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RESUMEN

Los cementantes activados alcalinamente (CAA), han sido investigados
intensamente en los Ultimos 20 afos, ya que pueden presentar mejores propiedades
mecanicas. Los CAA pueden tener un mejor control, rapidez del fraguado,
densificacion de su matriz cementante y endurecimiento. Ademas, presentan
propiedades de baja conductividad térmica, que son un punto de partida para la
eleccion de un material sostenible y durable. En este trabajo se desarrolld6 un
cementante geopolimerico de referencia a base de metacaolin (MK) activado
alcalinamente con hidréxido de sodio [Na(OH)], silicato soluble de sodio [Na2SiO3],
sal de mar [mayormente NaCl] e hidroxido de calcio [Ca(OH)2]. A la mezcla de
referencia se adiciond, hasta un 10% del metacaolin, un residuo industrial rico en
calcio, estudiando su comportamiento mecanico en cubos de 5 cm x 5 cm mediante
pruebas de compresion a diferentes edades (3, 7, 14, 28 y 90 dias). Las mezclas
con mejor comportamiento mecanico fueron evaluadas mediante pruebas de
sortividad de la pasta cementante a 3 y 90 dias. Las mezclas seleccionadas estan
fueron analizadas mediante las técnicas de Espectroscopia Infrarroja por
Transformada de Fourier (FT-IR), Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) y
Difraccion de Rayos X (DRX), a las edades de 3, 28 y 90 dias, para observar la
influencia en la microestructura del cementante debido las diferentes proporciones
o molaridades del activador alcalino, del residuo industrial y de las concentraciones
de la sal de mar. El trabajo contribuye a la investigacion de formulaciones de las
soluciones activadoras de los geopolimeros. Los cuales actualmente son utilizados
mayormente para aplicaciones en prefabricados con varillas poliméricas, y que poco
a poco se ird incorporado a la industria como un material sustentable, innovador y
como una alternativa de los materiales de construccion. Sin embargo, aun queda la
necesidad de investigar con diferentes condiciones de exposicion de los
especimenes la microestructura del material, para relacionar su reaccion de

enlaces, con la propiedad mecanica y de durabilidad.
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1. Introduccidn

Los cementos activados por &lcalis (CAA) suelen dividirse en dos grupos
dependiendo de la cantidad de calcio presente en ellos. El primer grupo esta
conformado por los precursores como la escoria de alto horno (EAH) y ceniza
volante (CV) tipo C donde sus principales componentes son el silicio (Si) y el calcio
(Ca), (Si + Ca). El segundo grupo es el de los materiales de aluminosilicatos, donde
los precursores comunmente utilizados son el metacaolin (MK) y la CV tipo F, ya
gue son ricos en silicio y aluminio (Si + Al) (Li, Sun, & Li, 2010). El segundo grupo
suele conocerse como materiales geopolimeros segun Davidovits, debido a su
estructura polimérica ya endurecida (Gharzouni et al., 2015; Singh et al., 2015),
siendo el MK el principal precursor como parte de este grupo.

Los geopolimeros son polimeros inorganicos formados por unidades tetraédricas de
aluminio y silicio condensadas a temperatura ambiente, que resultan de la disolucion
de materias primas selectas (que pueden ser desechos industriales y/o arcillas
naturales) en presencia de soluciones con pH elevado. La incorporacién de iones
alcalinos como el Sodio Na*, Potasio K*, y Ca* balancea las cargas eléctricas de la
estructura dando como resultado un material cementante que fragua y endurece en
condiciones normales de temperatura ambiente, incrementando sus propiedades
mecanicas con el tiempo (J. L. Provis & Van Deventer, 2009).

Los CAA necesitan ser activados por alcalis para endurecer y ser resistentes. Sin
embargo, es conveniente estudiar las optimizaciones de cantidades a emplear del
activador alcalino, asi como el estudio de otros materiales que pudieran sustituir
estos precursores. El geopolimero (GP), ademas, seré activado alcalinamente con
agua de mar sintética, realizada a nivel laboratorio. Las pasadas investigaciones
realizadas por el equipo de trabajo del Dr. Ismael Flores Vivian, han ayudado a
estudiar el comportamiento mecanico del uso de esta alternativa. En esta
investigacion, trabajaremos con un cementante geopolimerico, en donde
estudiaremos su resistencia mecanica, con diferentes porcentajes y molaridades de
activacion alcalina, asi como estudiar su microestructura y la densificacion de su
matriz. Ya que han venido ganando interés debido a su excelente comportamiento
mecanico a pronta edad, durabilidad y resistencias al fuego. La investigacion

presente, adiciona un subproducto industrial, rico en calcio, como parte del activador
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alcalino, proveniente de los residuos de produccion del carbonato de sodio,
bicarbonato de sodio, cloruro de sodio y cloruro de calcio. Estos materiales no son
reintegrables a la linea de produccion por lo cual lo denominaremos lodos efluentes.
El geopolimero sera activado alcalinamente con agua de mar replicada a nivel
laboratorio (mayormente con cloruro de sodio, NaCl), con diferentes relaciones
molares de hidroxido de sodio (NaOH) y diferentes porcentajes de silicato de sodio
en forma acuosa el cual denominaremos para efectos de esta investigacion como
(NazSiO3).
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2. Planteamiento del problema

Los cementos geopolimericos son materiales cementosos formados como resultado
de una reaccion entre agentes alcalinos, precursores y agua. Estos cementos
reaccionan mediante un mecanismo llamado “geopolimerizacién”(Cong & Cheng,
2021). De manera general, se ha propuesto que dicho mecanismo de reaccion
consiste en dos etapas (Ranjbar et al., 2020): 1) disolucion-hidrolisis y 2) hidrolisis-
condensacion. La reaccion esta controlada principalmente por la composicion
quimica del precursor y su superficie especifica, concentracion del activador, el pH
y las condiciones de curado (Garcia-Lodeiro et al., n.d.). La variedad de dichos
pardmetros en la sintesis de los GPs, asi como las caracteristicas amorfas de
diversos aluminosilicatos dificulta generalizar sus propiedades y caracterizacion

(Duxson, Fernandez-Jiménez, et al., 2007; Xu et al., n.d.).

Aunado a esto, la complejidad de las reacciones quimicas incrementa cuando estan
presentes otros iones solubles, como el Ca, ocasionando que existan otros
productos de reaccidon como aluminosilicatos de calcio que puede o0 no tener sodio
incorporado en su estructura (C-A-S-H o (N-A-S-H), dependiendo de la
concentracion de éste ultimo (Garcia-Lodeiro et al., n.d.). En algunos casos, la
incorporacion de iones de Ca?* promueve el endurecimiento de los materiales
cementosos en medios alcalinos moderados (5 M de NaOH), por la formacion del
gel C-S-H (Garcia-Lodeiro et al., n.d.), modificando la microestructura y las

propiedades del geopolimero (J. Provis et al., n.d.; research & 2018, n.d.).

Diversos estudios comparan para un mismo aluminosilicatos (MK o ceniza volante)
el efecto del pH o concentracion del activador (Heah et al., 2013), el tipo de activador
(Askarian et al., 2019a) y la superficie especifica del precursor (Ranjbar et al., n.d.)
en la resistencia mecanica a la compresion y el tiempo de fraguado. La variacion,
por ejemplo, en la resistencia mecanica a la compresion de un CAA sintetizado
utilizando los mismos precursores y activadores puede ser de hasta 30 MPa
(Moseson et al., n.d.; Sakulich et al., n.d.). Dentro de todos los parametros ya
mencionados, las diferencias en los resultados de la evaluacién en la comparacion

en la resistencia mecénica a la compresion pudieron deberse al contenido de agua
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utilizado, el tamafio de particula de los precursores y la dosificacion de los

materiales (Arellano-Aguilar et al., n.d.; Askarian et al., 2019b; Cong et al., n.d.).

Sin embargo, la necesidad frecuente de curado térmico de geopolimeros (durante
24-48 h) a 60-120°C, durante el proceso de fabricacion se ha convertido en uno de
los inconvenientes de sus aplicaciones especialmente en la industria de la
construccion. Por lo tanto, los investigadores se centran en la utilizacion de
materiales de aluminosilicatos cuidadosamente seleccionados para superar el

fraguado lento del geopolimero.

Algunos investigadores comentan que para superar la inadecuacion del tiempo de
fraguado del GP, es importante acelerar el proceso de curado mediante el curado
con calor y/o la inclusion de una adicién con alto contenido de calcio(Nath et al.,
n.d.; Silva et al., n.d.; Yip et al., n.d.).

En la investigacion bibliografica realizada no se encontré un geopolimero a base de
MK con incorporacion adicional de iones de Ca?* en forma de hidréxido de calcio, ni
la adicibn de su residuo industrial rico en calcio, activado alcalinamente con
hidréxido de sodio (NaOH?2), silicato de sodio en forma acuosa (Na:SiOs) y sal de
mar (NaCl). Con lo expuesto anteriormente, surge la interrogante de las
propiedades mecanicas que podria presentar dicho geopolimero, debido a la
reaccion quimica que genere la geopolimerizacion con las diferentes molaridades y
porcentajes de los activadores, de los compuestos mencionados. En la presente
investigacion, se buscara la microestructura de los productos de reaccién ocurridos
entre el precursor y los activadores con una mejor dosificacion, descartando los que
contengan mas productos sin reaccionar y, por ende, una resistencia mecanica mas
baja debido a la fragilidad de los enlaces ocurridos en la reaccion.

Ademas de presentar un antecedente de la incorporacion de materiales ricos en
calcio, para reducir el contenido de activador alcalino presente en el geopolimero y

gue sea un producto mas viable para la industria de la construccion.
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3. Justificacion

Ante las proyecciones del crecimiento demogréfico y de zonas urbanas en el mundo,
se espera una creciente demanda de materiales cementosos. Los CAA han sido
investigados intensamente en los ultimos 20 afios, ya que pueden presentar
excelentes resistencias mecanicas (Krivenko et al., n.d.). Asi como una gran
resistencia al fuego de hasta 1000 °C (Lyon et al., 1997). Ademas, cuentan con
otras propiedades como la resistencia al ataque por acidos y a las reacciones
alcalis-agregados, baja conductividad térmica, rapido desarrollo de resistencia y
proteccion contra la corrosion del acero en concretos reforzados debido al alto pH
(Duxson, Provis, et al., 2007).

Ademas de los beneficios presentados por el desarrollo de un cemento
geopolimerico, los lodos de efluentes que se proponen utilizar son dispuestos en un
relleno sanitario; por lo que su aprovechamiento como adicion al cementante
geopolimerico, promueve un beneficio ambiental. Ademas de aprovechar dichos
recursos, el proyecto tiene como beneficio adicional la utilizacién de agua no
potable. Presentando un antecedente en la utilizacion de agua no potable para la

fabricacion de los mismos.

En los geopolimeros, la incorporacion de agua tiene como funcién la difusion de las
especies disueltas, aportar una buena trabajabilidad y promover la formacion de
cadenas moleculares (... & 2017, n.d.). No obstante, poca investigacion se ha
realizado para probar el comportamiento de CAA utilizando fuentes alternas de
agua, una de ellas, por ejemplo, el agua salada o agua de mar. El agua de mar
contiene sales disueltas, principalmente, en iones de CI-, Na*, Mg?* y SO4?. Dichos
iones podrian tener un efecto en las propiedades del geopolimero de metacaolin,
promoviendo la disolucion del cementante y formando cadenas moleculares mas

resistentes, teniendo un producto con excelentes propiedades mecanicas.

Es por ello, que en la presente investigacion se busca realizar diferentes mezclas

con un material de residuo industrial, con composicion quimica aprovechable, que
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incorpore iones adicionales de calcio para aprovechar los beneficios presentados

de un GP en presencia de estos iones, con diferentes concentraciones molares de
la activacién alcalina, escogiendo la matriz con mejores propiedades mecanicas y
microestructurales, presentando asi un respaldo técnico del aprovechamiento del
residuo industrial, el estudio de las molaridades y porcentajes de los activadores

alcalinos, asi como el uso del agua no potable.
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4. Hipotesis
La adicién del residuo industrial rico en calcio potenciara el curado inicial del GP, el
cual serd activado alcalinamente por el NaOH, Naz2SiOs y NaCl, los cuales
reaccionaran como disolvente del precursor, modificando los productos de la

geopolimerizacion, dando una matriz de microestructura mas densa, favoreciendo
las propiedades mecénicas.
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5. Objetivos

5.1General

Evaluar la resistencia a la compresion y resistividad eléctrica del G.P., activados
alcalinamente con lodos efluentes y activadores alcalinos compuestos por NazSiOs,
NaOH, y NaCl.

5.2 Especificos

5.2.1 Determinar las caracteristicas fisicas y quimicas del precursor mediante las
pruebas de distribucidén de tamafio de particula (DTP), difraccion de rayos x (DRX),
fluorescencia de rayos x (FRX), espectroscopia infrarroja (IR), microscopio
electronico de barrido/fluorescencia de rayos x por energia dispersiva (MEB/EDS).

5.2.2 Preparar mezclas de referencia 1, con activadores alcalinos: Na(OH) y

Na:SiOs y ensayar a compresion a 3, 7, 14 y 28 dias.

5.2.3 Preparar mezclas de referencia 2, con adicion de Ca(OH)z para estudiar el

comportamiento en presencia de calcio y ensayar a compresion a 3, 7, 14 y 28 dias.

5.2.4 Preparar mezclas de referencia 3, con adicion de sal de mar, fabricada en
laboratorio, a las mezclas con adicion de Ca(OH)z y ensayar a compresion a 3, 7,
14 y 28 dias.

5.2.5 Preparar las mezclas finales adicionando los lodos en sustituciéon al Ca(OH)z,
para estudiar el beneficio y la propuesta de utilizacion de estos productos y ensayar

a compresion a 3, 7, 28 y 90 dias, las mezclas finales.

5.2.6 Estudiar la resistividad eléctrica de las pastas finales y de referencia a 7, 14,
28 y 90 dias.

5.2.7 Estudiar la incorporacion de calcio, (provenientes de los lodos) a la red
microestructural, por IR a 3, 7, 14, 28 y 90 dias; y por DRXy SEM a 3y 28

dias
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6. Revision Bibliografica '
La historia de la civilizacion humana y el descubrimiento de los materiales para la

construccion fue posterior al descubrimiento del fuego y posterior al hallazgo de la
ceramica, en donde por azar geografico y geoldgico, los primeros en descubrir “la
cal” fueron los griegos y los romanos. Los cuales usaron combinaciones de
materiales volcanicos y no volcanicos, para formar cementos y morteros, con base
en cal, puzolana o cal, y puzolana y arena (IMCYC | Instituto Mexicano Del Cemento
y Del Concreto A.C., n.d.).

La sociedad americana para pruebas a materiales, ASTM por sus siglas en inglés,
en su noma C125, define a las puzolanas como un material silico o silico-aluminicio,
que por si sélo posee poco o nulo valor cementicio, pero que finamente molido y en
presencia de humedad, reacciona con hidroxido de calcio a temperatura ambiente
para formar productos cementicios hidratados. Dichos materiales son ricos en
Aluminio (Al) y Silicio (Si), con un tamafio de particula muy bajo, lo que nos
proporciona un material muy reactivo. Al mismo tiempo, el uso de estos materiales,
aumentan la durabilidad por su resistencia a los ataques por sulfatos(Designation:
C125 - 15a Concrete and Concrete Aggregates 1, n.d.) .

De acuerdo con el PCA, las puzolanas se clasifican en naturales y artificiales, siendo
las mas utilizadas para materiales cementantes, las artificiales, como las cenizas
volantes, el humo de silice, la ceniza de cascara de arroz y la arcilla calcinada como
lo es el metacaolin, siendo este ultimo comunmente utilizado para la formacién de
geopolimeros (Kosmatka et al., 2002).

Uno de los principales materiales utilizados en la produccién de geopolimeros es la
piedra caolinita, la cual se expone a un tratamiento térmico de 700 a 900 °C para su
deshidroxilacion y ser trasformada en MK ((1) (PDF) Alkali Activated Eco-Friendly
Metakaolin/Slag Geopolymer Building Bricks, n.d.).

Los caolines son rocas formadas fundamentalmente por minerales del grupo del
caolin como son la caolinita, dickita, nacrita y halloysita, acompafados por
impurezas de cuarzo, mica, anatasa, rutilo, ilmenita y pequefias cantidades de
turmalina, zircdn y otros minerales pesados. Para su utilizacién en algunas de sus

aplicaciones, deben ser refinados y procesados, para aumentar su blancura, pureza
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u otras caracteristicas comerciales importantes (Comparative Analysis of Kaolin
from Different Sources for the Production of Metakaolin | DIGITAL.CSIC, n.d.)

De acuerdo con Moya, el tratamiento térmico de la caolinita da lugar a
transformaciones estructurales, que llevan a la obtencibn de Metacaolin
(2Si02.Al203) 0 Mullita (3Al203.2Si02). De estos productos, el Metacaolin (MK), es
un aluminosilicatos de caracter amorfo y alta reactividad, que mezclado con cal o
cemento actla como puzolana y les concede a los morteros y concretos excelentes
propiedades cuando se adiciona al cemento, tal como una resistencia a la

compresion superior y excelentes propiedades de durabilidad.

6.1 Geopolimeros

Los geopolimeros son obtenidos por activacion alcalina de aluminosilicatos y
presentan excelentes propiedades y una amplia gama de aplicaciones potenciales
en el campo de la ingenieria civil. Los geopolimeros son cementos activados por
alcalis conformados por materiales de aluminosilicatos alcalinos amorfos. (Juenger
et al., 2010) Los geopolimeros activados alcalinamente, los cuales tienen bajos
contenidos de calcio en el sistema, se obtienen de la mezcla de un precursor sélido
o fuente de aluminosilicatos, un activador alcalino (hidroxido de sodio, hidroxido de
potasio, entre otros) y agua (Institute et al., 2013).

Generalmente, los geopolimeros producidos a partir de materiales calcinados o
tratados térmicamente, como el metacaolin, las cenizas volantes y la escoria de alto
horno, muestran mejores propiedades mecanicas. Los geopolimeros pueden usar
varios aluminosilicatos naturales y subproductos industriales para la sintesis de
geopolimeros, pero muchos materiales de partida tienen la desventaja de una mala
reactividad y un bajo desarrollo de resistencia. (Tchadjie & Ekolu, 2018) EI
tratamiento térmico ayuda a mejorar la reactividad de la caolinita frente a la reaccion
de geopolimerizacion (Liew et al., n.d.-a).

Los GP, son un subgrupo de los CAA y se basan en precursores compuestos
principalmente de silice (SiOz2) y Alumina (Al203), por ejemplo, el MK y CV tipo F.
Estos requieren de altos contenidos de alcalis (10 M NaOH) y generalmente curado

a temperaturas entre 60-200°C para iniciar las reacciones; los productos de reaccién
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principales son geles N-A-S-H (aluminosilicatos alcalino hidratado) (Garcia-Lodeiro

et al., n.d.).

Los geopolimeros consisten en la formacién de polimeros sintéticos inorganicos de
materiales aluminosilicatos en un medio alcalino, que proceden de la reaccion
quimica conocida como “geopolimerizacion”. Se basa en materiales naturales
minimamente procesados o de subproductos industriales; ademas, son resistentes

a muchos de los problemas de durabilidad(Sabir et al., 2001).

Los geopolimeros consiste esencialmente en una unidad repetitiva del monémero
sialato (Si-O-Al-0). Este cementante se clasifica segun la composicion de la fase
de los productos de la activacién: R-A-S-H (R = Na* o K*) en los sistemas basados
en aluminosilicato. (Singh et al., n.d.) Tienen una estructura amorfa semicristalina,
donde los tetraedros de silicatos (SiO4) y de aluminatos (AlO4) se unen
alternativamente compartiendo todos los atomos de oxigeno. Esto deja una carga
negativa en la coordinacién del Al en su pliegue cuarto; el cual puede ser

balanceado por cargas de cationes alcalinos como: Na*, K*, Li*, Ca?*, Ba?*.

La presencia de cationes es importante para mantener la neutralizacién de la
estructura, ademas que su incorporacion ayudara a determinar la integridad
estructural del producto. La estructura geopolimérica se clasifica en tres formas
basicas, la cual depende de las relaciones molares de Si/Al, donde si Si/Al=1 se
denomina Poli (Sialato), si Si/Al=2 se denomina Poli (Siliato-siloxo), o si Si/Al=3 se
denomina Poli (Siliato-disiloxo). La férmula empirica de los geopolimeros esta dada
por: Mn [ -(SiO2)z -AlO2 | - wH20; donde M es el catién (Na*, K*); n es el grado de
policondensacion; z tiene valores de 1, 2 ,3; y w es la cantidad de agua de union (Li,
Sun, research, et al., 2010). Los geopolimeros a base de metacaolin requieren de

alcalis y agua para endurecer.

6.2 Metacaolin
Uno de los componentes principales del cementante geopolimérico, es el

metacaolin, este proviene de una arcilla llamada caolinita, que es un silicato de
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aluminio hidratado de composicion aproximada 2H20-Al-03-2SiOz. La caolinita es
un mineral arcilloso que proporciona la plasticidad de la materia prima y cambian
durante la coccién para producir un material permanente. Estructuralmente, la
caolinita consiste en laminas octaédricas de alimina y laminas tetraédricas de silice
grapadas alternativamente con una composicion que difiere segun el origen y
ubicacion geoldgica de donde es extraido(Liew et al., n.d.-b).

El metacaolin es un precursor de alta densidad de carga electrostatica de sus
particulas, tiene una estructura laminar y area superficial especifica elevada,
provocando una alta demanda de agua al momento de la fabricacién de pastas
(Kuenzel et al., 2012).

El tamafio de particula inicial del precursor nos sirve para predecir, que sera un
cementante con tendencia a reaccionar en mayor parte de su composicion o no. A
menor tamafio de particula del cementante hara que el liquido de la mezcla tendra
un mayor contacto superficial con el disolvente alcalino, teniendo méas productos de
reaccion, teniendo menos productos de Silicio (Si) inertes, presentes en el
precursor.

Siendo el MK un material con una alta superficie especifica, al entrar en contacto
con el activador alcalino, reacciona rapidamente lo que conduce a una mayor
reactividad y un endurecimiento mas rapido del geopolimero. Lo anterior se explica,
porque la reaccion empieza a suceder en los bordes y superficies superior e inferior

de la region amorfa(Liew et al., n.d.-b).

6.3 Activadores alcalinos
El activador alcalino es una solucion alcalina a base de sodio (Na) o potasio (K),

que puede incluir silicatos, hidréxidos, carbonatos y otras adiciones como
aluminosilicatos de sodio. La alcalinidad de las soluciones activantes induce que
cierta cantidad de atomos de Al y Si se disuelvan a partir de la fuente primaria de
aluminosilicatos (MK). Lo anterior puede formar geonomeros (mondmeros
inorganicos) en la solucion para luego ser policondensados, dando lugar a una
estructura rigida, con composiciones quimicas y caracteristicas comparables a

rocas naturales(Lee et al., n.d.; Sudagar et al., 2017).

26



NTVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON FACULTAD DE INGENIERIA CIVIL
. ®

El hidroxido de sodio y el silicato de sodio son los agentes activadores alcalinos
comunmente utilizados, aunque también se han realizado pocos estudios con
hidréxido de potasio o carbonato de sodio como agente activador(Ramujee et al.,
n.d.).

(Steveson & Sagoe-Crentsil, 2005), demostraron que la concentracion de los alcalis
tiene dos roles en los aluminosilicatos; el primero es el de elevar el pH de la solucién
activadora, lo cual incrementa la disolucion del precursor. El segundo rol es el de
dar cationes para balancear las cargas negativas de los grupos de aluminio.

El incremento en la molaridad del NaOH en la solucién ayuda a que el geopolimero
vaya aumentando su resistencia a la compresion, esto es debido a que el
aluminosilicato sera capaz de disolverse con mayor facilidad y en mayor cantidad.
Estudios anteriores han mencionado que una buena disolucion del aluminosilicato
va asociado con la resistencia final del espécimen (Liew et al., n.d.-b). Tanakon et
al (Huseien et al., 2017), investigaron el efecto de aumentar la molaridad del NaOH
(6, 10 y 14 M) midiendo resistencias a compresion, lo cual resulté en un aumento
conforme se incrementaba la molaridad del NaOH. Sin embargo, al exceder en la
molaridad del NaOH este acelerara la disolucion e hidrolisis, pero retardara el
proceso de policondensacién (Zuhua et al., 2008). Esto puede ser debido a que los
OH- del sodio reaccionan muy rapido y solidifica la parte con la que primero entra
en contacto, dejando los deméas componentes del precursor sin reaccionar.

La disoluvilidad de la silice se incrementa rapidamente provocada por el NazSiOs3
en solucién, ya que al entrar en contacto con la composicion del precursor se pega
a las particulas de este, formando mayores enlaces Si-O-Si. Teo6ricamente los
enlaces Si- O-Si son mas fuertes que los enlaces Si-O-Al, por lo que un aumento de
Silice (Si) mejorara la resistencia a la compresién (Zhang et al., n.d.) teniendo una
matriz cementante de porosidad mas cerrada, logrando con esto un material
resistente.

Se ha reportado que la adicién de silicato liquido mejora la microestructura y las
propiedades fisicas del geopolimero. Al afiadir Si liquida, se incrementa el nUmero
de enlaces Si-O-Si, los cuales poseen mayor energia de enlace que los enlaces Si-
O-Al (Singh et al, n.d.; Zhang et al., n.d.). Se han estudiado diversos

aluminosilicatos notando que la mayoria de ellos no tenian suficiente Si para iniciar
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la geopolimerizacion, llegando a la conclusion que es necesaria la adicion de Si
soluble al sistema. Esto es debido al afiadir SiO2 adicional, el cual es aportado por
el Na:SiOs, lo que da de resultado un producto mas denso y con un mejor

desempefio mecéanico (Materials & 2013, n.d.)

6.4 Agua de mar como activador alcalino
La Sociedad Americana para Pruebas a Materiales (ASTM) por sus siglas en inglés,

indica en su norma C1602 que el agua a emplearse en un concreto de cemento
hidraulico deber ser agua potable. En el caso que esto no sea posible, la norma de
igual forma indica que al utilizarse una fuente no potable, se le realicen pruebas
considerando los efectos en el tiempo de fraguado y la resistencia a la compresion.
[61] Teniendo asi, limites para el contenido de cloruros, sulfatos, alcalis y sélidos en
el agua de mezclado. El agua es un factor importante durante la sintesis del
geopolimero ya que actiia como un medio transportador de iones. Ademas, el agua
es necesaria para la hidratacién y para obtener buena trabajabilidad en la mezcla
fresca del cementante geopolimerico(C109/C109M Standard Test Method for
Compressive Strength of Hydraulic Cement Mortars (Using 2-in. or [50-Mm] Cube
Specimens), n.d.; Zhang et al., n.d.).

Juenger, M. C y colaboradores, determinaron que el uso de NaCl en un material rico
en Al, como es el MK, puede ayudar a cerrar la porosidad en la matriz disminuyendo
la entrada de agentes agresivos. Esto es debido a que, las sales del NaCl se pueden
llegar a enlazar con el Al en forma de sales de Friedel, lo cual generan una buena
combinacion de cloruros en ambientes alcalinos, como es el caso de los
geopolimeros. La sal de Friedel no solo se forma en cementos a base CP, si no
también puede ser que los iones de cloruro se enlacen en la Al de materiales como
es la escoria y puzolanas. Sin embargo, alin no hay estudios que demuestren la
ruptura de la sal de Friedel en sistemas ricos en alimina y altamente alcalinos como
es el caso de los geopolimeros (Juenger et al., 2010). Es por esto por lo que, en el
trabajo de la investigacion, aprovecharemos la gran cantidad de sodio, iones calcio
y iones cloruros, como activadores alcalinos al metacaolin, en donde lo estudiado

nos arroja pocas investigaciones relacionadas con este tipo de activadores. El
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hidroxido es requerido para la disolucion de los aluminosilicatos, mientras que el

silicato actuara como un aglutinante.

6.5 Lodos efluentes
El uso de materiales suplementarios alternativos, se han ido usando cada vez con

mayor frecuencia las grandes empresas para cumplir con los objetivos de
sustentabilidad ademas del ahorro energético existente para su produccion. Dentro
de estos materiales alternativos se encuentran aquellos que proceden de la
activacion alcalina de aluminosilicatos naturales (arcillas) y/o subproductos
industriales (Torres-Carrasco et al., n.d.). Utilizando dichos materiales como una
opcién para adicionar o sustituir ciertos porcentajes de cemento portland como parte

de la materia prima.

El residuo industrial usado en la presente investigacion es de Industria del Alcali,
que son residuos por la produccién de carbonato y bicarbonato de calcio, cloruro de
sodio y de calcio. Se estiman la produccién de 700 a 900 toneladas por dia de

residuos que son almacenados en los patios de la empresa.

6.6 Antecedentes

El estudio “Hybrid cement base don the alkali activation of by-products of coal” se
enfocd en la produccion de un material cementicio alternativo con bajo impacto
ambiental, mediante la evaluacion de dos subproductos resultantes de la
combustion del carbon. Se desarrollaron dos tipos de cemento hibrido utilizando la
activacion alcalina de una ceniza volante (CV) y una escoria de parrilla (BS), los
cuales fueron adicionados con cemento Portland (OPC) en una proporcion de hasta
el 30%. Tanto CV como BS contenian hasta un 16% de residuos sin quemar.

Para optimizar la resistencia a la compresion, se emple6 la Metodologia de
Superficie de Respuesta (MSR). El geopolimero BS logré alcanzar una alta
resistencia a la compresion, superando los 100 MPa a los 28 dias, mientras que el
geopolimero CV reporté una resistencia de 30 MPa mediante el uso de curado

térmico.
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La adicion de OPC contribuyé a modificar el proceso de curado. En el caso del
hibrido basado en CV (HFA), se observé un aumento significativo en la resistencia,
alcanzando niveles de hasta 65 MPa a los 28 dias sin la necesidad de aplicar curado

térmico (Rivera et al., n.d.).

6.6.1 M.C. Lourdes Vergara Alvarez — “Efecto de la sal de grano como adicién
en el activador alcalino de un geopolimero a base de metacaolin”:

Reporté que la adicién de silicato soluble al 30%, mejoré la hidrolisis de los
precursores observandose en el aumento de amplitud de las bandas de Si-O-T.
Ademas, observd mejor desempefio en resistencia a la compresion en comparacion

con la adicion del 10% de adicion de silicato soluble.

La autora report6é que el aumento en la molaridad del activador alcalino de 7 a 12M,
incremento la disolucién del precursor, resultando una estructura mas homogénea
rica en sodio, silice y aluminio, usando otro lote de metacaolin mas rico en silicio, lo

que pudo provocar mayor formacion de enlaces Si-O-Si.

En las pastas con adicion de NacCl, el incremento de 3.5 al 10% de NacCl, en las
pastas de referencia no mostré6 aumento en las resistencias, sino que estas fueron
similares. Lo cual es debido a que la adicién de 10% de NaCl, en las pastas alcanza
una condensacion similar a la del 3.5% hasta el dia 28.

El aumento de Nat por medio del NaCl, creo una mayor polimerizacion en los
geopolimeros. El cual se observé en los espectros de FT-IR como un aumento de
estos enlaces por el incremento en la banda Si-O-T. Creando geopolimeros con
cadenas mas equilibradas, siendo los que presentaron mayores resistencias a
compresion. A pesar de que a los 3 dias se mostraban aun particulas sin reaccionar
de NaCl en las micrografias del MEB, la adicién de cloruro como NaCl genero un
aumento de hidrolisis y condensacion en el geopolimero a sus 28 dias, creando un

espécimen mas fuerte y homogéneo que el de referencia. Los difractogramas de las

pastas con adicion de NaCl mostraron una disminucion de Cat*; debido a que, el
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Cl disponible se enlazo con el Ca** para formar CaCl, lo cual dejo menos Ca**

disponible para el proceso de carbonatacion.

La técnica de FT-IR confirmé que al someter a los especimenes a temperaturas
arriba de los 35 °C aumentan el proceso de geopolimerizacion. Teniendo una gran
similitud al dia 3y 28 en el desplazamiento de enlaces. Ademas, esta técnica indico
bandas de oligémeros de aluminosilicatos, los cuales pertenecen a procesos pobres

de geopolimerizacion siendo encontradas en las pastas de menor molaridad.

En los geopolimeros con una relacion mayor a 1 de Na/Al, se encontro la ausencia

de estas bandas. Al tener especimenes con concentraciones altas de OH- y Nat,
se favorece el proceso de disolucion del precursor, el cual se observa en el
movimiento a frecuencias menores de la banda Si-O-T. Para la composicién quimica
del precursor utilizado en esta investigacion, se encontrd que la relacion adecuada
de 1.2 Na/Al.

6.6.2 Ing. Ana Sarai Reyes Diaz — “Utilizaciéon de agua de mar como activador
alcalino de un cementante geopolimérico a base de metacaolin”:

Adicién de Na2SiOs

La adicion de silicato soluble aportado por el NazSiOs, incremento la resistencia a
la compresién; debido a la formacion de mas enlaces Si-O-Si en el geopolimero.
Los cuales son mas fuertes que los enlaces de Si-O-Al. Por otro lado, un exceso de
Na,SiOs3 en el activador alcalino produce pastas viscosas, dificiles de ser colocada
en molde y por siguiente creaba especimenes mal compactados con aire atrapado,

disminuyendo la resistencia a la compresion.

Mezclas con agua de mar (NaCl)

En las pastas con adicién del NacCl, el incremento de 3.5 al 10% de NaCl en las
pastas de referencia no mostré aumento en las resistencias, sino que estas fueron
muy similares. Lo cual es debido a que la adicién de 10% de NaCl en las pastas
alcanza una condensacion similar a la del 3.5% hasta el dia 90. La adicion de NacCl
al 3.5 y 10% en la pasta de (7M) no tuvo tanto efecto en su resistencia a la
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compresion. Sin embargo, si es comparada con las pastas a (12M), esta si mostro

un gran aumento en su resistencia a la compresion y esto es debido a que se
necesitaba un aumento de OH™ para romper mas enlaces en el precursor y ser

balanceados por los cationes de Na* que se estaban adicionando con el NaCl.

Mejoramiento de fluidez

Para mejorar la fluidez de las mezclas que contenian mucho NazSiOsz, se propuso
mezclar los materiales en velocidad alta permitié generar pastas fluidas para llenar
y compactar correctamente los especimenes evitando asi el aire que pudiera quedar

atrapado dentro de las mezclas.

Esto para sea mas facil la incorporacion de todos ellos, ya que si se dejaba la

batidora a velocidad baja se formaban muchos grumos dificultando el mezclado.

Sortividad

Por otro lado, las pruebas de sortividad permitieron identificar que conforme
avance el tiempo de curado, el geopolimero se vuelve cada vez mas denso. En la
mayoria de los casos se presentd una disminucion a la absorcion a los 90 dias de

curado, a diferencia de los casos de 28 dias donde aumentd su absorcion.

Sin embargo, el geopolimero con mayor absorcién capilar fue la mezcla de

referencia que no contenia NaCl a los 28 dias.

Curado de geopolimeros

Concluyendo con el curado de los geopolimeros se tiene que se realiz una correcta
ejecucion del curado de los geopolimeros, todas las pruebas dieron un incremento
a su resistencia y ninguna disminuyo, esto se debe a que al momento de meter las
mezclas al horno se sell6 perfectamente con una pelicula plastica que cubriera todo
el molde logrando asi no perder la humedad del geopolimero. Si no se hubiera
realizado bien esta parte tendiamos muchos geopolimeros con disminucion de
resistencia, esto se debe a que si se pierde mucha humedad el geopolimero

desarrolla una estructura cristalina reduciendo su desempefio mecanico.
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Al culminar esta investigacion y llevar a cabo el andlisis y discusion de resultados

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON .

se puede concluir de manera general que un buen curado en el horno si hace
realmente la diferencia ya que a la hora de los ensayes a compresion en los
resultados que nos arrojé ninguno decrecié en cuanto a su resistencia, sino por el

contrario todos lograron seguir aumentando su resistencia.
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7. Metodologia experimental

En este apartado se define las diferentes técnicas y equipos a emplear para la
caracterizacion de la materia prima y de la pasta de cementante geopolimérico a

base de metacaolin, analizados después de la activacion.

7.1 Descripcion de materia prima
Los materiales utilizados en esta investigacion se pueden dividir en sélidos y

liquidos. La fase sélida consta del MK, los lodos efluentes, sal de mar y NaOH. La
fase liquida consta del agua destilada (H20) vy silicato de sodio en forma acuosa,

(NazSi0s3). La materia prima para usar serd la siguiente:

7.1.1Metacaolin

El precursor empleado en esta investigacion es un Metacaolin (MK), elaborado por
grupo Cementos de Chihuahua S.A. de C.V. llamado Metaforce. Presenta un color
café claro, una densidad de 2.48 g/cm3y sus principales componentes son el Oxido
de Silicio (SiO2) y el Oxido de Aluminio (Al203) estando ambos presentes en mas
del 90%.

7.1.2 Cloruro de sodio
El cloruro de sodio (NaCl), de grado industrial cominmente nombrado sal de grano,

sera empleado de la empresa Exportadora de Sal, S.A de C.V. El NaCl tiene una

apariencia de cristales blancos, en estado fisico solido, un pH de 6.0, tiene una

solubilidad en agua de 39.8g/cm3, y su principal componente es NaCl al 99.75%.

7.1.3 Residuos industriales de calcio
El material de residuo industrial fue obtenido de Industrias del Alcali S.A. de C.V. Su

composicion, del material previamente deshidratado, es 42% carbonato de calcio
(CaCO0:s), 20% del Hidroxido de cloruro de calcio (CaCIOH), 19% Cloruro de sodio
(NaCl), 12% Hidroxido de calcio [Ca(OH)2], 3% Fosfato de aluminio [AlI(POa4)]. Los

cuéles nombraremos Lodo fresco y Lodo de almacén.

34



N N
7 e

4 WL F I C i ‘
a2

D AUTGNOMA DE NUEVO LEON | FACULTAD DE INGENIERIA CIVIL

7.1.4 Hidroxido de Sodio (NaOH)
El hidroxido de sodio (NaOH), o también conocido como sosa caustica, fue obtenido

UN

de la empresa ROT Quimica, S.A de C.V. El NaOH tiene una apariencia de color
blanco en forma de escamas, en estado solido y su principal componente es el
NaOH al 98.80%.

7.1.5 Silicato de Sodio (Na2SiO3)
El silicato de sodio soluble se obtendra de la empresa Silicatos Solubles de

Monterrey S.A. de C.V., fabricado a partir de proporciones variadas de Oxido de
Sodio (Na20) y Diéxido de Silicio (SiOz2). El silicato utilizado en el proyecto es de
grado N, el cual presenta los siguientes porcentajes de Na20 al 8.9%, de SiO: al
28.75%, dando una relacion SiO2/Na2O = 3.23. El porcentaje de solidos fue de
37.65% y del H20 al 62.37%, con una densidad de 1.39 g/cm3.

7.2 Caracterizacién de materia prima

Caracterizaciéon de la materia prima para la fabricacion y estudio del cementante
geopolimérico a base de metacaolin mediante diferentes técnicas:

Tamafio de particula
Determinar el tamafio de particula de los precursores, identificar que tan reactivo

sera nuestro material debido a que un material con tamafio de particula mas bajo
tiende a tener una mejor reaccion. Este estudio se realiz6 mediante distribucion de

tamafio de particula (DTP) y utilizando el equipo marca Microtrack modelo S3500.

Difraccion de Rayos X (DRX)
La caracterizacion de la materia prima fue realizado, utilizando un difractometro

DRX PANalytical Empyrean. Esta técnica se emplea para identificar y determinar
las estructuras cristalinas de los compuestos presentes en el material. Los patrones
de difraccion constituyen una huella digital para cada compuesto cristalino y
contienen informacion acerca de los planos cristalograficos. Las posiciones de las
reflexiones dependen Unicamente del tamafio y forma de la celda unitaria; y las

intensidades indican la cristalinidad de la muestra.
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Fluorescencia de Rayos X (FRX)
La composicion quimica elemental de los materiales solidos se determiné mediante

la FRX, este andlisis nos permitié identificar los 6xidos presentes en el material
utilizando un espectrometro FRX PANalytical EPISLON 3XL.

Microscopio electronico de barrido (MEB)
Las muestras fueron observadas en el microscopio electronico de barrido (MEB) y

analizadas mediante espectroscopia de dispersién de energia de rayos X (EDX).
Los andlisis de MEB/EDX fueron realizados en un equipo JEOL modelo JSM-
6490LV, con condiciones de trabajo de 20 kV como voltaje de aceleracion y un
tamafio de abertura de 50. Lo que nos permite observar al metacaolin como materia
prima antes de la reaccion de geopolimerizacion. Posteriormente cuando se tengan
los productos de reaccion, estos seran observados por la misma técnica,

corroborando la disolucién parcial o total del MK.

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR)
La técnica de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR) puede

ayudarnos en la caracterizacion de grupos funcionales de geopolimeros y
proporcionar informacién sobre la transicion de las vibraciones debido a pequefios
cambios estructurales, identificando la ubicacion de las bandas de absorcion de los
grupos funcionales correspondientes en los espectros, por lo tanto, puede darnos
informacion acerca del proceso de polimerizacion.

El andlisis FT-IR fue realizado en muestras en polvo en un espectrofotdmetro
Shimadzu modelo IRTracer-100 con un dispositivo de reflexién total atenuada
QATR-10 de diamante rango extendido, en un rango del espectro electromagnético
de 4000 a 400 cm™,

- pH: En una solucién acuosa (30 g) de agua destilada se mezcl6é 10 g de muestra
a analizar, el equipo se enciende, y el electrodo se coloca en el vaso de la muestra,

y el equipo empieza a analizar el pH correspondiente de la muestra.
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7.3 Disefio experimental

Etapa 1:

En base a la caracterizacion de la materia prima, se diseflaron mezclas de
referencia 1, para evaluar el efecto de los reactivos con alta pureza, sobre el efecto
de la resistencia a la compresion a 3, 7, 14 y 28 dias de curado. Las mezclas se
fabricaron usando el 100% del peso del precursor de metacaolin al 100%. Estas
mezclas fueron activadas usando molaridades de 7M, 10M y 12M, del activador
alcalino a base de NaOH, y 30% de Naz2SiOs. Los especimenes fabricados seran
cubos de 5cm x 5cm x 5cm, sometidos a dos temperaturas de curado: 60° por 24

horas y temperatura ambiente.

Etapa 2:

De acuerdo a la evaluacion de las mezclas de referencia 2, se disefié el geopolimero
con adicién de hidréxido de calcio Ca(OH)2 en 10% del peso del cementante, a las
mismas molaridades de Na(OH) y porcentaje de (Na:SiOs) de la etapa 1. Los
especimenes fabricados fueron sometidos a dos temperaturas de curado: 60° por
24 horas y temperatura ambiente y ensayados a compresion a 3, 7, 14 y 28 dias de

curado.

Etapa 3:

Después de la evaluacion del comportamiento mecanico del GP con adicién de
Ca(OH)2, se procedio6 a realizar las mezclas de referencia 3, con adicion de NacCl,
en el del activador alcalino. Para la fabricacién de este tipo de pastas se propone
por utilizar 2 porcentajes, el primero consisti6 en una adicion al 3.5% de sal
simulando la cantidad especificada para la fabricacion de un sustituto de agua de
mar segun la norma ASTM D1141 [66]. Ademas, se propuso triplicar el contenido
de sal para lograr una adicion al 10%, con el fin de obtener alguna diferencia obvia
en las pastas utilizando un porcentaje mas elevado, entre los rangos de una
salmuera. Los especimenes fabricados fueron sometidos a dos temperaturas de
curado: 60° por 24 horas y temperatura ambiente y ensayados a compresién a 3, 7,
14 y 28 dias de curado.
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Etapa 4:

Después de la evaluacion del comportamiento mecéanico del geopolimero con
adicion de Ca(OH)2, se procederd a realizaron las mezclas finales, sustituyendo el
Ca(OH)2, por los lodos efluentes en 10%, 7.5% y 5% del peso, con la molaridad
optima de Na(OH) y 30% de NazSiOs y 3.5% y 10% de NaCl. Los especimenes
fabricados serdn sometidos a dos temperaturas de curado: 60° por 24 horas y
temperatura ambiente y ensayados a compresion a 3, 14, 28 y 90 dias de curado.

7.4 Andlisis de la hidratacién del producto geopolimérico
En funcion de las pruebas de compresion, se seleccionaron especimenes para ser
preparados para estudiar la reaccion de hidratacion mediante pruebas de
caracterizacion a diferentes edades de 3, 14, 28 y 90 dias de curado como
MEB/EDS, IR y DRX.
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8. Resultados

8.1 Caracterizacion de las materias primas

8.1.1 Metacaolin

8.1.1.1 Tamafo de particula, densidad, DRX.

El MK tiene un didmetro promedio (Dso) de 14.85 (um) y una densidad de 2.48 g/cm?3.
El metacaolin se analiz6 mediante DRX, para poder determinar las fases cristalinas
presentes. Donde, se encontré con el cuarzo, sillimanita y carbonato de calcio.

Ademas, se aprecia el halo amorfo caracteristico de esta puzolana.
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Figura 1. Distribucién de tamafio de particula del MK.
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La composicién quimica del MK fue obtenida mediante Fluorescencia de Rayos X

(FRX). Para llevar a cabo el andlisis de FRX, se fabricaron pastillas con 10g de MK,

mas 1g de cera. En la tabla 1, se muestran los porcentajes de los componentes.

Sus principales componentes son SiOz2y Al203, presentes en proporcion mayor al

90%.

Tabla 1. Composicion quimica del metacaolin
Composicién SiO2 | AkO3 | CaO | Fe203 | SOs | K2O | MnO | TiO2 | %P.1.
Porcentaje (%) | 56.77 | 31.82 | 5.07 | 1.93 | 055|043 | 0.31 | 0.16 | 2.62

8.1.1.3 SEM

Se analizé el MK mediante Microscopio Electronico de Barrido para conocer la

morfologia. Donde se observo que se presentan particulas alargadas e irregulares.
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En lafigura 3 se presentan las micrografias obtenidas para la muestra de metacaolin
a 50x, 500x y 1000x.

A% '

SEI  20kV WD16mm  SS50

SEl  20kV WD16mm  SS50 x1,000 10um  —

Figura 2. Micrografias SEM de la muestra MK, a)50x, b)500x, ¢)1000x.

8.1.1.51IR

En la figura 4, se presenta el espectro del FTIR del metacaolin

o e N va
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5i-0-Al |
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Figura 3. Espectro FTIR de metacaolin.

Las bandas IR asociadas al metacaolin, corresponden a las vibraciones de los
enlaces de su estructura, Si-O, de los tetraedros de silicio, Al-O y Al-O-H de los
octaedros de aluminio y Si-O-Al de las uniones SiOs4 — AlO4. En el caso que esté
contaminada por cuarzo, se pueden presentar simultaneamente otras bandas
caracteristicas de este material. En general, las bandas mas intensas caracteristicas
del metacaolin deben aparecer en: 3694, 3621, 1100, 1032, 1008, 913, 694, 539,
471y 431 cm-1 (Marel & Beutelspacher, 1976).
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Se observa, que las bandas caracteristicas del MK, ubicadas en 3694, 3620, 911

cm, son bastante débiles en este espectro. Esto corrobora un contenido en
caolinita muy reducido. También se aprecian bandas en 1458.18, 1049.28 y 779.24
cm ! correspondientes a vibraciones Si-O y Al-O del grupo Al-O-H, y las atribuibles
al Si-O-Al ubicadas en 694.37 cm™ (Torres et al., n.d.).

8.1.2 Lodos efluentes
Los lodos efluentes, se secaron en un horno a 100°C por 3 dias para evaporar la
humedad existente en ellos. Posteriormente, se realizd la molienda, determinando

las siguientes propiedades:

8.1.2.1 Tamafo de particula, densidad y pH

Se realizé molienda del lodo fresco por 25 minutos, obteniendo el menor tamafio
de particula. Se realizé molienda del lodo fresco por 25 minutos, obteniendo el
menor tamafio de particula.

Obteniendo los siguientes valores:

Dso= 34.59 um
Densidad= 2.43 g/cm?
pH=12.32
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Figura 4. Distribucién de tamafio de particula del lodo fresco a 25 minutos de molienda.

8.1.2.2 DRX. Se observaron los lodos mediante DRX, para poder determinar las
fases cristalinas presentes. Siendo el carbonato de calcio, cloruro de sodio,

hidroxido de cloruro de calcio, e hidroxido de calcio.
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Figura 5. Difractograma de rayos X de lodo fresco.

8.1.2.3 FRX. La composicién quimica de los lodos fue obtenida mediante
Fluorescencia de Rayos X (FRX).

En la tabla 3, se muestran los porcentajes de los componentes. Sus principales
componentes son CaO, Naz0, Cl, SiO2y MgO presentes en proporcion mayor al
90%.

Tabla 2. Composicion quimica de lodo fresco.

Composicion CaO | NaxO | CI SiO2 | MgO | SOs | AO3 | % P. 1.

Porcentaje (%) | 44.78 | 1.06 | 9.01 | 1.87 | 2.44 | 1.70 | 0.57 | 38.40

8.1.2.4 SEM

Se analiz6 los lodos fluentes mediante Microscopio Electrénico de Barrido para
conocer la morfologia. Donde se observo que se presentan particulas irregulares de
distintos tamafios. En la figura 7 se presentan las micrografias obtenidas para la
muestra de lodos fluentes a 100x, 500x y 1000x.
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Figura 6. Micrografias SEM de la muestra lodo fresco seco a) 100x b)500x y ¢) 1000x

8.1.25IR

En la figura 8, se muestra el espectro obtenido del anélisis FTIR de los lodos frescos.
Dentro de un rango espectral de 525 a 4000 cm™ en modo de transmision. Estando
presentes los enlaces de O-H de 3000 a 3500 cm%, el Carbonato de calcio de 1500
a 2000 cm?, enlaces de C-H de 1000 a 1500 cm, enlace de C-Cl=0 de 500 a 1000

cm.

2500 2000 1500 1000

4000 3500 3000
Ndmero de onda (cmY)

Figura 7. Espectro FTIR de los lodos frescos.

8.2 Disefio de geopolimeros

500
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Figura 9. Cubos recién desmoldados.

Se propuso el volimen de 1 litro de solucion, considerando 30% del volumen total
del activador como silicato de sodio acuoso y 70% de NaOH en solucion acuosa

con concentracién molar variable.
Considerando la fase liquida compuesta por el agua destilada y la parte liquida del

Na:SiOs. Por otro lado la fase solida compuesta por el metacaolin, la masa del

Na(OH) con concentracion molar variable, y la fase sélida del Na2SiOs.
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Tabla 3. Disefio de geopolimero

FACULTAD DE INGENIERIA ClVlL‘i

Materias

Volumen parcial (cm?®)

Silicato de sodio

300

molar variable)

Hidréxido de sodio (con concentracién

700

Fase Masa (Q) Volumen (cm3) | Agua total
(cm?3)
Solido NazSiOs | 157 39.92 Volumen
(Na20+Si02) liguido de
Liquido Na2SiO3 (H20) | 260.8 260.08 Na:Si0s  +
Solido NaOH Concentracion molar | Masa (g) /| Volumen
variable * masa | Densidad liguido de
atdmica Na(OH)
Liquido NaOH(H20) Tomando la densidad | Volumen parcial
del H20 como 1, masa | / Volumen de la
= volumen, masa NaOH

Cementante total

Relacioén liguido sélido

(Agua total / 0.31 ) — (Masa Sélido
NazSiOz + Masa Sélido NaOH)

0.31
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8.3Resistencia a compresion

.

Figura 10. Cubo en prueba de resistencia a la compresion.

8.3.1 Se disefian las mezclas preliminares 1, que se describen a continuacion:
Mezclas con MK, y activador alcalino siendo el NaOH a 7 molar, 10 molary 12 molar
y el 30% de Na2SiO, con curado inicial de 60° y a temperatura ambiente.

Teniendo la siguiente nomenclatura: 7M-CT, 7M-ST, 10M-CT, 10M-ST, 12M-CT,
12M-ST.

Resultados de resistencia a compresiéon 7M (NaOH)

™M

45

35

. roas 26.01 23.47
™ 17.94 17.49 43 18.89
s 14.18

15 11.24

-5 3-dias 7-dias 14 dias 28 dias

EST mCT

Figura 11. Gréfico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C por 24 horas.

a7



"UANL FIC &%

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEﬂN- FACULTAD DE INGENIERIA C[V[L@

Resultados de resistencia a compresion 10 M (NaOH)

10M
45.00
35.00
IS 25.00 o
= 15.00 9,61 11:46 11.2413:23 13.9815.26 14.34
« HE W lI Il
-5.00 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
uST uCT

Figura 12. Gréafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

Resultados de resistencia a compresion 12 M (NaOH)

12M
45
35
« 25
= 14.97 14.97 1715
15 10.30 10.29
529 6.40 6.53 I I
5 HE B
m [
-5 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
EST mCT

Figura 13. Gréfico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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8.3.2 Se disefian las mezclas preliminares 2, que se describen a
continuacion:

Mezclas con MK, adicién de hidroxido de calcio Ca(OH)2 al 10% en volumen del
cementante y activador alcalino siendo el NaOH a 7molar, 10 molar y 12 molar y el

30% de Na2SiO, con curado inicial de 60° y a temperatura ambiente.

Resultados de resistencia a compresion 7M (NaOH)

50.00 42.58

40.00 38.68 39.04 38.92
o 30.00 24.14
S

20.00 1252

10.00 .

0.00
3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
EST mCT

Figura 14. Grafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

Resultados de resistencia a compresion 10M (NaOH)

45
35
25.05

. 25 21.35
g 16.62 1agy 1805 16.40 18.28
E .

15 10.27

s Il -

-5 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias

mST mCT

Figuralb. Gréafico de resistencia ala compresién, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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Resultados de resistencia a compresion 12M (NaOH)

45.00
35.00
o 25.00
S 14.16
15.00 o 10.06 1181 44 1237 445
500 e .- I'E |
.00
mu BN
-5.00 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
EST ECT

Figura 16. Grafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambiente y CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

8.3.3 Se disefian las mezclas preliminares 3, que se describen a
continuacion:

Mezclas con MK, adicién de hidroxido de calcio Ca(OH)2 al 10% en volumen del
cementante y activador alcalino siendo el NaOH a 7molar, el 30% de NazSiO, y

adicién de NaCl al 3.5% con curado inicial de 60° y a temperatura ambiente.

Resultados de resistencia a compresion 7M (NaOH)

50.00
40,00 38.92
' 32.465
27.60 27.91
& 2000 20.23 20.48
= 20.00 1805 4574 : :
0.00
3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
HST ECT

Figura 17. Grafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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En las 3 mezclas de referencias, se hizo muy notorio el mejor comportamiento
mecénico a la compresion de la molaridad de 7M de NaOH, tanto con la adicion de
CaOH y la adicién de NaCl, por lo que de decidio trabajar Unicamente con dicha

molaridad, para realizar mezclas finales con diferentes tipos de adiciones.

8.3.4 Se disefian las mezclas finales GP1, que se describen a

continuacion:

Mezclas con MK, adicion de lodo fresco al 10%, adicién de NaCl al 3.5%, molaridad

Optima de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura

ambiente.
40
30 24.76 26.88
& 20.11 2091 21.96 23.36
20
= 12.95
i .
0
3 dias 14 dias 28 dias 90 dias
EST mCT

Figura 18. Gréfico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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8.3.5 Se disefian las mezclas finales GP2, que se describen a continuacion:
Mezclas con adicion de lodo fresco al 10%, adicién de NaCl al 10%, molaridad

Optima de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura
ambiente.

40
30
23.81 23.92
22.23 22.36
& 19.51 18.64 20.96

= 20

11.80

’ .
0

3 dias 14 dias 28 dias 90 dias
EST ECT

Figura 19. Gréafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

8.3.6 Se disefian las mezclas finales GP3, que se describen a continuacion:
Mezclas con adicién de lodo fresco al 7.5%, adicién de NaCl al 3.5%, molaridad

Optima de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura
ambiente.

40
30 25.795
24.23

g 22.32 20.35 21.04 23.07
= 20 13.9¢ 1548

) .

0

3 dias 14 dias 28 dias 90 dias
EST mCT

Figura 20. Grafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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8.3.7 Se disefian las mezclas finales GP4, que se describen a continuacion:
Mezclas con adicion de lodo fresco al 7.5%, adiciébn de NaCl al 10%, molaridad

optima de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura

ambiente.
40
28. 28.93
30 23.56 553
& 20.08 "~ 2056 21.05 22.18
S 20
11.95
) .
0
3 dias 14 dias 28 dias 90 dias
mST mCT

Figura 21. Gréafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

8.3.8 Se disefian las mezclas finales GP5, que se describen a continuacion:

Mezclas con adicion de lodo fresco al 5%, adicion de NaCl al 3.5%, molaridad

optima de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura

ambiente.
GP5
45
35 29.77 3174 3024 3236 3957
26.36 25.29
25
17.38

15

5

-5 3-dias 14 dias 28 dias 90 dias

mST mCT

Figura 22. Gréfico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.
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8.3.9 Se disefian las mezclas finales GP6, que se describen a continuacion:

Mezclas con adicion de lodo fresco al 5%, adicion de NaCl al 10%, molaridad 6ptima

de 7M de NaOH y con temperatura de curado inicial a 60° y a temperatura ambiente.

45

35

25

15

20.30
12.61

3 dias

GP6
28.66 30.24 29.49 31.45 29.485
i I I I I I
14 dias 28 dias 90 dias
mST mCT

Figura 23. Gréafico de resistencia a la compresion, siendo ST= Temperatura ambientey CT=
Con temperatura de curado inicial de 60°C.

Figura 24. Espécimen después de la prueba de resistencia a compresion
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8.4Pruebas de Sortividad

Se realizaron pruebas de sortividad de acuerdo con la norma NMX-C-529 para
determinar el coeficiente de absorcion capilar en Kg/m?min'2. La prueba se realizd
a las 3 mezclas de referencia, con temperatura de curado y sin temperatura de
curado. Asi también, se seleccionaron los 2 geopolimeros finales que demostraron
mejor comportamiento mecanico: GP5 y GP6. Dicha prueba se realiz6 a los 3 y 90

dias de edad respectivamente.

Sortividad
0.25

0.22
0.2
0.15
0.15
0.1
0.07 0.07
0.06 0.06 0.06
0.05 0.04 0.03
0.02 0.02 0.02 0.02
0.010.01 0.01 0z 0.01 . l .
0 [ | . - [ | ™ |

R1 ST R1CT R2 ST R2 CT R3 ST R3 CT GP5 ST GP5 CT GP6 ST GP6 CT

m3 DIAS m90 DIAS

Figura 25. Grafico de la prueba de sortividad, siendo ST= Temperatura ambiente y CT= Con
temperatura de curado inicial de 60°C.

-—

Figura 26. Especimenes en prueba a sortividad
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8.5Fluorescencia de Rayos X

Figura 27. Mezclas vaciadas en moldes para pruebas microestructurales.

8.5.1 Pruebaa 3 dias

En la siguiente tabla se muestran los resultados del FRX de las mezclas de
referencia de R1 Sin temperatura de curado inicial (R1 ST), R1 Con temperatura de
curado inicial (R1 CT), R2 Sin temperatura de curado inicial (R2 ST), R2 Con
temperatura de curado inicial (R2 CT), R3 Sin temperatura de curado inicial (R3 ST),
R3 Con temperatura de curado inicial (R3 CT), GP5 Sin temperatura de curado
inicial (GP5 ST), GP5 Con temperatura de curado inicial (GP5 CT), GP6 Sin
temperatura de curado inicial (GP6 ST) y GP6 Con temperatura de curado inicial
(GP6 CT).
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8.5.1.1 Mezclas de referencia

Mezclas de Composicion

referencia  5j5, TALOs | NazO | CaO | MnO | Fes0s | SOs | K20 | TiOs
R1 ST (%) 55.04 | 22.43|10.78 | 5.13 |2.76 |1.25 |1.06 |0.57 |0.22
R1 CT (%) 55.47|22.20|10.32 |5.32 |285 |1.27 |1.06 |0.59 |0.23
R2 ST (%) 51.62|20.78 |9.77 |11.33|2.70 |1.20 |1.09 |0.57 |0.21
R2 CT (%) 51.04 |1 20.95|9.79 |11.61|2.74 |1.21 1.14 | 058 |0.21
R3 ST (%) 51.17 | 2056 | 9.79 |11.62|281 |1.26 |0.99 |0.58 |0.22
R3 CT (%) 514112091983 |11.34|2.73 |1.20 |0.97 |0.56 |0.21
GP5 ST (%) 53.16 | 21.40|10.19|7.81 |290 |1.32 |1.05 |0.58 |0.23
GP5 CT (%) 53.25|21.35|1050 744 |281 |1.25 |1.04 |0.58 |0.22
GP6 ST (%) 53.10 | 21.51|10.84|7.07 |2.75 |1.23 |0.96 |0.56 |0.24
GP6 CT (%) 52.48 | 21.27 | 11.00 | 7.00 |2.75 |1.22 |1.10 |0.56 |0.21

8.5.2 Prueba a 28 dias

Tabla 4. Resultados FRX: 3 DIAS

En la siguiente tabla se muestran los resultados del FRX de las mezclas de

referencia de R1 Sin temperatura de curado inicial (R1 ST), R1 Con temperatura de
curado inicial (R1 CT), R2 Sin temperatura de curado inicial (R2 ST), R2 Con

temperatura de curado inicial (R2 CT), R3 Sin temperatura de curado inicial (R3 ST),

R3 Con temperatura de curado inicial (R3 CT), GP5 Sin temperatura de curado
inicial (GP5 ST), GP5 Con temperatura de curado inicial (GP5 CT), GP6 Sin

temperatura de curado inicial (GP6 ST) y GP6 Con temperatura de curado inicial

(GP6 CT).

57



8.5.2.1 Mezclas de referencia

Mezclas de Composicion

referencia  5i5, TALOs | NazO | CaO | MnO | Fe:0s | SOs | K20 | TiOs
R1 ST (%) 54.60|22.44|11.03|5.10 |2.79 |1.24 |1.28 |0.56 |0.22
R1 CT (%) 55.50|22.18 1051|524 |281 |1.26 |1.20 |0.58 |0.22
R2 ST (%) 51.57 | 20.67 | 9.63 |11.59|2.73 |1.23 |1.21 |0.58 |0.22
R2 CT (%) 50.56 | 20.64 | 9.41 |11.57|293 |132 |1.02 |0.56 |0.22
R3 ST (%) 51.59|2055|944 |11.76|2.78 |1.23 |1.03 |0.58 |0.22
R3 CT (%) 51.09 | 21.27 | 10.41 | 10.97 | 2.57 |1.13 |0.95 |0.56 |0.20
GP5 ST (%) 52.66 | 21.74 | 10.73|7.44 | 280 |1.25 |1.03 |0.57 |0.22
GP5 CT (%) 53.38|21.39 1044|746 |284 |1.28 |0.96 |058 |0.21
GP6 ST (%) 52.84|21.63 1053|747 |2.78 |1.28 |0.98 |0.56 |0.22
GP6 CT (%) 53.27 |1 21.68 | 10.24 | 7.28 |2.80 |1.25 |0.90 |0.57 |0.22

8.5.3 Prueba a 90 dias

Tabla 5. Resultados FRX 28 DIAS

En la siguiente tabla se muestran los resultados del FRX de las mezclas de

referencia de R1 Sin temperatura de curado inicial (R1 ST), R1 Con temperatura de
curado inicial (R1 CT), R2 Sin temperatura de curado inicial (R2 ST), R2 Con

temperatura de curado inicial (R2 CT), R3 Sin temperatura de curado inicial (R3 ST),

R3 Con temperatura de curado inicial (R3 CT), GP5 Sin temperatura de curado
inicial (GP5 ST), GP5 Con temperatura de curado inicial (GP5 CT), GP6 Sin

temperatura de curado inicial (GP6 ST) y GP6 Con temperatura de curado inicial

(GP6 CT).
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8.5.3.1 Mezclas de referencias

Mezclas de Composicion

referencia  5i5, TALOs | NazO | CaO | MnO | Fes0s | SOs | K20 | TiOs
R1 ST (%) 55.50|22.81|10.14 521 |2.74 |119 |0.86 |055 |0.22
R1 CT (%) 55.18 | 22.12 | 10.24 | 555 | 297 |1.32 |1.06 [0.59 |0.23
R2 ST (%) 51.12 | 20.97 | 10.57 |1 10.99 | 2.74 |1.14 |1.03 |0.54 |0.20
R2 CT (%) 51.49|21.34|10.00 1094|256 |1.13 |1.00 055 |0.21
R3 ST (%) 51.00|20.93 999 |1141|2.70 |1.17 |0.96 |0.56 |0.21
R3 CT (%) 50.61|21.32|10.49 1098|256 |1.14 |0.96 |0.55 |0.20
GP5 ST (%) 52.45|21.77|10.78 | 7.26 |2.67 |1.17 |0.95 |055 |0.21
GP5 CT (%) 53.09|21.43|10.68|7.24 |261 |1.16 |0.84 |055 |0.21
GP6 ST (%) 52.22 |1 21.61|1094|7.14 |263 |1.15 |0.90 |0.54 |0.21
GP6 CT (%) 52.77|21.50|10.10|7.36 |2.78 |1.22 |0.78 |0.57 |0.22

Tabla 6. Resultados FRX: 90 DIAS
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8.6 Microscopia Electrénica de Barrido

8.6.1 Prueba a 3 dias

8.6.1.1 Mezcla de referencia 1: R1 Sin temperatura de curado inicial “R1 ST”

e Ly 0 | et !
SElI  15kV WD13mm  SS50 x100 100pm  — WD13mm SS50

{ 28 3 N / g $ 2 e WD13mm  SS50 X2,000  10pm
SEI  15kV WD12mm SS50 x1,000 10pm

Figura 28. Micrografias SEM de la muestra R1 ST — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R1 ST a 3 dias
no se encuentra homogenea en gran parte del analisis, ademas de la presencia de
agujas que pudieran ser etringita, que pudieran desarrollar problemas de durabilidad

posteriormente.
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8.6.1.2 Mezcla de referencia 1: R1 Con temperatura de curado inicial “R1 CT”

:

x100 100pum  — SEl  15kV

: 1‘

- . S iw

SEI  15kV WD14mm  SS50 x2,000 10pum

SEI  15kV

Figura 29. Micrografias SEM de la muestra R1 CT — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.
En las micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R1 CT a 3 dias,

aunque no se encuentra homogénea en gran parte del andlisis, no se encuentra la
presencia de agujas que pudieran ser etringita. Las grietas aparentes, pudiera ser

producto del quiebre de la muestra al momento de su extraccion.
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8.6.1.3 Mezcla de referencia 2: R2 Sin temperatura de curado inicial “R2 ST”

WD15mm  SS50 SEI  15kV WD16mm SS50 x500

<i?.’

| P dalar s A Al
SElI  15kV WD15mm  SS50 x1,000 10pm SEl  15kV WD15mm x2,000 10pym

Figura 30. Micrografias SEM de la muestra R2 ST — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x,
d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R2 ST a 3 dias,
aunque no se encuentra homogénea en gran parte del andlisis, no se encuentra la
presencia de agujas que pudieran ser etringita. Las grietas aparentes, pudiera ser

producto del quiebre de la muestra al momento de su extraccion.
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8.6.1.4 Mezcla de referencia 2: R2 Con temperatura de curado inicial “R2 CT”

Ar, ARG > il
15KV WD12mm  SS50 X500

, : & - AR o mas
15kV WD12mm SS50 x1,000 10pum SEl  15kV WD12mm  SS50 x2,000 10pm

Figura 31. Micrografias SEM de la muestra R2 CT — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.
En las micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R2 CT a 3 dias,

aunque no se encuentra homogénea en gran parte del andlisis, no se encuentra la
presencia de agujas que pudieran ser etringita. Las grietas aparentes, pudiera ser

producto del quiebre de la muestra al momento de su extraccion.
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8.6.1.5 Mezcla de referencia 3: R3 Sin temperatura de curado inicial “R3 ST”

SEl  15kV WD13mm  SS50 x500 50pum

« By i 5 RPR - . > ,
N L é | W ¥ " “ Y s J S
SEI  15kv  WD13mm SSS0 x1,000  10pm SEl 15kV  WD13mm SS50 x2,000  10pm

Figura 32. Micrografias SEM de la muestra R3 ST - 3 dias, a)100x, b)500x, c)1000x,
d)2000x.

En las

micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R3 ST a 3 dias, aunque

no se encuentra homogénea en gran parte del analisis, no se encuentra la presencia

de agujas que pudieran ser etringita. Las grietas aparentes, pudiera ser producto

del quiebre de la muestra al momento de su extraccion.
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8.6.1.6 Mezcla de referencia 3: R3 Con temperatura de curado inicial “R3 CT”

Y
SR
ot

SElI  15kV WD11mm SS50 x100 100pm  — WD11mm  SS50 x500 50um

» : "‘?‘ *{\. e

SEI  15kV WD11mm x1,000  10pm SEI x2,000  10pm

Figura 33. Micrografias SEM de la muestra R3 CT — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la pasta de referencia R3 CT a 3 dias,

aungue no se encuentra homogénea en gran parte del analisis, no se encuentra

la

presencia de agujas que pudieran ser etringita. Las grietas aparentes, pudiera ser

producto del quiebre de la muestra al momento de su extraccion.
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8.6.1.7 Geopolimero final: GP5 Sin temperatura de curado inicial “GP5 ST”
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Figura 34. Micrografias SEM de la muestra GP5 ST — 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el Geopolimero final GP5 ST a 3 dias
se encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis,

ademas no se encuentra la presencia de agujas que pudieran ser etringita.
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8.6.1.8 Geopolimero final: GP5 Con temperatura de curado inicial “GP5 CT”

WD14mm  SS50
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SEl  15kV WD14mm  SS50 x1,000 10pm SEl  15kV WD14mm  SS50 x2,000 10pm

Figura 35. Micrografias SEM de la muestra GP5 CT - 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x,
d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el Geopolimero final GP5 CT a 3 dias
se encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis,
donde también se puede distinguir la formaciéon de algunos geles producto de la
hidratacion del cementante, ademas no se encuentra la presencia de agujas que

pudieran ser etringita.
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8.6.1.9 Geopolimero final: GP6 Sin temperatura de curado inicial “GP6 ST”
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Figura 36. Micrografias SEM de la muestra GP6 ST - 3 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el Geopolimero final GP6 ST a 3 dias
se encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis,

ademas no se encuentra la presencia de agujas que pudieran ser etringita.
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8.6.1.10 Geopolimero final: GP6 Con temperatura de curado inicial “GP6 CT”
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Figura 37. Micrografias SEM de la muestra GP6 CT - 3 dias, a)100x, b)500x,
¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el Geopolimero final GP6 CT a 3 dias
se encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis,
donde también se puede distinguir la formaciéon de algunos geles producto de la
hidratacion del cementante, ademas no se encuentra la presencia de agujas que

pudieran ser etringita.
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8.6.2 Pruebaa 28 dias

SEI  15kV WD13mm  SS50 x100 100pum SEI

A

x1,000 10pm SElI  15kV WD14mm SS50

Figura 38. Micrografias SEM de la muestra R1 ST — 28 dias, a)100x, b)500x,
€)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se
encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a
comparacion del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del
cementante, ademas no se encuentra la presencia de agujas que pudieran ser

etringita.
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8.6.2.2 Mezcla de referencia 1: R1 Con temperatura de curado inicial “R1 CT”
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Figura 39. Micrografias SEM de la muestra R1 CT - 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x,
d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se
encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a
comparacion del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del
cementante, sin embargo, encontramos aparentemente una aguja en la zona de

estudio que pudiera llegar a desarrollarse con mayor edad.
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8.6.2.3 Mezcla de referencia 2: R2 Sin temperatura de curado inicial “R2 ST”
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Figura 40. Micrografias SEM de la muestra R2 ST — 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x,
d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se
encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a
comparacién del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del

cementante.
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8.6.2.4 Mezcla de referencia 2: R2 Con temperatura de curado inicial “R2 CT”
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Figura 41. Micrografias SEM de la muestra R2 CT — 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x

SEI  15kV WD11mm SS50 x2,000 10pm

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se
encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a
comparacion del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del

cementante.
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8.6.2.5 Mezcla de referencia 3: R3 Sin temperatura de curado inicial “R3 ST”
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Figura 42. Micrografias SEM de la muestra R3 ST — 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se

encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a

comparacion del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del

cementante.
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8.6.2.6 Mezcla de referencia 3: R3 Con temperatura de curado inicial “R3 CT”
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Figura 43. Micrografias SEM de la muestra R3 CT - 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia a 28 dias se

encuentra aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a

comparacion del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacion del
cementante, ademas se empieza a notar algunos de los posibles geles producto de

esta misma hidratacion.
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8.6.2.7 Geopolimero final: GP5 Sin temperatura de curado inicial “GP5 ST”

SEI

SEI

NP

‘
M

15kV WD14mm  SS50 x100 100pm  — SElI  15kV WD14mm  SS50 x500 50um

— ) SEl  15kV WD14mm  SS50 x2,000 10pm

15kV WD14mm  SS50 x1,000 10pm

Figura 44. Micrografias SEM de la muestra GP5 ST - 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.
En las micrografias podemos determinar que el GP a 28 dias se encuentra

aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del andlisis a comparacién
del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacién del cementante.
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8.6.2.8 Geopolimero final: GP5 Con temperatura de curado inicial “GP5 CT”
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Figura 45. Micrografias SEM de la muestra GP5 CT - 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP a 28 dias se encuentra
aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del analisis a comparacion

del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacién del cementante.
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8.6.2.9 Geopolimero final: GP6 Sin temperatura de curado inicial “GP6 ST
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Figura 46. Micrografias SEM de la muestra GP6 ST — 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP a 28 dias se encuentra
aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del andlisis a comparacién

del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacién del cementante.

78



UANL FIC@

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON‘ FACULTAD DE INGENIERIA C[V[LE

8.6.2.10 Geopolimero final: GP6 Con temperatura de curado inicial “GP6 CT”
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Figura 47. Micrografias SEM de la muestra GP6 CT - 28 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP a 28 dias se encuentra
aparentemente mas homogéneo en gran parte de la zona del andlisis a comparacién

del estudio a 3 dias, esto se debe al producto de hidratacién del cementante.
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8.6.3 Prueba a 90 dias
8.6.3.1 Mezcla de referencia 1: R1 Sin temperatura de curado inicial “R1 ST”
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Figura 48. Micrografias SEM de la muestra R1 ST a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R1 ST a 90
dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo en gran parte de la
zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias, ademas que encontramos

la presencia de los geles, productos de la hidrataciéon del cementante.
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Figura 49. Micrografias SEM de la muestra R1 CT a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R1 CT a 90
dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo en gran parte de la
zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias, ademas que encontramos
la presencia de algunos geles producto de la hidratacion del cementante, aunque

en menor cantidad que en la muestra R1 ST — 90 dias.
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8.6.3.3 Mezcla de referencia 2: R2 Sin temperatura de curado inicial “R2 ST”
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Figura 50. Micrografias SEM de la muestra R2 ST a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R2 ST a 90
dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo en gran parte de la

zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias.
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8.6.3.4 Mezcla de referencia 2: R2 Con temperatura de curado inicial “R2 CT”
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Figura 51. Micrografias SEM de la muestra R2 CT a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R2 CT a 90

dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo en gran parte de la

zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias, ademas que encontramos

la presencia de algunos geles producto de la hidratacion del cementante.
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8.6.3.5 Mezcla de referencia 3: R3 Sin temperatura de curado inicial “R3 ST”

SEl  20kV WD13mm  SS50 x100 100pum  — SEl  20kV WD13mm  SS50

SEl  20kV WD13mm  SS50 x1,000 10pm SEl  20kV WD13mm  SS50 x2,000 10pm

Figura 52. Micrografias SEM de la muestra R3 ST a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R3 ST a 90
dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo, en gran parte de la

zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias.
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8.6.3.6 Mezcla de referencia 3: R3 Con temperatura de curado inicial “R3 CT”
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Figura 53. Micrografias SEM de la muestra R3 CT a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que la mezcla de referencia R3 CT a 90
dias se encuentra aparentemente en su totalidad homogéneo, en gran parte de la

zona del andlisis a comparacion del estudio a 3 y 28 dias.
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Figura 54. Micrografias SEM de la muestra GP5 ST a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP5 ST a 90 dias se encuentra
aparentemente en su totalidad homogéneo en gran parte de la zona del analisis a
comparacién del estudio a 3 y 28 dias, ademas que encontramos la presencia de
los geles producto de la hidratacién del cementante en casi la totalidad de la zona

de estudio.
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8.6.2.8 Geopolimero final: GP5 Con temperatura de curado inicial “GP5 CT”
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Figura 55. Micrografias SEM de la muestra GP5 CT a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP5 CT a 90 dias se encuentra
aparentemente en su totalidad homogéneo, en gran parte de la zona del analisis a

comparacion del estudio a 3 y 28 dias.

87



'UANL Fic &

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LE(‘)N, FACULTAD DE INGENIERIA C[V[LE

8.6.2.9 Geopolimero final: GP6 Sin temperatura de curado inicial “GP6 ST”
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Figura 56. Micrografias SEM de la muestra GP6 ST a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP6 ST a 90 dias se encuentra
aparentemente en su totalidad homogéneo, en gran parte de la zona del analisis a

comparacion del estudio a 3 y 28 dias.
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8.6.2.10 Geopolimero final: GP6 Con temperatura de curado inicial “GP6 CT”
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Figura 57. Micrografias SEM de la muestra GP6 CT a 90 dias, a)100x, b)500x, ¢)1000x, d)2000x.

En las micrografias podemos determinar que el GP6 CT a 90 dias se encuentra
aparentemente en su totalidad homogéneo, en gran parte de la zona del andlisis a
comparacion del estudio a 3 y 28 dias. Ademas, que encontramos la presencia de

los geles producto de la hidratacién del cementante.
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8.7 Difraccidn de rayos X

Se realizaron pruebas de difraccion de rayos X. La prueba se realiz6 a las 3 mezclas
de referencia, con temperatura de curado. Asi también, se seleccionaron los 2
geopolimeros finales que demostraron mejor comportamiento mecénico: GP5 y
GP6. Dicha prueba se realiz6 a los 90 dias de edad respectivamente.

Se demuestra que los Geopolimeros fueron hidratados correctamente las lineas de
alita y belita tendieron a desaparecer para formar el principal producto de
hidratacion, el gel C-S-H, el cual se comporta amorfo, razén por la cual no se aprecia
en el DRX.

Como se menciona en la literatura, las fases que presenta el GP es amorfa, sin
embargo la formacién del halo del MK en ambos sistemas, formado entre 20 — 30 el
cual es producido por la activacién alcalina que promueven la disolucién y la
posterior destruccion de la estructura del aluminosilicato dando lugar a los geles de

reaccion.
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Figura 58. Difractograma de rayos X de R1, R2, R3, GP5 y GP6 con temperatura de curado
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Posteriormente se realizaron pruebas de difraccion de rayos X. La prueba se realizo
a las 3 mezclas de referencia, sin temperatura de curado. Asi también, se
seleccionaron los 2 geopolimeros finales: GP5 y GP6. Dicha prueba se realiz6 a los

90 dias de edad respectivamente.

Mezclas de Referencia ST
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Figura 59. Difractograma de rayos X de R1, R2, R3, GP5y GP6 sin temperatura de curado
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9. Conclusiones

9.1Conclusiones Resistencia a compresion
Se puede observar que, en todas las mezclas finales, el comportamiento mecanico
de 28 a 90 dias es casi del mismo valor, lo que nos puede decir que la hidrataciéon

del cementante a los 28 dias es casi al 100%.

Los mejores comportamientos mecanicos, se observaron en las mezclas GP5 en
sus 2 modalidades de curado: a temperatura ambiente y con temperatura de curado
inicial a 60°C por 24 horas, a diferencia de la mezcla GP6 que presenta de igual
forma, buen comportamiento mecénico a la compresion, sin embargo no alcanza
los mismos valores que la mezcla GP5, esto puede ser debido a que la adicion del
NaCl en la mezcla GP6 representa el 10% de la adicién, en comparacion a GP5 con
el 3.5% Unicamente.

La sobresaturacién de elementos quimicos en la matriz cementante, como lo son
los lodos, el NaOH, el Naz2SiOs3, en una muy baja relacion al/c, provoca que el
disolvente, en este caso el agua, no sea capaz de hidratar a toda la matriz
cementante, por lo que mayor adicion del NaCl, nos disminuye la capacidad de la

resistencia a la compresion.

9.2 Conclusiones prueba de sortividad

Los coeficientes de sortividad en las mezclas finales GP5 ST, GP5 CT, GP6 STy
GP6 CT, se observa que el menor coeficiente de absorcion capilar en Kg/m?min??
lo tiene la mezcla GP5 ST, lo que se relaciona con la mejor resistencia a compresion
de la mezcla tanto en los 3 dias, como en los 90, siendo nulo el coeficiente de
absorcion capilar, lo que nos indica que la matriz cementante esta completamente

hidratada impidiendo el paso de nueva absorcion.

9.3Conclusiones en prueba de FRX

Las pruebas al cementante en 3, 28 y 90 dias, demuestran el mayor contenido en

% del SiO2 y Al203 en las mezclas GP5 ST y GP5 CT, coincidiendo en la relacion
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de mejor comportamiento mecanico a la resistencia a la compresion y mas bajo
coeficiente de absorcién capilar. En efecto, también tiene un bajo % de CaO, a
comparacion de las otras mezclas de referencia, sin embargo esto se puede atribuir
a que esta mezcla se disefié con el menor porcentaje de lodo fresco que contribuye
con la adicion de CaOH, sin embargo, nos proporciona un buen comportamiento a

las pruebas tanto mecanicas, como de absorcion.

9.4Conclusiones Microscopia Electrénica de Barrido

Las primeras mezclas preliminares, se observan en gran parte del analisis con poca
homogeneidad lo que se asocia con baja relacion de la hidratacién del cementante,
en su estudio a 3 dias, observando incluso, agujas como etringita que conforme el

desarrollo de la edad del cementante, pudiera desarrollar problemas de durabilidad.

La apariencia en este estudio, mejora con las mezclas preliminares a la edad de 28
dias y 90 dias, respectivamente, ya que la hidratacion del cementante mejora, este
comportamiento es mas notorio en la mezcla preliminar R2, mezcla que se uso de
referencia para definir la moralidad a usar de NaOH, para el disefio de las mezclas
finales.

El estudio en las mezclas GP5 y GP6 con temperatura de curado inicial de 60°C por
24 horas, tiene mayor formacion de geles, desde el estudio a 3 dias, ya que el
curado inicial con temperatura a 60°C ayuda con la hidrataciéon del cementante,

reflejdndose en la resistencia a compresion.

9.5Conclusiones Difraccion de Rayos X

Comparando los sistemas de difraccion de los geopolimeros estudiados tanto de la
temperatura de curado inicial, asi como sin temperatura de curado, podemos
observar que los geopolimeros siguen presentando algunas de las reflexiones
propias de la caolinita y del cuarzo, dado a que son las fases menos reactivas del

sistema.
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9.6Conclusiones generales

9.6.1

9.6.2

9.6.3

9.6.4

9.6.5

9.6.6

El material tuvo una incorporacion de lodo rico en calcio como adicion
al activador alcalino, para asi mejorar comportamientos
microestructurales, mecanicos y durables del cementante. Los lodos
de efluentes productos de los residuos industriales ricos en calcio, de
los cuéles se tuvo un aprovechamiento de estos recursos y proponer
una adicion del activador alcalino al GP.

En el desarrollo de las mezclas preliminares 1, encontramos que un
exceso de activador alcalino produce pastas viscosas, dificiles de ser
colocada en molde y por siguiente creaba especimenes mal
compactados con aire atrapado, disminuyendo la resistencia a la
compresion.

Por su parte, se realizaron pruebas preliminares 2, en donde sélo se
modifico el uso de estos lodos por Ca(OH)2, para verificar el
comportamiento microestructural de las mezclas, verificandolo en
pruebas de resistencia a la compresién. De esto, pudimos comprobar
que el resultado de las resistencias a compresion incluyendo el
Ca(OH)2, nos ayuda a bajar la molaridad del activador alcalino, y poder
utilizar especimenes sin temperatura de curado inicial.

Por lo cual, en el desarrollo de las pruebas preliminares 3, con la
adicién de Ca(OH)2 y NaCl, se decidié usar la molaridad de NaOH a
7M. Sin embargo, el proceso de mezclado se dificulté cuando la
molaridad bajaba, esto lo podemos adjudicar a la falta de OH para la
disolucién del precursor.

La adicién de silice soluble aportado por el NazSiOs, incrementd la
resistencia a la compresion; facilitando la formacion de enlaces Si-O-
Si en el geopolimero. Siendo que los enlaces de Si-O-Si son mas
fuertes que los enlaces de Si-O-Al.

El OH- en el activador alcalino es el encargado de disolver los enlaces

Si-O-Al del precursor. Por lo que se puede decir que los hidroxidos
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presentes en el NaOH son esenciales para la disolucién de los enlaces
de Aly Si en el precursor.

Con el desarrollo de las resistencias de las prubas preliminares 3, se
decidi6 que la molaridad Optima para el desarrollo de esta
investigacion es 7M, por lo cual, las mezclas de geopolimeros finales,
se decidieron trabajar con dicha molaridad y diferentes porcentajes de
lodo fresco, ya que por trabajos anteriores, se demostré un mejor
comportamiento mecanico de dicho lodo, debido a que este material
no esta tan carbonatado, como el lodo almacenado.

Tras el andlisis del cementante geopolimérico desarrollado, se
determina la ventaja de adicionar el lodo efluente como una fuente de
calcio al activador alcalino en cementantes geopolimericos, ya que
aungue el proceso de curado inicial con temperatura de 60°C en un
horno, nos ayuda con el rapido desarrollo de resistencia, teniendo el
86% de la resistencia a los 3 dias, a comparacién de los especimenes,
gue son curados a temperatura ambiente, que solo proporcionan el
52% de su resistencia final a los 3 dias.

En la aplicaciébn de concretos geopoliméricos con temperatura de
curado es recomendable cuando se tiene proyectado el uso para
elementos prefabricados, que necesitan un rapido desarrollo de
resistencia, como lo son trabes, columnas, pilotes, sobre todo que
estan expuestas a agentes salinos, como lo son en zonas costeras. El
desarrollo de dichos elementos es una realidad ya como lo es en

Miami, y las Islas del Caribe.

9.6.10 En México, aln no contamos con la infraestructura suficiente para el

desarrollo de camaras de curado como las que se utilizan en los
paises mencionados, fue por ello, que el trabajo de esta investigacion,
se pensd en un material que pudiera ayudar al desarrollo de dicha
resistencia sin tener la necesidad de utilizar una camara de curado,
aun a nivel laboratorio, lo que nos facilita su replica en diferentes

aplicaciones, en cualquier lugar y proyecto.

95



UANL FIC &

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEQN- FACULTAD DE INGENIERIA C[V[L@

FE 8ai>

Figura 62. Varillas polimericas, para proyectos con geopolimeros en la Universidad de Miami, EEUU.
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