después
de la molienda cumpli6 con la norma antes mencionada. Cudnto pasé en el caso del cemento? Cuanto
dice la norma que debe pasar como minimo? Es muy importante que las puzolanas se encuentren
finamente divididas para que la silice se pueda combinar con el hidréxido de calcio [Ca(OH),]
liberado durante la hidratacién del cemento Portland para formar silicatos de calcio hidratados
estables con propiedades cementantes (REFERENCIA)

4.5 Densidad

La densidad de los materiales utilizados se uso para disefiar las mezclas del mortero. Los resultados
de la densidad relativa de las adiciones minerales fueron las siguientes: CPO 40 : 3,1 g/cm?® ; CBS 2.5
g/cm? y arena silica 2.7 g/cm?® (ASTM C 128).

4.6. RESISTENCIA A LA COMPRESION EN MORTEROS.
4.6.1 Reactividad puzolanica con el cemento Pértland Ordinario.

Haciendo uso de la nomenclatura citada en la tabla 2.XX y en las Figuras 4.4, 4.5, 4.6 y 4.7 se
muestran los resultados del indice de resistencia a la compresion, ordenados de mayor a menor,
de aquellas probetas ctibicas a las edades de curado de 7, 28, 56 y 90 dias que si cumplen con la
normativa ASTM C 618. La norma citada menciona que la resistencia de las muestras debe ser
superior al 75% de la resistencia de la referencia. Asi mismo se puede observar que a la edad de
90 dias la resistencia a la compresion de los morteros con 20% de CBS, en sustitucion de CPO,
es muy similar a la muestra de referencia, lo que indica la existencia de actividad puzoldnica.
Ademids, se pudo observar una tendencia que muestra que la resistencia a la compresion
disminuye a medida que aumenta el porcentaje de sustitucion de CBS incorporado en el mortero.
Lo anterior se pudo observar en todas las edades, a excepcion de la serie S2T4 con sustitucion
parcial de 20 % de CBS. Para el tiempo de molienda de 120 minutos, el cudl corresponde a un
CBS con un tamafio de particula de 13 um se obtuvo una resistencia practicamente igual a la de
la referencia en todas las edades.
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Tabla 2.xx Resultados de los Indices de resistencia en morteros que poseen al menos 75% de la
resistencia de la referencia, ordenados de mayor a menor a la edad de 7 dias.

Nomenclatura

Significado

Ref 7d

Muestra de Referencia con edad de curado 7
dias

Ref 28d

Muestra de Referencia con edad de curado
28 dias

Ref 56d

Muestra de Referencia con edad de curado
56 dias

Ref 90d

Muestra de Referencia con edad de curado
90 dias

S2T4-7d

Mortero con 20 % de CBS con tamafio
medio de particula 13 pm curado a la
edad de 7 dias

S2T4-28d

Mortero con 20 % de CBS con tamaifio
medio de particula 13 pm curado a la
edad de 28 dias

S2T4-56d

Mortero con 20 % de CBS con tamafio
medio de particula 13 pm curado a la
edad de 56 dias

S2T4-90d

Mortero con 20 % de CBS con tamaifio
medio de particula 13 pm curado a la
edad de 90 dias

Tabla 4.2 Indices de resistencia en morteros a la edad de 7 dfas

Muestra Referencia |S1T4 | S1T3 | S1T2 |S1T1 | S2T4 | S2T3 | S2T2 | S2T1
Resistencia (kgf/cm?) 459 421 | 415 | 405 | 398 | 368 | 365 | 350 | 346
IR 100 92 90 88 87 80 80 76 75
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Figura 4.4 Resultados de los Indices de resistencia en morteros a la edad de 7 dfas.

Tabla 4.3 Indices de resistencia en morteros a la edad de 28 dfas

Muestra Referencia | S2T4 | S1T4 | S1T3 | S2T3 | S1T2 | S2T2 | S1T1 | S2T1
Resistencia (kgf/cm?) 509 541 527 476 430 415 410 387 400
%IR 100 106 104 94 84 82 81 76 79
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Figura 4.5 Resultados de los Indices de resistencia en morteros ordenados de mayor a menor a

la edad

de 28 dias.

Tabla 4.4 Indices de resistencia en morteros a la edad de 56 dias

Muestra

Referencia \ S2T4 | S1T4 \ SIT3 | S2T3 \ SIT2 | S2T2 \ SITI | S2T1 \
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Figura 4.6 Resultados de los Indices de resistencia en morteros ordenados de mayor a menor a
la edad de 56 dias.

Tabla 4.5 Indices de resistencia en morteros a la edad de 90 dfas

Muestra Referencia | S2T4 | S1T4 | SI1T3 | S2T3 | S1T2 | S2T2 | SIT1 | S2T1
Resistencia (kgf/cm?) 568 621 596 | 504 | 480 | 473 | 466 | 449 |439
%IR 100 109 105 89 85 83 82 79 77
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Figura 4.7 Resultados de los Indices de resistencia en morteros ordenados de mayor a menor a
la edad de 90 dias.

4.7 Consistencia normal y tiempos de fraguado.
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Es conocido que las puzolanas son materiales que reaccionan con el Ca(OH)liberado durante la
hidratacién del cemento y que para conocer la reactividad puzoldnica que posee cada material se debe
de medir la temperatura en la hidratacién de un cemento Portland Ordinario cuando la formacién del
C-S-H comienza, ésto es aproximadamente a las 12 horas después de su elaboracién (Leas, 2005). El
Ca(OH); liberado reacciona con las puzolanas para formar compuestos con propiedades cementantes.
Por lo tanto, estos resultados son ttiles para conocer cémo seria afectado el tiempo de fraguado de
una pasta de cemento y la cantidad de agua requerida una vez que un material con propiedades
puzoldanicas sea utilizado.

En la Figura 4.8 se presentan los resultados del tiempo de fraguado por el método Vicat y asi mismo
se observa que los resultados corresponden a los rangos aceptados en la especificaciones ASTM C
150 y NMX C 414-ONNCCE, donde se menciona que el rango es de 45 a 300 minutos. Por medio de
la prueba del tiempo de fraguado por el método Vicat es posible tener una idea de la velocidad con la
que se hidratan los morteros de CPO-CBS.
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Figura 4.8 Tiempo de fraguado inicial y final por Vicat.

Los resultados de la prueba Vicat permiten apreciar que el tiempo de fraguado inicial y final para la
muestra de referencia se encuentra dentro del rango establecido en la norma, los cuales fueron de 120
y 210 minutos respectivamente, asi mismo que el tiempo de fraguado final en la mayoria de de las
mezclas con sustitucion parcial de 10 y 20% fue menor que el obtenido con la mezcla de referencia,
dichos valores variaron desde 175 a 193 minutos.

4.8 Reaccion Alcali Silice (RAS)

La reaccién de expansidn potencial por RAS se analiz6 mediante el procedimiento estandarizado
ASTM C 1260 [xx] haciendo una comparacién del valor de expansion a 14 dias con el limite maximo
recomendado para un agregado no reactivo (0.1%).
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La RAS tiene su principal impacto en la estabilidad volumétrica del elemento, la cual se manifiesta
con severas expansiones y agrietamientos. Por otra parte, la resistencia a la compresion del elemento
no sufre un impacto severo, por lo que no debe considerarse como un indicador del dafio producto de
la RAS.

En la Figura 4.9 se puede observar que la reduccién del tamafio de particula del CBS contribuye a
reducir la expansién producida por la reaccidn dlcali-silice en los morteros. Finalmente, de acuerdo a
las expansiones obtenidas se puede considerar que es posible utilizar cullet finamente molido con
un tamafio de particula mdximo de 37 um sin un riesgo potencial de que se presenten expansiones
dafiinas producto de la RAS. Ademads, se muestran las expansiones potenciales para distintos tamafios
de particula de CBS y se delimitan las zonas de expansién definidas por ASTM 1260 como no
reactivo (Azul) y potencialmente dafiinos (Rojo).
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Figura 4.9 Reaccién Alcali Silice en morteros base CPO y morteros con adicién de CBS con
sustitucién parcial del 20% en masa.
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De acuerdo a la Figura 4.9, es posible afirmar que el cemento portland con sustitucién parcial de
CBS en valores de 20% tiene la capacidad de inhibir o disminuir considerablemente la expansion.

4.9 Hidratacién y microestructura

Las caracteristicas principales encontradas en los morteros base cemento portland fueron las
comuinmente reportadas para morteros con relacién agua/cementante de 0,4; con una fraccién de
cemento sin reaccionar, con cristales de CH y porosidad dispersa en la matriz. A medida que se
incrementa la edad de curado se pudo observar una reduccién en el contenido de CH. El hidréxido de
calcio se consumi6 en la reaccién puzolanica, formando productos de hidratacién.

En la Figuras 4.10,4.11, 4.12 y 4.13 se puede observar que no hay presencia de gel de reaccion alcali
silice (RAS) en morteros con 20% CBS. Ademds, se pudo observar que el CBS consumid gran parte
del CH, llevar a cabo la confirmacién de lo anterior fue posible por medio del uso del software
ImagelJ, mediante el cual se pudo cuantificar el porcentaje de reduccién de CH, y confirmar el
comportamiento puzoldnico en muestras a diferentes edades. El procedimiento utilizado para la
cuantificacién del contenido de la fase de CH presente en las muestras a las diferentes edades de
curado, fue sombreando dicha fase y calculando mediante el software su proporcion respecto al area
total observada.

Las particulas de arena silica mostraron una aglomeracién con una morfologia irregular. Ademas, la
tonalidad de estos aglomerados cambié dependiendo del estado de la reaccién, mostrando una
interfase de tonalidad gris mds oscuro que fueron identificados como productos de reaccién.

Este fendmeno es muy importante, ya que puede estar asociado con la formacién del gel de la
reaccion dlcali silice observado en algunos morteros hidratados en baja proporcién, sin que estos
productos de reaccién lleguen a presentar la reaccién expansiva. Es importante mencionar que no se
observo este gel.

BEC 20kV WD12mm 200pum  —
Roforoncia 7d

7 Ao

Z 5
BEC 20kV wD16mm SS5 200pum
Referencia 90d

BEC 20kV WD16mm 200pum  —
Referoncia 56d
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Figura 4.10 Cuantificacién del % de area de CH en muestras de referencia a las edades de a) 7 dias,
b) 28 dias, ¢) 56 dias, d) 90 dias.

BEC 20kV WD13mm  SS41 200pm  S—
S2T4 28d

BEC 20kV WD16mm SS50
S2T4 7d

BEC 20kV WD13mm  SS41
S27T4 56d - 200C

Figura 4.11 Cuantificacién del % de drea de CH en muestras con 20% de CBS a las edades de a) 7
dias, b) 28 dias, ¢) 56 dias, d) 90 dias.

En la Figura 4.12 se presentan los resultados del porcentaje calculado de CH con respecto al tiempo
de curado y en donde se observa que a los 28 dias hay un incremento en la cantidad de la portlandita
observada y que ésta disminuye conforme la misma se consume debido a la reaccién puzolénica.

g w »
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% de Area de CH en Micrografias
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o
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28 56 90

Referencia S2T4

Figura 4.12 Cuantificacioén del porcentaje de area de CH en muestras de referencias y con 20% de
CBS a las edades de a) 7 dias, b) 28 dias, ¢) 56 dias, d) 90 dias.

Por otra parte, si el CBS es extremadamente fino, éste podria combinarse rapidamente con el CH
disponible para formar C-S-H, sin efectos negativos.
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4.9.2. Analisis Rietveld

El andlisis efectuado mediante Rietveld a los morteros de referencia y con sustitucion parcial de CBS
en un 20% permite observar en la Figura 4.13 las fases presentes y sus respectivos porcentajes en
masa, donde se identifica una disminucién de portlandita [Ca(OH),] en el sistema a las edades de 7,
28, 56 y 90 dias, lo cual es un indicador de la reactividad que tiene el hidréxido de calcio con respecto

al material sustituto de cemento.
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4.10 Analisis Térmico.

A través del andlisis termogravimétrico (TGA), fue posible cuantificar y evaluar las pérdidas de peso
que sufre la muestra con la temperatura. En el andlisis térmicodiferencial (DTA), se logré identificar
los rangos de temperatura en los cuales ocurren las transformaciones de las fases presentes. En la
Figura 4.13 se presentan los termogramas de los morteros de referencia y de 20% de sustitucion a las
edades de 7, 28, 56 y 90 dias respectivamente. Ademds, en las curvas de TGA es posible observar los
eventos correspondientes a la descomposicién de la portladita y de la calcita (Meneses, 2012). Dichos
eventos térmicos fueron observados entre 425y 450 °Cy 600 y 800 °C. Qué disminuye, la intensidad
o la temperatura a la que ocurren?? con el incremento en el porcentaje de sustituciéon de CPO por
CBS y la edad de curado.

Corresponde a los productos de hidratacion del tipo C-S-H y etringita entre los 90 y 100 °C. La
caida del CH tiende a permanecer estable durante los primeros 28 dias, sin embargo, después de esta
fecha la intensidad se ve disminuida ligeramente como resultado de la reaccién puzoldnica pero no
desaparece completamente.

La pérdida a los 850°C en parte es causado por CO2 ademads por la fase final de deshidratacién de C-
S-H.
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CONCLUSIONES

Conclusién general.

La composicion quimica del cullet de borosilicato por fluorescencia de rayos X y via himeda de sus
principales 6xidos (SiO2, Al,O3, Fe;03), fue de 82.5% mayor al 70% como lo indica la norma ASTM
618-05

La incorporacién de las puzolanas a los cementos portland no es un hecho nuevo ni, por supuesto,
consecuencia de la crisis energética. Su ya viejo empleo como material de construccion, se ha
perfeccionado y desarrollado ampliamente a lo largo del presente siglo, acusindose mds en los
ultimos afios (y aqui si participa ya la crisis energética) la necesidad de un mayor conocimiento y
aprovechamiento de recursos de todo tipo y origen, para su aplicacién en la industria del cemento.

REACCION ALCALI-SILICE

1. El cullet de borosilicato utilizado en este estudio muestra un comportamiento satisfactorio para
reducir la expansion alcali-agregado en barras de mortero sometidas a condiciones extremas de
exposicién. Se observa una relacidn directa entre las propiedades fisicas, quimicas y morfoldgicas
de las puzolanas y su eficiencia para reducir la expansidon. El método acelerado utilizado y las
variaciones propuestas pueden usarse para realizar evaluaciones comparativas y definir la
efectividad de diversos materiales puzolanicas para reducir la expansién destructiva.

2. Las particulas que presentaron mayores tiempos de molienda resultando menor tamafno de
particula resultan con mayor reactividad en los morteros. Existe una relacién directa entre tamano
de particulas y la reactividad de los morteros, para aproximadamente el mismo contenido de fase
reactiva. La reaccidén alcali agregado conforme disminuye el tamafio de particula tiende a disminuir,
a tamafios muy finos la reaccidn de expansién significativa no llegd a ocurrir debido a que
reduciendo se presenta antes la reaccién puzoldnica que la reaccion dlcali silice.

3. La serie que presentd la mayor reactividad con el cemento utilizado, es la que tiene 20% en
sustitucidon parcial de la puzolana.

4. En los morteros producidos con sustitucidon de CBS no se suscita un aceleramiento en los tiempos
de fraguado conforme se aumenta la dosificacion del CBS. Para las sustituciones de 10, 20y 30 % de
sustitucidn de CBS se cumple con el tiempo de fraguado final establecido por las normas NMX y
ASTM, por consiguiente

5. El analisis quimico del CBS realizado por medio de la técnica de Fluorescencia de Rayos X (FRX)
reveld que la suma de sus tres principales dxidos Si02+Al203+Fe203 es igual a 82.5% e.p. que es
mayor al 70 % e.p. tal y como lo establece la norma ASTM C 618 que indica que un material es
potencialmente puzoldnico.

Una metodologia de molienda por medio de lavado, triturado y molienda en himedo fue la mas
adecuada para reducir el tamafio del Cullet de Borosilicato de 8 pulgadas a 13 pum.
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Una vez que el CBS fue molido, se pudo observar una morfologia angulada similar a la del vidrio sin
moler.

Es muy importante que las puzolanas se encuentren finamente molidas para que la silice se puede
combinar con el hidréxido de calcio [Ca(OH)] liberado durante la hidratacion del cemento Portland
para formar silicatos de calcio hidratados estables con propiedades cementantes y ademas de la
Determinacion de tamafio de particula por DTP se cribé el material por la malla 325 segin la norma
ASTM C 430y pasando un 98% en masa de CBS a través de la malla.

Los resultados de densidad relativa de los materiales utilizados son los tipicos en su clase: CPO 40 :
3,1 g/cm?; CBS 2.5 g/cm3y arena silica 2.7 g/cm?3.

Por andlisis de DTP se observa un a un tamano de particula que no ocasione expansiones por
reaccion alcali silice.

La cantidad de Ca(OH); no cambia para los sistemas cuando se analizaron estos mediante TGA, sin
embargo, en los andlisis mediante Rietveld se encontré una disminucién de la portlandita en las
muestras con sustitucién parcial en masa, que evidencié mediante SEM vy la aplicacidon image-j el
incrementd de la densificacién de la matriz que contribuye al desarrollo de resistencia. La sustitucion
parcial en masa de 20% de CBS permitio resistencia cercanas a las de los morteros de referencia y
no presentaron expansion alcali silice.

Los contenidos de Ca(OH); en las muestras de CBS seleccionadas analizadas mediante el método
analitico de Rietveld y mediante el software image-j han sido similares, notandose una reduccién de
portlandita conforme aumenta la edad de curado y al compararse con la resistencia a la compresion
se puede comprobar que ocurrié una reaccién puzoldnica.

Debido a que para el disefio de mezclas se utilizdé arena silica y CBS, y ambos tienen casi nula
absorcioén la trabajabilidad fue buena y no hubo necesidad de aumentar .

Con los resultados de DTA se observa que coinciden con los resultados reportados por el método
de rietveld, para ambos sistemas de referencia y con sustitucion parcial con 20% en masa entre los
425-450 °C y 600-800 °C las cuales se encontrd que disminuyen con el incremento en el porcentaje
de sustitucidn de CPO por CBS y la edad de curado.
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