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LISTA DE ABREVIATURAS Y SIMBOLOS.

Abreviatura Significado

CPO Cemento Portland Ordinario
CK Clinker
CcVv Ceniza Volante
MK Metacaolin
SS Silicato de Sodio
alc Relacion Agua/Cemento
C-S-H Silicato de Calcio Hidratado (sin estequiometria definida)
A Al203
H H20
C Ca
N NaOH
S SiO2
C-A-S-H. Aluminosilicato de calcio hidratado; se forma cuando en
presencia elevada de Ca son activados los materiales.
C-(N)-A-S-H Aluminosilicato de calcio con sodio hidratado; se forma
en cementos hibridos durante su proceso de hidratacion.
N-A-S-H. Aluminosilicato de sodio hidratado; se forma cuando con
una presencia pequefa de Ca son activados los
materiales.




RESUMEN.

El proposito de este proyecto de investigacion fue estudiar el comportamiento
mecénico de sistemas cementantes hibridos compuestos por ceniza volante,
metacaolin y cemento Portland. Se llevo a cabo una evaluacion de su
comportamiento luego de la exposicion a altas temperaturas y soluciones acidas.
Para analizar de las propiedades mecéanicas, se sintetizaron los sistemas
variando la presencia del metacaolin y la ceniza volante. El porcentaje de
cemento Portland se mantuvo constante en todos los sistemas, representando
un 20% en peso. El disefio de la solucion alcalina implico el empleo de hidréxido
y silicato de sodio, con variaciones en el porcentaje de Na2O presente en cada
una, especificamente, 16% y 18% de Na20.

Una vez que se prepararon todos los sistemas de acuerdo con las proporciones
y cantidades de activador apropiadas, se procedié a verter la mezcla en moldes.
Después de un desmoldado a las 24 horas, las muestras se curaron bajo agua
saturada de hidroxido de calcio durante diferentes periodos de tiempo: 3, 7, 14,
28 y 90 dias. Algunas de las muestras se curaron solo hasta 28 dias, mientras
gue otras se sometieron a temperaturas que oscilaron entre 100°C y 700°C
durante 2 horas.

Posteriormente, todos los especimenes son sometidos a ensayos de compresion
y una parte de ellas se sumergié en una solucion acida compuesta por HCl y
H,SO,. Después de realizar las pruebas de compresion y las exposiciones
mencionadas, se realiz6 un andlisis basado en las magnitudes resultantes de
resistencia a compresion.

Ademas, se desarrollé6 un estudio empleando las técnicas para caracterizar,
mencionadas a continuacién: microscopia electronica de barrido (MEB),
difracciéon de rayos X (DRX) y espectroscopia de infrarrojo a través de reflectancia
total atenuada (ATR). El propésito de este andlisis fue comprender la
microestructura de los sistemas y cOmo esta se vio afectada posterior a la
exposicion a condiciones adversas, como elevadas temperaturas y solucion

acida.
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1. INTRODUCCION

La creacion de residuos industriales se ha vuelto en un gran problema a lo largo
de los afios debido al aumento en la fabricacion de nuevos productos a nivel
industrial y a la incineracibn de combustibles derivados de fuentes como:
petrdleo, carbdén, gas. De igual manera, la produccién de Cemento Portland
Ordinario (CPO) tiene un impacto considerable en lo que se refiere a la liberacion
de gases a la atmosfera causantes del llamado efecto invernadero,
representando un 5% al 7% de las emisiones de CO:2 a escala mundial (M. Torres-
Carrasco & Puertas, 2017). Ademas, las cementeras consumen una cantidad
significativa de energia primaria, estimada en un 3% del consumo global (M.

Torres-Carrasco & Puertas, 2017)

Dada esta problemética y los esfuerzos para reducir la contaminacion ambiental,
se ha planteado la necesidad de encontrar formas de dar un uso adecuado a
estos desechos. Una alternativa viable es la sustitucion de forma parcial del
cemento Portland, lo que contribuiria al descenso de la expulsion de gases
causantes del efecto invernadero al ambiente y permitiria la reutilizacion de los
desechos industriales, obteniendo un material con propiedades similares a los

materiales tradicionalmente utilizados en la actualidad.

Hasta el momento, la estrategia mas efectiva para aminorar estas expulsiones de
COz2 en la generacion del cemento Portland seria disminuir su presencia en el
producto final y reemplazarlo con materiales cementicios suplementarios (SCMs)
(Ludwig & Zhang, 2015). Estos materiales incluyen escoria molida, humo de
silice, metacaolin y cenizas volantes (Snellings et al., 2012). Conforme el
porcentaje de sustitucion va en aumento, se requiere adicionar un activador
alcalino en forma liquida o sélida para acelerar las reacciones de hidrataciéon y
lograr buenas propiedades mecanicas desde etapas tempranas (Jafari
Nadoushan & Ramezanianpour, 2016).

Los cementos hibridos se originan a partir de la combinacién del conocimiento

acumulado sobre el comportamiento del cemento Portland tradicional y los




estudios de la quimica de los cementos activados alcalinamente (Ana Fernandez-
Jiménez et al., 2019). Se caracterizan por tener un bajo contenido de clinker (20-
30% en peso) con un activador incorporado en proporciones aproximadas al 5%
en peso. El resto de la mezcla (65-75% en peso) estd compuesto por materiales
cementicios suplementarios, que pueden ser arcillas calcinadas o desechos
industriales (Bo Qu et al., 2016). Se ha reportado que un porcentaje inferior al
30% en peso de cemento Portland es suficiente para lograr un fraguado a
temperatura ambiente similar al mostrado por el CPO (Barboza-Chavez et al.,
2020). Ademas, una ventaja de los cementos hibridos es que, a diferencia de los
geopolimeros (donde el cemento Portland es reemplazado completamente por
materiales cementicios suplementarios), no necesitan temperaturas superiores a

los 50°C para lograr un fraguado en las primeras 24 horas (Zhuang et al., 2016).

La principal ventaja del uso de la activacion alcalina es la posibilidad de utilizar
desechos con especies reactivas como SiO2 y Al203, que serian inadecuados en
otras industrias. Esto promueve el uso de desechos o subproductos industriales,
beneficiando asi al medio ambiente (Habert et al., 2011). El activador alcalino
utilizado debe proporcionar cationes alcalinos y un pH adecuado que facilite la
disolucién de los aluminosilicatos presentes (Provis, 2014). Al afadir el activador
alcalino al cemento hibrido, aumenta potencialmente su actividad puzolanica, lo
gue permite el uso de grandes cantidades de materiales considerados de baja
calidad (Snellings et al., 2012). Es relevante sefalar que el efecto de la existencia
de un activador alcalino en las mezclas dependera completamente del pH de la
solucién. Cuando el pH es elevado, se promueve la disolucién de los
aluminosilicatos y se acelera la reaccion. Los silicatos y los hidréxidos producen
niveles elevados de pH; en contraste, los carbonatos y sulfatos resultan en

soluciones medianamente alcalinas (M. Torres-Carrasco & Puertas, 2017).

No obstante, al hablar de las propiedades del cemento, también es crucial
considerar su durabilidad. Esta se describe como la capacidad de resistir del

concreto las distintas condiciones climaticas, ataques quimicos, abrasion u otros




procesos de deterioro. Por lo tanto, el cemento debe conservar sus propiedades

originales cuando se expone a diferentes entornos (GUZMAN, 1991).

En el CPO, el C-S-H y la Portlandita son responsables de las reacciones de
hidratacion que proporcionan las resistencias mecanicas a las mezclas
(Emeritus, 1998). El C-S-H pierde la mayor cantidad de agua en el rango de 50 a
200°C, mientras que la Portlandita se descompone a temperaturas superiores a
los 450°C (Scrivener et al., 2018).

Dado que fases como el C-S-H y la Portlandita tienen poca o nula presencia en
los cementos hibridos, es crucial comprender la respuesta de estos materiales
ante condiciones ambientales agresivos. Qu et al. (B. Qu et al., 2020) detall6 que
los cementos hibridos que contienen ceniza volante y cemento Portland
mostraron mejores resistencias mecanicas residuales cuando se exponen a altas
temperaturas en comparacion con lo reportado en la literatura para el cemento
Portland. Ademas, investigaciones previas han sometido distintos morteros de
geopolimeros (escoria-ceniza) activados alcalinamente a diversos entornos
agresivos, como soluciones acidas, basicas y altas temperaturas, concluyendo
que estos materiales geopoliméricos son estables en tales condiciones y
presentan mejores resistencias a compresion que los morteros hechos de CPO
(Khan et al., 2018)(Fernandez-jiménez & Palomo, 2009)(S. A. Bernal et al., 2012).
Con base en lo expuesto anteriormente, se ejecutd un estudio exhaustivo referido
al comportamiento de las matrices cementantes hibridas cuando se exponen a

entornos agresivos, como altas temperaturas y soluciones acidas.




2. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Cemento Portland

La ASTM-C219 (ASTM Committee C01.91, 2007) describe al CPO de la siguiente
forma: un material hidraulico que se produce al moler Clinker, que incluye una o
varias configuraciones mineralégicas de sulfato de calcio como adiciones al
procedimiento de trituracidén, que desempenfa el papel de regulador durante el
proceso de endurecimiento. (Carlos, 2015). El Clinker de cemento Portland es el
resultado de la incineracion, a temperaturas que favorecen una fusion inicial, de
una combinacién de materiales que incluyen CaO, SiO2, Al203 y Fe203, asi como
oxidos adicionales en proporciones menores (Massazza, 2004)

2.2 Proceso de fabricacion del Clinker

2.2.1 Explotacion de la materia prima

El procedimiento de creacion del Clinker de CPO comienza con la explotacién de
canteras de caliza (Figura 2-1), ingrediente clave del proceso, el cual una vez
extraido es llevado para su posterior trituracion (ASOCEM, 2011). Ademas, las
arcillas para complementar la composicibn del cemento Portland son

provenientes de suelos arcillosos o alguna fuente de roca sedimentaria.

Figura 2-1. Cantera de caliza para la generacion de CPO




2.2.2 Acondicionamiento de las materias primas

La caliza en forma de piedra es trasladada hacia la trituradora con el objetivo de
obtener un tamafio de particula de aproximadamente 25 mm. En el proceso
semihumedo, que actualmente se encuentra en desuso, las arcillas son dirigidas
a un molino de lavado para descomponer los aglomerados solidos y generar lo
gue se denomina lechada. Esta lechada se combina con la piedra caliza triturada
y se agrega a un molino de bolas. El producto resultante es una mezcla con una
magnitud promedio de particula de 0.05 mm, con alrededor del 50% de contenido
de agua. En el procedimiento de via semiseca o0 seca, todas las materias primas
(arcillas y calizas) en las proporciones adecuadas se agregan al molino de crudo,
donde se secan (con una presencia de agua del 1 al 2%) y se reduce la magnitud
de la particula hasta obtener un polvo fino conocido como grano molido, crudo o

harina cruda.

2.2.3 Homogenizacion

Para llevar a cabo este proceso, en el caso de la via humeda se mantiene la
pasta en contenedores (Figura 2-2), en donde se supervisa la homogeneidad
quimica y se realizan ajustes cuando es necesario basandose en andlisis

guimicos llevados a cabo en la misma.

Figura 2-2 Contenedores empleados para homogenizar las pastas




Durante el ciclo de via seca, la harina se transporta desde la salida del molino
hasta los silos de homogeneizacion, se visualiza en la Figura 2-3, mediante
sistemas mecénicos de transporte. Estos silos, de considerable altura y forma
cilindrica, sirven como el lugar donde se realizan los ajustes finales y se logra la
homogeneizacion de la mezcla mediante la inyeccion de aire a presion desde la

base del silo.

Figura 2-3. Silos de homogenizacién de la harina de crudo

2.2.4 Clinkerizacién

La mezcla homogenizada se expone a un proceso térmico en hornos rotativos.,
como el expuesto en la Figura 2-4. El horno consiste en un cilindro de acero de
gran envergadura, el cual cuenta con un recubrimiento de material refractario,
que protege la estructura del aumento de calor y disminuye la disipacion de calor
debido a la radiacion, las medidas cominmente utilizadas son 5 m de diametro
interno y alcanza hasta los 150 m de longitud, el cual rota de manera gradual
alrededor de su propio eje.




Figura 2-4. Horno giratorio empleado en la generacion de Clinker de CPO

El disefio del horno incluye una leve inclinacion con respecto a la horizontal,
permitiendo que el material que entra en extremo superior se desplace
gradualmente en direccién a la salida en la parte mas baja mientras el horno gira.
Junto a la salida se ubican los quemadores, los cuales emiten la energia
necesaria para alcanzar temperaturas entre 1400 y 1500°C hacia el interior del
horno (GUZMAN, 1991). Los cambios que suceden dentro del horno se pueden

detallar en la Tabla 2.1.




Tabla 2.1 Alteraciones que suceden durante la clinkerizacion en el horno

Temperatura (°C)
Hasta 100

rotatorio (ASOCEM, 2011)

Proceso

Perdida en forma de vapor del de H2O libre

Reaccioén

Endo-térmica

Por arriba de 500

Deshidratacion de  minerales  tipo

Endo-térmica

consecuencia de la descomposicion de

minerales.

arcillosos.
A 800 Expulsion de CO; Exo-térmica
Por arriba de 900 Formacién de cristales como Exo-térmica

Desintegracion del Carbonato.

Endo-térmica

Entre 900y 1200

Reacciona el CaO con los

silicoaluminatos.

Exo-térmica

Entre 1250y 1280

Comienza la generacién de fluidos.

Endo-térmica

Encima de 1280y
hasta 1500

Proceso de creacion de fluidos y de los
constituyentes del CPO (clinkerizacion).

Endo-térmica

2.2.5 Enfriamiento

Al salir del horno el material se encuentra con apariencia de pellets de

dimensiones que se ubican en el rango de 3 y 300 mm. Este material es conocido

como Clinker (ver figura 2-5), el cual sale a una temperatura aproximada a los

1200 a 1300°C, en este punto empieza el principio de enfriamiento.




Figura 2-5: Pellets de Clinker

La disminucion de la temperatura del Clinker, en un rango de 50 a 70°C, debe
realizarse de manera rapida y abrupta. Esto se debe a que un enfriamiento lento
podria resultar en la formacién de 6xido de magnesio cristalino (periclasa), el
cual, al hidratarse en el concreto, puede ocasionar expansion. La rapida y brusca
reduccion de la temperatura se logra al hacer circular aire frio a través del
enfriador tipo parrilla, por donde pasa el Clinker al salir del horno rotatorio
(GUZMAN, 1991). La Figura 2-6 resume de manera general todo el esquema de

generacion del clinker para el cemento Portland.

ETAPA 1. FABRICACION CLINKER

i

MATERIAS PRIMAS MOLINO VERTICAL
CRUDO

HORNO DE
CLINKERIZACION

ETAPA 2. FABRICACION CEMENTO

Figura 2-6. Disefio del proceso de produccién del Clinker de CPO




2.3Compuestos del Clinker del CPO

2.3.1 Alita o silicato tricalcico

Esta fase (3Ca0-+SiO2, C3S) constituye el compuesto mas significativo,
representando aproximadamente entre el 50% y el 70% del Clinker de CPO
(Aldieb & Ibrahim, 2010). Durante el transcurso del calentamiento y enfriamiento
del CsS, se producen una cantidad de cambios reversibles relacionados con la
temperatura. Segun se ilustra en la Ecuacion 2.1, las estructuras de estas fases
se diferencian fundamentalmente en la posicion de los tetraedros de SiO4
(Massazza, 2004). El CsS determina la mayoria de las propiedades del CPO; al
mezclarse con el H20, forma el producto mas importante de hidratacion,
endureciéndose rapidamente y proporcionando al cemento una notable

resistencia (Barbudo & Yepes, 2014).

620°C _ 920°C _ 980°C 990°C _ 1060°C  1070°C
T, =T, = T; & M, &= M, > M ¢ ,

T = Triclinico; M = Monoclinico; R = Romboédrico

Ecuaciéon 2.1.

2.3.2 Silicato dicélcico

La fase de silicato de calcio (2Ca0+SiOz2; C2S) constituye del 10-30% del Clinker.
El C2S posee cinco polimorfos conocidos, de acuerdo con lo presentado en la
Ecuacion 2.2. La configuracion del C2S esta constituida por iones Ca* y SiOs.
A temperatura ambiente, el polimorfo y-C2S se mantiene en un estado
termodinAmicamente estable, pero al mismo tiempo, carece por completo de
actividad hidraulica, es decir, no muestra reactividad alguna con el agua. El
polimorfo B-C2S destaca por su elevada actividad hidraulica, convirtiéndolo asi
en el foco principal de estudio para la industria cementera. Cabe recalcar que, el

polimorfo es intrinsecamente inestable a cualquier temperatura y, durante el




proceso de enfriamiento, su tendencia es a transformarse en la fase y-C:S, al
menos que se estabilice mediante la introduccion de otros iones. Cuando se dota
de estabilidad mediante la presencia de iones adicionales, la forma B-C2S se

conoce como belita (Emeritus, 1998).

1425 °C 1160 °C 630-680°C <500°C

ay p——V

a ay

Ecuacién 2.2.

2.3.3 Aluminato tricélcico

El aluminato de calcio (3CaO-+Al203; C3A) representa aproximadamente el 5-10%
del cemento Portland (Emeritus, 1998). Esta fase tiene una reaccion rapida con
el agua y puede provocar un fraguado no deseado y acelerado si no se incorpora
un agente de control, comunmente yeso (Bensted J.and Barnes P, 2002). La
simetria de la cristalizacion experimenta cambios debido a la inclusion de metales
alcalinos en su estructura, pasando de cubica a ortorrdmbica y monoclinica, lo
gue resulta en una mayor reactividad hidraulica(Barbudo & Yepes, 2014). No

obstante, ambas estructuras pueden coexistir en el Clinker.

2.3.4 Ferro aluminato de calcio

La fase ferro aluminato de calcio, se encuentra en una proporcion del 5 al 15%
en la composicion de los cementos Portland ordinarios, la composicién del
2CaO0(Al203,Fe203) puede variar y la variacion puede ser expresada de la
siguiente manera Ca(A,F). La presencia de Ca(A,F), contribuye de manera
variable al proceso de endurecimiento hidraulico, y su capacidad de reaccion
hidraulica se inclina a disminuir con el aumento del contenido de Fe203 en el

componente Cs(A,F).




La fase ferroaluminato de calcio o 2CaO(Al203,Fe20s3), también conocida como
C4AF, se encuentra en una proporcion de 5-15% en los cementos Portland
convencionales. La composicién especifica del 2CaO(Al203,Fe203) puede
cambiar entre C2(As,Fo.7) y C2(Ao.7,Fo.3), esta variabilidad se expresa mediante la
expresion C4(A,F) (Emeritus, 1998). La contribucion de esta fase al
endurecimiento hidraulico es variable, y su reactividad hidraulica tiende a
disminuir cuando aumenta el contenido de Fe203 en el C4(A,F) (Barbudo &
Yepes, 2014).

2.4 Cemento activado alcalinamente

Un material activado alcalinamente se define como cualquier sistema con
propiedades cementantes que se origina a partir de la reaccién quimica entre una
fuente de metal alcalino (ya sea sélida o liquida) y un polvo de silicato sélido (Shi
et al., 2006)(Buchwald et al., 2003). Este sélido puede ser un precursor rico en
silicio y calcio, como las escorias, 0 un precursor alto en aluminosilicatos, como
las puzolanas naturales o las cenizas volantes (Provis, 2014). Estos materiales

activados usando una solucion alcalina se clasifican en dos grandes grupos:

2.4.1 Primer grupo

En este grupo se encuentran los materiales activados que son altos en silicio y
calcio (Me20-MeO-Al203-SiO2-H20). Esto abarca la activacion de escorias
granuladas producidas en los altos hornos (con SiO2+Ca0>70%), utilizando
niveles relativamente bajos de alcalinidad (Ana Fernandez-Jiménez et al., 2003).
Se ha reportado que el producto de hidratacion principal generado en este
conjunto es conocido como gel C-A-S-H, parecido al producido en el proceso de
hidratacion de un CPO (C-S-H), pero la relacion CaO / SiO:z es inferior,
usualmente en el intervalo de 0.9 a 1.2, comparandolo con la proporcion CaO /
SiO2 del C-S-H que oscilan entre 1.5 a 2.2 (M. Torres-Carrasco & Puertas, 2017).

Ha sido identificada la presencia de tobermorita desordenada del tipo C-S-H(l),

asi como reacciones de hidratacion secundarias del tipo AFm cuando se activa




con NaOH (Bonk et al., 2003)(Escalante-Garcia et al., 2003) y la fase estralingita
cuando se activa con silicatos (W. Chen & Brouwers, 2007)(B. Lothenbach &
Gruskovnjak, 2007). Ademés, se ha identificado la presencia de hidrocalcita
cuando las escorias tienen un alto contenido de 6xido de magnesio (MgO) (Haha
et al., 2011), y zeolitas como gismondina y garronita cuando el precursor tiene un
elevado contenido de Al203 y un pequefio contenido de MgO (<5%) (Susan A.
Bernal, Provis, et al., 2011).

2.4.2 Segundo grupo

En este grupo se engloban los materiales activados que contienen abundante
silicio y aluminio (sistema Me20-Al203-SiO2-H20), con un bajo contenido de CaO.
Aqui se incluyen al metacaolin y a la ceniza volante clase F, provenientes de las

centrales que emplean carbon mineral como fuente de energia.

Para gue este conjunto sea activado, se necesitan soluciones altamente alcalinas
y temperaturas de curado en el rango de 40 a 150°C (Duxson et al., 2007)(A.
Fernandez-Jiménez et al., 2006)(Angel Palomo et al., 2004). El resultado de
hidratacion principal que se forma es un gel alcalino silicoaluminoso llamado N-
A-S-H, cuya naturaleza es amorfa. Estd compuesto por tetraedros de aluminio y
silicio posicionados desordenadamente a través de cadenas poliméricas que se
entrelazan para conformar la estructura de forma tridimensional (I. Garcia-Lodeiro
et al., 2014)(Ana Fernandez-Jiménez et al., 2013).

Actualmente, se menciona un tercer grupo que fusiona las propiedades de los
dos grupos mencionados anteriormente. Se ha demostrado que, al agregar una
cantidad pequefia de calcio, que puede estar presente en el Clinker de CPO, se
logra que el resultado endurezca a temperatura ambiente sin necesitar aumentar
la temperatura en las primeras 24 horas (I. Garcia-Lodeiro et al., 2013). A estos

se les llama cementos hibridos.




2.5 Cementos hibridos

Estos materiales se componen por un porcentaje inferior al 30% de Clinker de
cemento Portland y un porcentaje superior al 70% de materiales cementantes
suplementarios (SCMs). Debido a su alto contenido de sustitucion, este tipo de
materiales debe ser combinado con una solucion alcalina para su mezclado, los
cementos hibridos estan incluidos en la categoria de cementos con baja huella
de carbono, ya que combinan las propiedades positivas que proporciona un
cemento portland ordinario con las propiedades de los materiales activados
alcalinamente (Rivera et al., 2014), dando como resultado generalmente un
material con durabilidad y propiedades mecanicas buenas (Garcia Lodeiro et al.,
2009).

2.6 Esquema de hidratacion en los cementos hibridos

La cinética de los cementos hibridos cuando son hidratados proporciona no solo
informacion de como se desarrollan las propiedades mecanicas de las matrices
a lo largo del tiempo sino también con esta informacion se puede conocer como
se puede mejorar y predecir las propiedades de estos cementos en un futuro. Por

tal razén es importante conocerlas y estudiarlas.

De manera general el esquema de hidratacion de los cementos hibridos se da
por fases, en la primera etapa se presenta una mezcla de C-S-H resultado del
proceso de humectacién del CPO presente y de N-A-S-H resultado de la
hidratacion de los materiales activados alcalinamente (AAMs) (Garcia-lodeiro et
al., 2018). Sin embargo, los geles C-S-H y N-A-S-H pueden cambiar su
composicion durante la reaccion cuando hay suficiente calcio (Ca) y aluminio (Al)
y esta presente un pH de 12 en la solucién alcalina, estos geles evolucionan a C-
A-S-H y (N,A)-S-H respectivamente, estos tienen estructura tridimensional con
un grado mayor de polimerizacion (I. Garcia-Lodeiro et al., 2011)(Garcia-Lodeiro
et al., 2013), el calor que se produce por la hidratacion del CPO acelera las
reaccion de hidratacion de los materiales cementicios suplementarios cuando se

curan a temperatura ambiente, optimizando los niveles alcanzados en la




resistencia mecanica en el transcurso de las etapas primeras (Inés Garcia-
Lodeiro et al., 2016).

2.7 Materiales cementicios suplementarios

Un material hidraulico es aquel que puede fraguar al ser mezclado con agua,
formando productos de reaccion, un ejemplo de material hidraulico son las
escorias de alto horno (Snellings et al., 2012). Una puzolana es definida por la
ASTM C618 como un material siliceo o silicoaluminoso, que solo no tiene
propiedades cementante pero al ser finamente molido, y estando en contacto con
el H20 reacciona con el Ca(OH)2 a temperatura ambiente creando de esta

manera constituyentes con propiedades cementantes (Astm, 2010).

Entonces un material cementante suplementario se puede definir como un

material que tiene las propiedades de un material hidraulico o puzolanico.

2.7.1 Metacaolin

Comercialmente el metacaolin se encuentra disponible desde mediados de la
década de los noventa, y es uno de los més recientes SCMs que conforman la
norma ASTM C618 cuyas especificaciones pertenecen a las puzolanas clase N
0 puzolanas naturales. Este material se diferencia de la escoria y la ceniza,
debido a que no es un desecho de la industria, y debe someterse a un proceso

en especifico para su obtencidén y su posterior uso (Badogiannis et al., n.d.).

La composicion mineralégica del metacaolin es el caolin, que esta conformado
por ldminas alternas de silice y alimina formando tetraedros y octaedros
respectivamente (Ramezanianpour, 2014). La temperatura de calcinacion del
caolin define que tan alta sera la reactividad del metacaolin (Moodi et al.,
2011)(Peled et al., 2009).




Entre 100-200°C el caolin pierden toda el agua adsorbida (Ramezanianpour,
2014), entre 650-850°C se evapora el 14% aproximadamente de la masa en
forma de hidroxilos, esta pérdida en peso sigue la reaccibn mostrada en la
Ecuacion 2.3. Este tratamiento se realiza con el objetivo de crear un desorden
entre las capas de silice y alimina, el resultado de este proceso de perdida de
iones hidroxilo es la de un material amorfo con alta reactividad, cumpliendo con
las caracteristicas de un material cementicio suplementario (Rashad,
2013)(Krajci et al., 2015).

650—850 °C
25l02Al203 2H20 —_— 25l02A1203 + 2H20 T

Ecuacion 2.3.

Debido a esto, el metacaolin ha sido empleado en los Ultimos afios como
sustitucion parcial o completa del cemento Portland, ya que para su adquisicion
se generan menos emisiones de CO: al ambiente y se obtiene a temperaturas
inferiores a las usadas para el cemento Portland. Ademas reacciona con los
productos de hidratacion del CPO formando una pasta con una estructura
modificada, aportando una mayor trabajabilidad, durabilidad y propiedades

mecanicas al material final (Rashad, 2013).

2.7.2 Ceniza volante

Este material es un desecho industrial obtenido luego de incinerado el mineral
carbon en las plantas que generan de energia, se consigue en forma de polvo
fino, el cual es obtenido por métodos mecanicos especiales y separado de los

gases de combustion (Emeritus, 1998).




La razon principal por la que la ceniza volante es usada como aditivo del cemento
portland, es debido al aporte que realiza a la resistencia mecéanica del material
final, al actuar con el Ca(OH):, resultado del esquema de hidratacion del CPO y
generar una reaccion puzolanica para producir mas gel C-S-H (Rattanasak &
Chindaprasirt, 2009).

Las cenizas volantes segun la norma ASTM son clasificadas en clase Fy C. En
las cenizas tipo C, se observa alto contenido de CaO y se establece de acuerdo
a la normativa que cuando se suma el contenido de SiO2y Al203tiene que ser
minimo de 50% y para que la ceniza sea clase F, con contenido bajo de CaO,

esta suma debe ser minimo del 70% (Astm, 2010)

Posee una fraccion amorfa entre el 60 y el 80% del total de la misma (Emeritus,
1998). La ceniza clase F por si sola no reacciona con el agua; sin embargo la
reactividad puzolanica se determina principalmente por las especificaciones de
los aluminosilicatos vitreos presentes y por la magnitud de las particulas que
posee el material, esta fraccion amorfa puede poseer alta reactividad obteniendo

productos tipo cementantes (A. Palomo et al., 1999)

Las particulas son esféricas en su mayoria, sin embargo también se puede
obtener particulas irregulares (Ramezanianpour, 2014). Las fracciones amorfa y
cristalina se define por el proceso de combustion y gasificacion de la empresa
generadora de energia, cuando la temperatura de combustién es mayor a 1200
°C y el tiempo de enfriado de la ceniza es muy corto, habr4 mayor cantidad de

fraccidbn amorfa presente en el material (Chancey, 2008).

2.8 Activacion alcalina

Consiste en un proceso donde un material en polvo silicoaluminoso con o sin
presencia de calcio, tal como los descritos en la seccidn anterior, se combina con
un activador tipo alcalino para formar una mezcla con la habilidad de endurecerse
en un tiempo corto (Davidovits, 1994). El primer aspecto que se debe tomar en
cuenta en la activacién alcalina son los dos modelos diferentes en los que se

puede llevar a cabo, mencionados anteriormente.




Cabe sefialar que la materia prima no es la Unica responsable de la generacion
del gel N-A-S-H en los materiales activados de bajo contenido de calcio, el
activador alcalino también tiene un papel muy importante, por lo que se discutira

seguidamente (Manuel Torres-Carrasco et al., 2015).

2.8.1 Activador alcalino

Para llevar a cabo la activacion alcalina se necesita la presencia de una fuente
de alcalis la cual puede ser hidroxidos alcalinos, silicatos, carbonatos, sulfatos,
principalmente cualquier sustancia soluble capaz de aportar cationes de metales
alcalinos y de esta manera elevar el pH de la solucion (Zhao et al., 2007).

Los activadores en ocasiones son incluidos dentro de una disolucién, o en estado
sélido bien mezclados e integrados con los polvos de la materia prima utilizada.
Los activadores mas comunes usados son hidroxidos o silicatos alcalinos. La
funcion primordial de un activador tipo alcalino es promover la disolucién de la
materia prima silicoaluminosa y acelerar las reacciones de hidratacion, lo cual se

logra con pH altos (M. Torres-Carrasco & Puertas, 2017).

Un medio alcalino alto es necesario para aumentar la hidrélisis superficial de las
particulas de los materiales de partida, que consisten principalmente de una
cierta cantidad de silice y alumina. Este medio se puede lograr usando soluciones
alcalinas simples con un activador o con la combinacién de dos activadores (De
Vargas et al., 2011)

2.8.2 Hidroxido de sodio y silicato de sodio

Uno de los activadores utilizado con mayor frecuencia es el hidroxido de sodio,
esto se debe a que es muy facil obtenerlo de manera comercial y su bajo costo.
Las propiedades que han sido reportadas para disoluciones de NaOH y H20 son:
(a) a concentraciones bajas la solucion libera gran cantidad de calor, este calor
sube cuando se incrementa la concentracion hasta el 15%, (b) luego disminuye

a cuando aumenta la concentracion, (c) la viscosidad de esta solucibn aumenta




con la concentracion (Krivenko, 2003), (d) el uso de este activador es como

acelerador de las reacciones de hidratacion (Gérhan & Kurkli, 2014).

Los silicatos alcalinos en su mayoria se producen partiendo de sales de
carbonatos y silice a través de la calcinacion y luego disolucién en agua segun
las proporciones deseadas, ocasionando un gasto de energia y emisiones de
CO,. Debido a que el contenido de activador usado es relativamente bajo (en
masa) en la mayoria de los materiales que son activados con solucion alcalina,
las emisiones de CO:2 producidas por la calcinacion de carbonatos es mucho
menor por tonelada de activador que las expulsiones de CO:z ocasionadas en la
generacion de cemento Portland, estas se reduce aproximadamente en un 80%
(Provis, 2014).

La presencia del NaOH mezclado con NazSiOs en la solucion alcalina mejora la
trabajabilidad de las pastas, esto se debe a que se logra obtener pH altos lo que
incentiva la disolucion més rapida de la materia prima en ambientes alcalinos y
mientras mas disueltas estén mayor sera la trabajabilidad (Jafari Nadoushan &

Ramezanianpour, 2016)

2.9 Durabilidad

Se puede definir durabilidad como la capacidad del cemento de mantener sus
propiedades estructurales fijas con el tiempo, por lo que es de caracter
fundamental en la determinacion del tiempo de utilidad de las estructuras, la
durabilidad va a depender de las caracteristicas del cemento y de las condiciones
del medio ambiente. La composicién quimica del cemento, los agregados, la
microestructura de pastas endurecidas, la composicién quimica del aire, el agua,
el suelo que rodea al concreto y las variaciones de temperatura son los diversos

factores que afectan la durabilidad del concreto.




2.9.1 Exposicion a altas temperaturas del cemento portland

A altas temperaturas el cemento se expande por calentamiento cuando se
expone a fuego, por ejemplo, a 300°C el cemento se contrae, esto esta asociado
a la perdida de agua, si la temperatura sigue aumentando puede provocarse una
perdida considerable de las resistencias mecanicas, a 573°C aproximadamente
se produce la expansion brusca de la fase cuarzo debido a la transformacion

polimorfica que sufre a esa temperatura (Emeritus, 1998).

Piasta et al. (Piasta et al., 1984) describe los dafios en el cemento por efecto de
la exposicibn a temperaturas altas, por debajo de los 500°C se produce
carbonatacién y engrosamiento del tamafio de los poros, la descomposicién del
CH se produce entre 450-550°C, la calcita (CaCOs) se descompone por encima
de los 600°C produciendo Oxido de calcio que se rehidrata al enfriarse, por
encima de los 500°C la estructura de poros continla aumentando de tamafo y

se produce una cristalizacion incipiente de la fase B-C2S.

2.9.2 Ataque de acidos en el cemento portland

Cuando el cemento Portland es expuesto a acidos, la principal consecuencia que
se ocasiona en la matriz cementante es la descalcificacion de la fase hidratada y
no hidratada del Clinker de cemento, esto conduce a la disolucion del cemento,
y posterior pérdida de fuerza (Camilleri, 2011), la resistencia al deterioro por
ataque de 4cidos esta relacionada al tipo de cemento (Li et al., 2017), el CH y el
C-S-H son los productos principales de hidratacion del cemento Portland
ordinario (CPO), debido a su naturaleza poseen desventajas en cuanto a la
resistencia a la exposicion de acidos.

Los iones de hidrégeno reducen la alcalinidad del fluido contenido en los poros,
descalcificando, descomponiendo asi el gel C-S-H. A su vez el acido reacciona
directamente con el CH y el gel C-S-H para formar sales de calcio y residuos de
silicio con propiedades mecéanicas pobres. El deterioro de estas dos reacciones

de hidratacion aumenta la porosidad de la pasta de CPO, formando poros de




mayor tamafio causando el deterioro y perdidas de las propiedades mecéanicas
(Muthu et al., 2021)(Grandclerc et al., 2018)(Gutberlet et al., 2015).

2.9.3 Efecto del empleo de metacaolin y ceniza volante en la durabilidad de
los cementos hibridos

Resulta importante comprender como es el comportamiento de un material de
construccion ante la exposicion a altas temperaturas ya que esto va a garantizar
la seguridad de la vida y la propiedad. La magnitud del agrietamiento y la
resistencia mecanica residual de un material luego de ser expuesto a alta

temperatura dan como resultado la resistencia de este al fuego.

En el caso de cementos hibridos debido a la coexistencia de los geles
responsables de las resistencias mecénicas, la presencia de Ca va a definir las
propiedades mecanicas a altas temperaturas ya que el calcio interrumpe la geo
polimerizacién de estos geles y los vuelve propensos a la deshidratacion y
descomposicion cuando se somete a elevadas temperaturas, por tal razon los
geles N-A-S-H y C-A-S-H tienen un mejor comportamiento a bajo altas
temperaturas que los geles con mas Ca en su estructura (Luo et al., 2023). Se
ha reportado que luego de exponer a altas temperaturas a cementos hibridos se
pierde al halo amorfo caracteristico y hay posibilidad de la aparicién de nuevas
fases como akermanita, ghlenita, nefelina y wollastonita, producto de la
descomposicion y posterior recristalizacion de los geles caracteristicos de los
cementos hibridos y silicatos de calcio amorfos presentes(Klima et al.,
2022)(Park et al., 2016)

El estudio realizado por Poon et al. (Rao & Reddy, 2021) examind el
comportamiento de materiales puzolanicos en morteros expuestos a altas
temperaturas, concluyendo que el metacaolin presenta un aumento de las
resistencias mecéanicas residuales hasta los 200 °C, en contraste con el
comportamiento de los morteros con ceniza volante. Ademas, Sarker et al.
(Sarker et al., 2014) llevaron a cabo un estudio sobre el comportamiento de

geopolimeros elaborados con metacaolin y ceniza volante a altas temperaturas.




Los resultados indicaron que estos morteros presentaban menor formacion de
grietas superficiales en comparacion con los morteros que utilizaban cemento

Portland después de ser sometidos a 800 °C.

Albitar et al. (Albitar et al.,, 2017) sometié concretos realizados con distintos
materiales cementicios suplementarios a distintos medios agresivos entre estos
la solucion acida al 3% de &cido sulfurico, obteniendo un resultado de un
decrecimiento entre el 7% y el 10% de las propiedades mecénicas luego de 9
meses de exposicidn en comparacion con el 26% de disminucion que sufrio el
cemento Portland bajo las mismas condiciones. El uso de la ceniza volante en
los cementos hibridos limita la porosidad reduciendo los poros presentes en la
matriz previniendo la entrada de agentes agresivos como acidos, sulfatos, diéxido

de carbono y cloruros(Jo et al., 2019)

2.10 Planteamiento del problemay justificacion

El continuo crecimiento de la poblacion mundial ha aumentado el consumo del
cemento portland para la industria de la construccion, esto ha llevado al aumento
de las emisiones de CO:2 al ambiente lo que agrava el calentamiento global, la
sustitucion parcial del cemento portland con desechos industriales como la ceniza
volante y con arcillas calcinadas como el metacaolin, contribuirian a la
disminucién de la contaminacién provocada por estas emisiones y por los
desechos industriales, ademas le proporcionaria al cemento un aumento de las
propiedades mecanicas y de durabilidad, resultando un material con mayor
tolerancia a la exposicion a medios ambientales agresivos como las altas

temperaturas y el ataque de &cidos.

2.11 Hipotesis
Es posible preparar matrices cementantes hibridas activadas alcalinamente a
partir de Ceniza volante, Metacaolin y Cemento Portland, que cumplan con la

normativa mexicana de durabilidad y resistencia a la compresion.




2.12 Objetivos
2.12.1 Principal
El objetivo principal de este estudio es analizar las propiedades mecanicas de
una matriz cementante hibrida activada alcalinamente basada en metacaolin,

ceniza volante y Cemento Portland.

2.12.2 Especificos

1. Sintetizar matrices cementantes basadas en metacaolin, cenizas volantes y
cemento Portland, activandolas con una solucion alcalina de NaOH, Na2SiO3
y H20 bidestilada.

2. Evaluar los valores de la resistencia a la compresion durante el proceso de

curado hasta el dia 90 a temperatura ambiente.

3. Evaluar los niveles de resistencia a la compresion posterior de la exposicion

a temperaturas altas.

4. Evaluar el comportamiento de los sistemas después de 98 dias de inmersion

en una solucion acida de HCl y H,SO,.

5. Caracterizar las muestras mediante espectroscopia infrarroja por reflectancia

total atenuada, difraccion de rayos X y microscopia electrénica de barrido.




3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL.

3.1lintroduccién

La metodologia experimental de esta investigacion se compone de 3 partes. En
la primera, se realiza el acondicionamiento y caracterizacion de los materiales
iniciales utilizados. En la segunda, se ejecuta la sintesis de cada una de las
mezclas a estudiar, y en la Gltima, se realiza la caracterizacion de cada uno de

los sistemas.

3.2ETAPA I: Preparacion y caracterizacién de los materiales iniciales
Los materiales iniciales utilizados son: Cemento Portland ordinario, ceniza
volante y metacaolin. Estas materias primas fueron acondicionadas siguiendo el

procedimiento descrito a continuacion:

3.2.1 Ceniza Volante

La ceniza utilizada proviene de CEMEX Monterrey. Debido a las condiciones en
las que se adquiere, es decir, con tamafos de particulas muy variables, se
sometid la ceniza a un tamizado con malla 200 (ver Figura 3-1) para asegurar

que el tamafio de las particulas fuera inferior a las 75 micras mayormente.

AT
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3.2.2 Metacaolin

El metacaolin se obtiene mediante el proceso de calcinacion de una arcilla
denominada caolin. Este proceso se lleva a cabo para inducir un desorden en las
capas de silice y aliumina, aumentando asi su reactividad. En base a
investigaciones previas realizadas por el equipo de investigacion en cementos de
FIME-UANL, se optd por calcinar el caolin en un horno (ver figura3-2) a una

temperatura de 800 °C durante 8 horas.

Figura 3-2: Horno empleado para calcinar el caolin usado en esta
investigacion

3.2.3 Cemento Portland ordinario

El Cemento Portland empleado fue un CPO proporcionado por Cemex 30R.

3.2.4 Caracterizacion de los materiales iniciales

Después de llevar a cabo el procedimiento descrito anteriormente para cada una
de las materias primas, se procedié a su caracterizacién. Se tomé una muestra
de cada materia prima y se caracterizd6 usando las siguientes técnicas: a) FRX,
con la finalidad de identificar la presencia de los 6xidos en la composicion; b)
DRX, con el objetivo de conocer las fases del tipo cristalinas presentes; y ¢) MEB,




para estudiar la forma de las particulas. Ademas, se extrajo una muestra de
caolin con el propésito de caracterizarla y comparar los resultados con los
obtenidos del metacaolin. Esto se realiz6 para asegurar que el proceso de
calcinacion realizado modificara la estructura, tal como se especifico

anteriormente.

3.3ETAPA II: Sintesis de las mezclas definitivas

Después de haber caracterizado todas las materias primas, se procedio a definir
la composicion de cada uno de los sistemas a estudiar. Se mantuvo el porcentaje
de cemento Portland constante en un 20% vy la relacion agua/sélido (a/s) en 0.60
para todos los sistemas, variando Unicamente el porcentaje de metacaolin y
ceniza volante. El porcentaje de activador alcalino utilizado se establecié en un
16% y 18% de Na20, presente en el hidroxido y silicato de sodio,
respectivamente. A continuacion, se especifica la denominacion de las mezclas
en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1: Formulacién de cada uno de los sistemas hibridos sintetizados
en esta investigacion

Sistemas MK Cv % Naz20 als
80MK. 16 80 16 0.60
80CV. 16 80 16 0.60
20CV.60MK. 16 60 20 16 0.60
30CV.50MK. 16 50 30 16 0.60
40CV.40MK. 16 40 40 16 0.60
50CV.30MK. 16 30 50 16 0.60
80MK. 18 80 18 0.60
80CV. 18 80 18 0.60
20CV.60MK. 18 60 20 18 0.60
30CV.50MK. 18 50 30 18 0.60
40CV.40MK. 18 40 40 18 0.60
50CV.30MK.18 30 59 18 0.60




Conociendo la composicion de cada uno de los sistemas se procede a realizar el
pesaje de cada una de las materias primas, para posteriormente mezclarlas y

homogeneizarlas.

3.3.1 Elaboraciéon de la solucién alcalina
Para llevar a cabo la elaboraciéon de la solucion alcalina, se utilizaron los
siguientes componentes: Na,SiO3;, NaOH y H20 bidestilada, siguiendo el proceso

descrito a continuacion:

I. Se calcul6 el porcentaje de Na20 equivalente presente en el Na,SiO; y NaOH,

conforme a lo establecido en la Tabla 3.1.

Il. Se pesaron cada uno de los componentes de la solucién alcalina (Na,SiO; y

NaOH), asi como el agua bidestilada, respetando la relacion a/s= 0.60.

lll. Se llevé a cabo la mezcla continua de los activadores con el agua bidestilada
mediante un agitador magnético hasta lograr la completa disolucién de los granos

de NaOH en la solucion de Na,SiOs.

IV. Finalmente, ya a que la temperatura aumento en el proceso de mezclado en
el paso anterior, se esperé a que cada una de las soluciones alcalinas se enfriara

hasta alcanzar una temperatura de aproximadamente 25 °C.

3.3.2 Preparacién de las mezclas de los sistemas
Para la preparacion de cada uno de los sistemas, se siguidé el siguiente

procedimiento:

1. Se midi6 la temperatura de cada una de las soluciones alcalinas para asegurar
que estuviera alrededor de 25°C.

2. Se afadié la solucion alcalina a la mezcla de polvos de las materias primas,

asegurando su homogeneizacion.

3. La mezcla se combiné durante 2 minutos utilizando una mezcladora industrial

a velocidad baja (ver figura 3-3).




4. Se detuvo el proceso de mezclado y se procedio a eliminar cualquier residuo

aglomerado en el fondo del envase de la mezcladora.
5. Se realizé una segunda mezcla durante 1 minuto a velocidad media.

6. Al finalizar el tiempo de mezclado, se vertid la mezcla en moldes de
dimensiones 25x25x25 mm (Figura 3-4), los cuales fueron cubiertos con papel de

material polimérico para evitar la pérdida de humedad durante el fraguado inicial.

7. La mezcla permanecido en los moldes durante 24 horas antes de ser
desmoldada, obteniendo cubos como resultado. Estos cubos fueron sumergidos
en agua con hidroxido de calcio (Ca(OH);) en envases herméticos y a

temperatura ambiente.

8. Los cubos se mantuvieron bajo el agua hasta alcanzar las edades de curado
de 3, 7, 14, 28 y 90 dias. Posteriormente, fueron retirados del agua, se eliming el

exceso de agua y se llevaron a cabo ensayos de compresion.

Figura 3-3: Mezcladora empleada para fabricar los sistemas estudiados en
esta investigacion




Figura 3-4: Moldes donde se posicionala mezcla de los sistemas
sintetizados en esta investigacion

3.4 ETAPA Ill: Descripcion de los especimenes

3.4.1 Resistenciaacompresion

Una vez que las muestras sumergidas bajo agua alcanzaron las diferentes
edades de curado establecidas, se procedié a extraer cada uno de los cubos.
Después de un reposo de aproximadamente 5 minutos para eliminar el exceso
de agua, se midieron los bordes del area indicada en la Figura 3-5 utilizando un
vernier digital. Posteriormente, se realiz6 el calculo del &rea promedio. Para llevar
a cabo el ensayo, se us6 una maquina para compresion de la marca ELE (ver
Figura 3-6). La carga fue aplicada con una velocidad de 0.5 KN/s, y el limite de
fractura establecido fue del 20%. Es importante destacar que se tomaron cuatro
ejemplares de cada muestra para cada una de las edades de curado, y el
resultado final se obtuvo como el promedio de estos cuatro resultados.

Figura 3-5: Representacion de cubo de cemento




Después de completar el ensayo de resistencia y obtener la parte fracturada de
la muestra de todos los ejemplares, se procedio a tomar la parte interna de los
cubos y sumergirla en alcohol isopropilico durante 24 horas. Posteriormente, se
retird el alcohol y se sec6 en una mufla a 60 °C durante 48 horas, con la finalidad
de que las reacciones de hidratacion fueran detenidas. Una vez que las muestras
se secaron, se llevo a cabo una seleccidon y se procedié a molerlas utilizando un

mortero (ver figura 3-7). El polvo resultante se caracterizé6 mediante DRX y ATR

Figura 3-6. Mdquina de Compresion marca ELE compresion

Figura 3-7. Mortero usado para moler las muestras estudiadas




3.4.2 Ataque de acidos

Para llevar a cabo este ensayo, se prepararon las muestras utilizando el
procedimiento mencionado anteriormente. Al cumplirse los 28 dias de curado, se
extrajeron del agua saturada de hidréxido de calcio y se sumergieron en una
solucién acida al 0.1 N compuesta de agua bidestilada, &cido sulfarico (H,SO,) y
acido clorhidrico (HCI). El agua se renovo cada 14 dias para asegurar que la
solucion se mantuviera acida durante todo el periodo del ensayo, que fue de 98
dias. Se utilizé un envase de vidrio para cada uno de los sistemas, y se realizé
un pesaje cada 14 dias para medir la pérdida de peso. Después de completar los
dias bajo la solucién acida, se procedié a la molienda y encapsulado de las

muestras para su posterior analisis mediante las técnicas de DRX, ATR y MEB.

3.4.3 Exposicion a altas temperaturas

Este ensayo se realiz6 al posterior cumplimiento de los 28 dias de curado. Las
muestras se extrajeron del agua saturada con hidréxido de calcio y se dejaron en
reposo 5 min para eliminar el exceso de agua, luego de tener el horno encendido
en las diferentes temperaturas 100, 200, 300, 400, 500, 600y 700 °C, se procedio
a introducir las muestras por un tiempo de 2 h, luego de cumplido este tiempo las
muestras se retiran y se dejaron enfriandose a temperatura ambiente por 5 horas,
posterior este tiempo las muestras son ensayadas a compresion usando el
procedimiento descrito en anteriormente. Posterior a la fractura de las probetas
se procedio a la molienda y encapsulado de las mismas para luego ser analizadas
mediante las técnicas DRX, ATR y MEB.

3.4.4 Difraccion de rayos X

Con base en los elementos presentes en las matrices y con la ayuda de la
literatura especializada, se procedio a identificar las fases cristalinas presentes
en cada sistema. También se observé el avance y la evolucion de las fases,
dependiendo del tiempo de exposicion a altas temperaturas y al ambiente
agresivo. Mediante esta técnica, se pudieron apreciar corrimientos de halos
amorfos, cambios en los picos, o incluso la desaparicion de estos, siendo este

uno de los efectos provocados por la exposicidn a medios agresivos en cementos




hibridos. Para llevar a cabo este ensayo, se emple6 un difractometro de la marca
PANalytical, modelo Empyrean (ver Figura 3-8). Se utiliz6 radiacion
monocromatica Coka en un rango de 5° a 70° en 26, con un tiempo de paso de
20 seg y una magnitud de 0.01.

Figura 3-8. Difractémetro marca PANalytical modelo Empyrean

3.4.5 Espectroscopia Infrarroja por reflectancia total atenuada

Para llevar a cabo el estudio de las muestras utilizando esta metodologia, se
tomaron las muestras ensayadas a compresion a 28 dias, aquellas expuestas a
700 °C y las sometidas a soluciones acidas. Posteriormente, se trituraron hasta
obtener polvos mediante el uso de un mortero. El funcionamiento del dispositivo
utilizado se basa en colocar el material en un bloque con forma trapezoidal
transparente para infrarrojo, como el diamante. Se dirige un grupo de fotones
hacia un limite del bloque con un angulo inferior al angulo critico el cual es 64
grados, lo que provoca que experimente internamente una reflexién hasta salir
por el otro limite.

Para realizar este ensayo, se empled el equipo modelo NICOLET iS50 FT-IR, el
cual se muestra en la Figura 3-9. Los parametros de barrido comprendieron el




rango de 400-4000 cm™, con una cantidad de barridos de 32 y una resolucion de

2cm™,

Figura 3-9. Espectrofotémetro modelo NICOLET iS50 FT-IR

3.4.6 Microscopia electrénica de barrido

Para realizar el uso de esta técnica, se realiz6 una seleccion de las muestras
teniendo en cuenta los valores de resistencia mecéanica. Se eligieron las mezclas
con el mejor y peor comportamiento mecanico después de ser expuestos a altas

temperaturas.

Con la ayuda de los electrones retrodispersados, se pudieron observar los
diferentes matices de gris que proporcionaban informaciéon sobre cémo estan
distribuidos los elementos presentes en la matriz. Ademas, se realizé un analisis
con EDS para conocer los elementos presentes, permitiendo distinguir la
presencia de grietas, particulas que no reaccionaron e identificar de qué materia
prima procedian. Esto proporcioné informacion sobre cual de las materias primas
contribuia mas a las propiedades o cual tenia una mayor reactividad a los

activadores utilizados.

Para llevar a cabo este ensayo, se tomo una parte representativa de las muestras

ya secas y se monté en una resina epoxica. Se esperd 24 horas antes de




desmoldarlas y se procedi6 a desbastarlas con lijas de SiC de granos progresivos
(80, 120, 240, 320, 600, 800, 1200 y 2400), utilizando alcohol isopropilico como
lubricante. Después, con ayuda un trapo adicionando pasta hecha de diamante
de tamafio % micra, se procedioé a pulir para lograr un acabado grado espejo
necesario para la observacion en el microscopio. Posteriormente, se sumergieron
las muestras en un bafio de alcohol y se sometieron a un equipo de ultrasonido
durante 3 minutos para asegurar que no quedaran particulas adheridas durante
el proceso de lijado y pulido. Después de esta etapa, se recubrieron las muestras
con una capa de oro para hacerlas conductoras mediante el equipo marca
Quorum modelo Q150R, que se mostré en la Figura 3-10. El equipo usado para
la realizacion de esta técnica fue el Sigma 300 VP de la marca Zeiss, presentado
en la Figura 3-11. La distancia de trabajo utilizada fue de 10 mm y el voltaje fue
de 20 kV.

Figura 3-10. Instrumento utilizado en el proceso de recubrimiento con oro

de las muestras sometidas a analisis




Figura 3-11. Microscopio electrénico de barrido empleado para el estudio

de los sistemas




4 RESULTADOS Y DISCUSION

4.1Descripcion de los materiales iniciales

4.1.1 Ceniza volante

En la tabla 4.1 se detalla el contenido quimico de la CV empleada, obtenida a
través de la fluorescencia de rayos X, confirmando una mayor presencia de SiO2

y Al2O3 caracteristica de este tipo de material (Barbara Lothenbach et al., 2011).

Tabla 4.1.Contenido quimico de la CV

Oxido Concentracion (%)

SiO2 76.47
Al203 11.51
Fe20s3 2.38
CaO 5.85
SOs3 1.44
TiO2 0.56
K20 0.87
Na20 0.15
MgO 0.37
ZnO 0.0056
SrO 0.024
V205 0.013
MnO 0.012

Los resultados DRX, presentados en la Figura 4-1 muestran la existencia de un
halo amorfo entre 15 y 30 en 2@, que confirma la alta presencia de fraccion
amorfa, asegurando que este material es altamente reactivo. Esta es una
caracteristica de los materiales silicoaluminosos amorfos. Ademas, se aprecia la
existencia predominante de fases del tipo cristalinas caracteristicas de la CV las
cuales son mulita (AleSi2O13) y cuarzo (SiO2), destacando que el pico més intenso
pertenece a la fase cuarzo, asi como una fase con menor intensidad calcita
(CaCO0:s,). En la Figura 4-2 se especifica la morfologia de las particulas siendo

principalmente esférica.




Q Cuarzo
M Mulita
Q C Calcita
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Figura 4-1. Patron de DRX de la CV empleada
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WD = 10.0 mm Mag= 200KX

5 pm EHT = 20004V Signal A = SE2 Date 24 Aug 2022 S -
A WO = 100 mm Mag= 200K X ..g.c!__.';a.

Figura 4-2. Estructura de las particulas de CV




4.1.2 Metacaolin

Seguidamente, se presenta el patron de DRX del caolin y el metacaolin. En la
Figura 4-3, se aprecia claramente como en el caolin predomina la fase caolinita
(Al;Si,O5(0OH),), caracteristica de este tipo de materiales. Por otro lado, en el
patron del metacaolin, esta fase desaparece y ahora predomina la fase cuarzo
(Si02). Asimismo, se distingue la formacion de un halo amorfo entre 20 a 30 en
20, confirmando que el tratamiento de calcinacion utilizado cumplié su funcion de
transformar el material de partida en una sustancia altamente reactiva con una
fraccion amorfa, lo que asegura que el material pueda ser utilizado para los
propésitos de esta investigacion. También se identifica una fase de TiO2 con
menor intensidad, denominada anatasa, como impureza. En la Figura 4-4, se
puede identificar la morfologia del metacaolin utilizado en este trabajo de

investigacion, la cual es irregular y angular, una caracteristica tipica de este tipo

de material.
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Figura 4-3. Patron de DRX del caolin y metacaolin
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Figura 4-4. Morfologia de las particulas de MK

4.1.3 Cemento Portland

La distribucion quimica del cemento usado en esta investigacion se puede
observar en la tabla 4.2, donde se identifica un porcentaje mayor de CaO, de la
misma manera la existencia en baja cantidades de SiO2, Al2O3, Fe203 y SOs,

ademas de ciertas impurezas detalladas seguidamente.




Tabla 4.2. Composicion de 6xidos del Cemento Portland

Oxido Concentracion (%)

CaO 63.17
SiO2 17.68
Al203 3.94
Fe203 3.34
SO3 3.21
MgO 1.13
K20 0.84
Na20 0.25
TiO2 0.22
MnO 0.12
P20s5 0.11

En la figura 4-5 se puede observar el patron de DRX de un cemento Portland
ordinario (CPO) identificando las fases cristalinas caracteristicas: Alita
(3Ca0-Si0O2), Belita (2Ca0-Si0O2), Calcita (CaCOs3), Yeso (CaSOas4-¥2H20) y
Ferroaluminato tetracalcico (4CaO-Al 203-Fe 203 0 C 4AF) (Emeritus, 1998)
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Figura 4-5. Patron de DRX del CPO




En la figura 4-6 mostrada en el proximo apartado se identifica la morfologia de
las particulas del cemento Portland usado en esta investigacion, observando que

esta es de forma irregular y angular en su mayoria.
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Figura 4-6. Morfologia de las particulas de CPO identificada por MEB

4.2 Activadores Alcalinos

Los activadores utilizados en la solucion alcalina antes descrita son NazSiOs y
NaOH comerciales adquiridos en CTR scientific y silicatos de monterrey, en la
tabla 4.3 se visualiza la distribucién quimica de cada uno de ellos proporcionada
por el fabricante.




Tabla 4.3. Composicion del NaOH y Naz2SiOs, proporcionada por el

fabricante

Oxido Na2Si0Oz NaOH

SiO2 31.335 --
Na20 13.78 --

H20 54.885 --
NaOH -- 97.22
Na2COs -- 0.57

4.3 Preparacion de muestras

Para definir los sistemas en esta investigacion, se realizé un estudio preliminar
que evalud diversas opciones para determinar la cantidad de activador y la
relacion agua/cemento. Estos sistemas fueron sometidos a ensayos de

compresion a los 7 dias.

4.3.1 Mezclas preliminares

A continuacion, se presenta la composicion de varios sistemas, como se muestra
en la Tabla 4.4. Las variables consideradas para las mezclas fueron la fluidez y
la manejabilidad. Los sistemas que mostraron una manejabilidad aceptable se
colocaron en los moldes y, después de 24 horas, se desmoldaron para
posteriormente ser curados a temperatura ambiente durante 7 dias. Al completar
este periodo, se realizaron ensayos de compresion para determinar su
resistencia y decidir qué sistemas se estudiarian de manera mas extensiva.
Como se puede observar en la tabla, se seleccionaron para el estudio preliminar
los sistemas con mayor presencia de metacaolin, esto debido a su naturaleza
hidrofilica. Los porcentajes de Na20 elegidos provienen de un trabajo de
investigacion previo realizado por el equipo de investigacion (Barboza-Chavez et
al., 2020).




Tabla 4.4. Composicion de los sistemas evaluados en las pruebas

preliminares

Mezcla MK CV CPO % Na20 AlS

1 60 20 20 16 0.65
2 60 20 20 18 0.65
3 40 40 20 16 0.65
4 40 40 20 18 0.65
5 80 20 16 0.65
6 80 20 18 0.65
7 60 20 20 16 0.6
8 60 20 20 18 0.6
9 80 20 16 0.6
10 80 20 18 0.6

La Figura 4-7 muestra los valores resultantes de resistencia a la compresion de
los sistemas ensayados a 7 dias. Se aprecia que los sistemas con resultados
mejores fueron aquellos con una relacion agua/soélido de 0.6. Por esta razon, se

selecciono esta relacidon para el estudio extensivo de los sistemas definitivos.
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Figura 4-7 Respuesta a la compresion de sistemas previos curados a 7
dias




4 4Estudio extensivo de los sistemas definitivos

4.4.1 Resistencia ala compresion

Los valores como resultado que se especifican en la siguiente Tabla 4.5,
corresponden a todos los sistemas ensayados a 3, 7, 14, 28 y 90 dias de curado,

activados con 16% y 18% de Na20O. El valor mostrado es el promedio del ensayo

de 4 cubos bajo las mismas condiciones.

Tabla 4.5. Respuesta a la compresién de todos los especimenes

ensayados en el proceso de curado

SINGINES 7dias 14dias 28dias 90 dias
80MK.16 25.64 25.24 26.68 26.09 31.09
80CV.16 15.45 16.68 19.91 24.89 23.63
20CV.60MK.16  25.76 24.03 26.63 22.69 32.84
30CV.50MK.16 26.38 18.30 23.64 26.09 38.85
40CV.40MK.16 24.43 21.21 22.38 31.84 45.83
50CV.30MK.16 21.58 21.47 27.27 31.84 39.48
80MK.18 32.18 28.72 30.16 30.64 43.16
80CV.18 14.78 17.49 21.99 21.75 20.26
20CV.60MK.18 33.30 29.83 31.68 32.19 36.43
30CV.50MK.18 27.81 29.89 27.29 34.70 49.35
40CV.40MK.18 29.53 26.83 27.26 33.43 45,61
50CV.30MK.18 23.19 19.84 28.61 32.68 37.11

La Figura 4-8, se observa que las resistencias en edades tempranas, de 3 a 14
dias, no presentan mucha variacion. Este comportamiento ha sido reportado
como caracteristico de los cementos hibridos debido a la baja reactividad de los
precursores en estas etapas (Robayo-Salazar et al., 2020). A los 28 dias, se

obtienen resistencias que varian entre 25y 32 MPa, y entre 22 y 35 MPa para

los sistemas activados con 16% y 18%, respectivamente. El sistema compuesto

por 80 CV muestra la menor resistencia. Se nota un leve aumento en la

resistencia en todos los sistemas con mayor contenido de metacaolin cuando se

aumenta el porcentaje de activador, confirmando que, a mayor cantidad de

activador, mejores son las resistencias mecanicas.




Al observar la respuesta a los 90 dias, se nota un aumento considerable de las
resistencias en todos los sistemas con metacaolin comparandolos con los
mismos sistemas a los 28 dias. Este aumento estad relacionado con la
densificacion de la estructura cementante y la generacion de los geles conocidos
como: (N,C)-A-S-Hy C-A-S-H, cuando que aumenta el tiempo de curado (Rivera
et al., 2014)(Garcia-Lodeiro et al., 2013).

En general, todos los sistemas superan los 20 MPa a los 28 dias, superando asi
al cemento Portland de menor resistencia mecanica disponible en el mercado.
Cabe destacar que se observan sistemas con resistencias que superan a los 30
MPa al dia 28 de curado. El sistema 30 CV-50 MK presenta resistencias
superiores a los 35 MPa cuando se activa con 18% de Naz0. A los 90 dias, la
resistencia a compresion mayor se logro en el sistema 30 CV-50 MK activado con
18% de Naz0, con un valor de 49 MPa. Le sigue el sistema 40 CV-40 MK activado
con 16% y 18% de Naz20, con 45 MPa para ambos porcentajes de activador.
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Figura 4-8. Respuesta a la compresion de las mezclas a los distintos dias

de curado usando 16% (a) y 18% (b) de Na20 de activador alcalino

e Influencia de las altas temperaturas
Las magnitudes de la resistencia que se presentan en la siguiente Tabla 4.6
corresponden a todos los sistemas ensayados después de ser expuestos a altas
temperaturas, activados con 16% y 18% de Na20. EIl valor mostrado es el

promedio del ensayo de 4 cubos bajo las mismas condiciones.




Tabla 4.6 Respuesta a la compresion de los sistemas luego de la

exposicion a las altas temperaturas

SINEINES] 100 200 300 400 500 600 700
80MK.16 34.11 40.39 42.15 40.09 34.28 26.52 25.19
80CV.16 26.89 17.38 16.09 13.04 10.29 5.65 4.79

20CV.60MK.16 33.56 39.06 3941 3290 29.56 23.31 10.78
30CV.50MK.16 3540 3234 36.15 33.00 27.04 1995 9.23
40CV.40MK.16  44.24 29.47 29.93 26.02 21.77 18.14 8.52
50CV.30MK.16 39.73 2535 2538 2190 17.81 1343 8.52

80MK.18 41.88 40.14 50.93 28.83 32.39 2132 9.78

80CV.18 28.64 15.08 14.20 10.23 11.20 3.45 4.86
20CV.60MK.18 47.83 38.10 42.84 36.88 31.60 23.19 8.17
30CV.50MK.18 45.17 36.61 38.86 33.12 31.60 21.09 8.11
40CV.40MK.18 4590 38.02 32.08 26.89 23.56 18.10 6.50
50CV.30MK.18  43.34 28.58 2443 2249 18.14 10.29 4.46

La Figura 4-9, muestra un incremento de las resistencias en los especimenes con
presencia de metacaolin al incrementar la temperatura de exposicién. Por el
contrario, el sistema 80 CV muestra un decremento de las resistencias mecanicas
cuando se expone a temperaturas superiores a 100 °C. Es importante destacar
gue los sistemas con mayor presencia de ceniza volante, 40CV-40MK y 50CV-
30MK, tienen un comportamiento similar al sistema 80 CV, presentando una
reduccion de las resistencias mecanicas a 200 °C en un rango de 8% y 20%, con
la excepcion del sistema 40CV-40MK activado con 18% Na20, que muestra una
disminucién del 19% a 400 °C. Se ha informado que los cementos hibridos con
alta presencia de ceniza volante presentan un patron de comportamiento similar
al del cemento Portland, y las pérdidas de resistencias mecéanicas son mayores

al someterlos a altas temperaturas (B. Qu et al., 2020).

Los sistemas con mayor contenido de metacaolin (80MK y 20CV-60MK) cuando
se activan con 16% Na20, presentan un aumento de las resistencias mecéanicas
hasta los 500 °C en un 31%. Cuando se someten a 600 °C, muestran un aumento
del 3%, y la disminucion de las resistencias ocurre a 700 °C, siendo el sistema

30CV-50MK activado con 16% el que presenta un aumento del 4%, y la




disminucién se da a 600 °C, siendo esta del 23%. El Unico sistema que logra

mantener sus propiedades mecanicas iniciales es el sistema 80MK.

Los sistemas activados con 18% presentan un aumento de las resistencias hasta
los 300 °C, en un rango de 15% y 66%. Cuando se exponen a 400 °C, mantienen
sus propiedades y la disminucion se presenta a los 500 °C en un rango de 2%y
9%, para los sistemas con menor presencia de ceniza volante (20CV-60MK y
30CV-50MK). Para el sistema con 80MK, las resistencias disminuyen cuando se
expone a 600 °C, disminuyendo en un 30%. Como se puede observar, los
sistemas con menor contenido de activador poseen mejor comportamiento a altas
temperaturas, esto se debe a que una menor presencia de Na2O favorece la
reduccion volumétrica por contraccion, minimizando el colapso de la estructura
de la matriz(Burciaga-Diaz & Escalante-Garcia, 2017). Cuando la cantidad de
sodio en la matriz es excesiva, el Na no se incorpora a los productos de
hidratacion, permaneciendo sin reaccionar y debilitando mecanicamente la
microestructura (O. Burciaga-Diaz, J. |. Escalante-Garcia, 2012). Se ha reportado
gue el contenido de sodio excesivo influye de manera negativa en las resistencias
mecanicas para materiales similares a los presentados en esta investigacion
(Burciaga-Diaz et al., 2010).

Es importante aclarar que todos los sistemas a 700 °C poseen resistencias muy
inferiores a las obtenidas a 28 dias, mostrando que, a esa temperatura de
exposicion, la matriz se ve destruida, perdiendo un porcentaje muy alto de sus
resistencias mecdénicas. Sin embargo, los ejemplares aun no se destruyen por
completo, y el sistema de 80Mk activado con 16% Na20 es el Unico que mantiene

sus propiedades a 700 °C.

Se nota un claro efecto negativo en las resistencias mecanicas después de la
exposicidn a altas temperaturas. Sin embargo, a 600 °C se cuentan con sistemas
gue presentan un aumento de las resistencias mecanicas (80MK y 20CV-60MK),
y el sistema con la mayor disminucion de las resistencias mecanicas a esta
temperatura es del 30% (80MK activado con 18% Na20), a diferencia de lo

reportado en sistemas geopoliméricos basados en metacaolin, donde se pierde




un 34% de las resistencias mecanicas a esta temperatura (Burciaga-Diaz &

Escalante-Garcia, 2017) y hasta un 70% cuando se expone a 200 °C (Susan A.

Bernal, Rodriguez, et al., 2011).

55

] E 30MK
s (a) I 30 CV

] B 20CV-60MK
[ 30CV-50MK
B 40CV-40MK
B 50CV-30MK

45

40—‘
35—.
30-'
25—-
20—‘

15

Resistencia a compresion (MPa)

28 dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C

Temperatura

. U WY
HE 20CV-60MK
B 30CV-50MK
B 40CV-40MK
B 50CV-30MK

45—.
40—‘
35—_
30-‘
25—-
20—‘

16

Resistencia a compresion (MPa)

28dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 6€00°C 700°C

Temperatura

Figura 4-9. Respuesta a la compresion de los especimenes posterior ala
exposicion alas temperaturas altas 16% (a) y 18% (b) de Na2O de

activador alcalino




Las pérdidas de resistencias mecanicas de todos los sistemas estudiados
incrementan con la temperatura, atribuyéndose principalmente a la pérdida de
masa y a la deformacién térmica causada por la evaporacion del agua. Tanto el
agua libre como la quimicamente enlazada se desplaza hacia la superficie, donde
luego se evapora, provocando dafios en la estructura interna de la matriz
cementante y, como consecuencia, una reduccion de las propiedades mecanicas
(Albidah et al., 2022). El proceso de pérdida de masa como resultado de la
evaporacion del agua ocurre principalmente en el rango de temperatura entre 100
y 300 °C; posterior a los 300 °C, este proceso se vuelve mas lento (Zhang et al.,
2014). A temperaturas mas altas, el agua quimicamente enlazada continla
evaporandose; sin embargo, la presencia de grietas previas actia como alivio de
la presion interna. ElI dafio que se produce a altas temperaturas esta mas
relacionado con la transicion de fases y cambios en la composicion (Albidah et
al., 2022). El cambio en las fases y la microestructura se estudiara en la difraccion

de rayos X.

4.4.2 Difracciéon de rayos X (Método de polvos)

e Influencia de la exposicion a altas temperatura

La Figura 4-10 muestra los difractogramas de todos los especimenes ensayados,
después de ser curados por 28 dias a temperatura a ambiente y los sistemas

luego de ser expuestos a 700 °C.

En los difractogramas mostrados en los incisos a y b, se observa cémo la fase
predominante en los sistemas con mayor contenido de metacaolin es la
cristobalita y el cuarzo. Estas fases son caracteristicas de sistemas donde hay
presencia de metacaolin, y provienen de la materia prima. También se aprecia un
halo amorfo en todos los sistemas, ubicado entre 25 y 35 en 26, reportado como
la presencia de geles amorfos (Duxson et al., 2007), como C-S-H del OPC y N-
A-S-H de la ceniza volante y el metacaolin. Cuando ambos estan presentes,
como en estos sistemas, estos geles tienden a evolucionar a C-A-S-H y (N,C)-A-
S-H, respectivamente (Inés Garcia-Lodeiro et al., 2016)(Soto-felix et al., 2022),




proporcionando las resistencias mecanicas. Ademas, se observa la existencia de
la fase mulita en los sistemas con mas contenido de ceniza volante (Kovalchuk
et al., 2008), que disminuye cuando la presencia de ceniza volante en los

sistemas se reduce. Por ultimo, se identifica la calcita en todos los sistemas.
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Figura 4-10 Sistemas: (a) Ensayados a 28 dias, curados a temperatura
ambiente activado con 16% Na20, (b) Activados con 16% Na20 luego de
ser expuestos a 700 °C, (c) Ensayados a 28 dias, curados a temperatura
ambiente activado con 18% Na20, (d) Activados con 16% Na20 luego de

ser expuestos a 700 °C

Fases cristalinas presente en los sistemas con 16% y 18% de Na-O de

activador, Q= Cuarzo, M=Mulita, K= Cristobalita, C=Calcita, T= Anatasa.




En los difractogramas de las figuras c y d, que representan los sistemas luego de
ser expuestos a 700 °C, lo mas notable es como el halo amorfo presente en los
sistemas curados bajo agua desaparece completamente y se convierte en un
material mas cristalino. Esto explica las pérdidas de resistencias mecénicas, ya
que la fase responsable de proporcionar estas resistencias desaparece. La
calcita también desaparece de los sistemas, ya que se descompone a
temperaturas superiores a 600 °C (Scrivener et al., 2018), dejando como fases
remanentes el cuarzo, la cristobalita y la anatasa, presentes como impurezas en
la materia prima y que se mantienen inalteradas (Burciaga-Diaz & Escalante-
Garcia, 2017). Esta modificacion en el halo amorfo se debe a que, al someter la
estructura a altas temperaturas, las moléculas de agua retenidas en los poros
adquieren mayor energia cinética. Este movimiento agresivo provoca que el agua
comience a escapar como vapor, aumentando la presion interna y generando
fuerzas expansivas que agrietan tanto interna como externamente la estructura,

culminando en su colapso (O. Burciaga-Diaz, J. |. Escalante-Garcia, 2012).

e Influencia de la exposicion ala solucién acida

Luego de cumplir con los 98 dias bajo solucién acida los sistemas se extraen de
esta solucién y se secan en un horno por 48 horas, posteriormente se fractura un
cubo y se muele hasta conseguir polvo para poder realizar la caracterizacion
mediante DRX, para lo cual, se usan los mismos parametros que los aplicados
para los sistemas expuestos a altas temperaturas, los patrones de difraccion de
pueden observar en la Figura 4-11 en los sistemas expuestos a la solucién acida
compuesta por agua bidestilada y HCI no se nota mayor cambio en grafica de
difraccién ni la aparicion de nuevas fases expansivas, el halo amorfo que aparece
en los sistemas sin exposicion entre 25 y 35 en 20 se mantiene inalterado en
estos sistemas luego de la exposicion, este comportamiento ya ha sido reportado

anteriormente (Vafaei et al., 2018)(Donatello et al., 2013).
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Figura 4-11. Sistemas activados con 16% Na20, luego de ser expuestos a
solucion aciday sin exposicién, (a) 80 MK, (b) 80 CV y (c) 60MK-20CV
Fases cristalinas presente en los sistemas, Q= Cuarzo, M=Mulita, K=

Cristobalita, C=Calcita, T= Anatasa, Y=Yeso.

Para los sistemas expuestos a la solucion compuesta de agua bidestilada y acido
sulftrico se puede observar claramente como la fase predominante ahora es la
fase del sulfato de calcio di-hidratado (CaSOa4-2H20) o también conocida como
yeso, eso se debe a las reacciones entre el calcio contenido en los productos de
hidratacion y los iones de sulfato (Vafaei et al., 2018), la aparicion de esta fase
en matrices cementantes expuestas al acido sulfurico ya ha sido reportada
anteriormente (Aiken et al., 2018)(Mehta & Siddique, 2017). Se observa como
esta fase se hace mas predominante en el sistema con 80 CV y los sistemas con
mayor presencia de ceniza volante esto es debido al contenido de Ca que

adiciona la ceniza volante a los sistemas.




Como resultado, las matrices muestran un mayor deterioro visual cuando son
expuestas al acido sulfurico en comparacion con la exposicion al acido HCI, como

se evidencia en las figuras 4-12 a 4-14.

Figura 4-12. Sistemas 80MK activado con 18% de Na20 luego de ser
expuestas a 98 dias bajo solucién &cida, derecha: solucidén HCI, izquierda:

solucion HySO,

Figura 4-13. Sistemas 80CV activado con 18% de Naz0 luego de ser
expuestas a 98 dias bajo solucién acida, derecha: solucién HCI, izquierda:

solucion H,SO,




Figura 4-14. Sistemas 60MK 20CV activado con 18% de Naz20 luego de ser
expuestas a 98 dias bajo solucién acida, derecha: solucion HCI, izquierda:

solucion HySO,

4.4.3 Espectroscopia Infrarroja por Reflectancia Total Atenuada

Utilizando esta técnica, se analizaron todas las muestras curadas a temperatura
ambiente por 28 dias y posterior de la exposicion a las temperaturas altas,
activadas con 16 y 18% de Naz20, observando los cambios que ocurrieron debido
a la exposicion a estas temperaturas. Los resultados se compararon con la
informacion encontrada en la literatura y con trabajos anteriores ya publicados,

que se detallan a continuacion.

En la Fig 4-15 se ve claramente como la banda posicionada en 1062 cm™! en la
materia prima se corre a 963 cm™1, en los sistemas activados. Esta banda indica
que se lleva a cabo un proceso de sustitucion de SiOas por AlO4 (Villaquiran-
Caicedo, 2019), evidenciando la existencia de nuevos productos de hidratacién
como el C-A-S-H, N-A-S-H y la coexistencia con el gel C-S-H (Zawrah et al.,
2016). Las banda situadas en la zona de 1400 cm™? pertenecen a los carbonatos
de calcio que se encuentran en las mezclas que son activadas alcalinamente las
cuales pertenecen a la tensién asimétrica del enlace O-C-O en los COz? (Garcia
Lodeiro et al., 2009). Las bandas ubicadas en 875 cm™?! solo se observan en los
sistemas con mayor contenido de metacaolin y corresponde al modo de vibracion

del ion en el CaCOs es una caracteristica del metacaolin (Yao et al., 2013). La




banda ubicada en 854cm™! es atribuida a la vibracién asimétrica de los enlaces
Al-O que se encuentran en el AlO4 (Granizo et al., 2007) , las bandas en 798 y
780cm™! pertenece a las vibraciones tipo simétricas de los enlaces Si-O-Si y las
bandas ubicadas en 560 y 574cm™! es relacionada a las vibraciones del tipo

asimétricas de los enlaces Al-O-Si (Lee & Van Deventer, 2003).
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Figura 4-15. Sistemas (a) Ensayados a 28 dias, curados a temperatura
ambiente activado con 16% Naz0, (b) Ensayados a 28 dias, curados a

temperatura ambiente activado con 18% Na20




e Influencia de la exposicion a acidos

En la Figura 4-16 se muestran los sistemas 80 MK, 80 CV y 60 MK- 20 CV
activados con 16% Naz20, luego de haber sido expuestos a 98 dias bajo
solucién acida compuesta por agua y acido clorhidrico, agua y &cido sulfarico
y el sistema sin exposicién curado por 28 dias a temperatura ambiente. De
manera general se puede observar cambios en tres de las bandas que se
identificaron en los sistemas sin exposicion. Se observa un corrimiento de la
banda 963 cm™! que pertenece a las vibraciones asimétricas del enlace Si-
O-T ( T= Al o Si) hacia bandas localizadas en 989 cm™! y 995 cm™?, en los
sistemas expuestos a las soluciones acidas. Esto indica que los enlaces mas
débiles de Al-O fueron sustituidos con enlaces de Si-O mas fuertes durante el
curso del acido ataque debido a la pérdida del Al de la estructura de
aluminosilicato (Bascarevic et al., 2013)(Ahmari & Zhang, 2013). Las bandas
ubicadas en 1464cm~! y 875cm™1, las cuales pertenecen a la presencia del
carbonato de calcio, disminuyen su intensidad en los sistemas luego de ser
expuestos a la solucién &cida, lo que podria deberse a la descomposicién de

esta fase y posible aparicion de la fase yeso.
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Figura 4-16. Sistemas activados con 16% Na20, luego de ser expuestos a

solucién aciday sin exposicién, (a) 80 MK, (b) 80 CV y (c) 60MK-20CV




4.4.4 Microscopia electrénica de barrido

El sistema seleccionado para ser caracterizado mediante esta técnica fue el

sistema con el mejor comportamiento a altas temperaturas, 60 MK - 20 CV,

activado con 16% de Na20. En la Figura 4-17 se detalla el sistema curado a 28

dias antes de ser expuesto a altas temperaturas. Se tomaron dos

magnificaciones y en ambas se pueden observar particulas de ceniza volante y

metacaolin que no reaccionaron.

Particula de'CV
noreaccionada.

Grietas.

EHT=20.00 kV Signal A= HDBSD Date: 7 Sep 2022
wD=10.0mm Mag= 500X

ey

Particula de MK
no reaccionada.

EHT=20.00 kV Signal A= HDBSD Date: 7 Sep 2022
WD = 10.0 mm Mag= 100KX =

Figura 4-17. Micrografia del sistema 60 MK — 20 CV activado con 16% de
Na20 ensayado a 28 dias y curados a temperatura ambiente, a) 500x y b)

1000x




Se identifica una matriz homogénea y densa con poca presencia de porosidad,
lo que explica por qué fue el sistema con mayor resistencia a compresion.
También se notan grietas, las cuales pueden ser resultado del ensayo de
compresion previo, ya que se trata de una pieza fracturada y de la influencia del

haz de electrones sobre el espécimen.

Se seleccionaron dos zonas de la muestra observada, y se realizaron analisis en
al menos 50 areas pequefias utilizando EDS. Se identificaron elementos como
Ca, Si, Al, Na y O como los principales, mientras que elementos en cantidades
menores como Mg, Fe, Ky Ti también estuvieron presentes. Basandose en estos
resultados, se puede deducir que el resultado de las reacciones de hidratacion
del sistema estudiado contiene estos elementos. Segun lo reportado
anteriormente, podria existir la existencia de geles del tipo C-A-S-H, N-A-S-H y
C-S-H (I. Garcia-Lodeiro et al., 2013), o la coexistencia de dos de estos geles,
como es el caso del gel hibrido (N-C)A-S-H, que se genera en existencia de una
cantidad de calcio que, en el proceso de disolucion de las materias primas, se
incorpora al gel N-A-S-H (Ismail et al., 2014).

La coexistencia de estos dos geles y el equilibrio entre ellos son posibles debido
a la capacidad de intercambio de iones en el gel aluminosilicato alcalino, donde
el ion Ca2+ proveniente del cemento Portland desplaza a los iones Na+ de la
estructura. Esta demostrado que el ion Ca2+ tiene la capacidad de reemplazar
entre el 67% y el 100% del ion Na+. Sin embargo, la cantidad de iones Ca2+ no
es suficiente para lograr la conversion del gel N-A-S-H a gel C-A-S-H. Por lo tanto,
se forma un gel hibrido alto en silicio y aluminio, que incluye calcio y sodio en su
estructura, y que puede denominarse gel cementicio C-(N)-A-S-H (Ana

Fernandez-Jiménez et al., 2013).

En la tabla 4.7 se describe el calculo de la magnitud de cada uno de los 6xidos

encontrados en la matriz de las zonas seleccionadas.




Tabla 4.7. Resultado de la composicion de 6xidos de la matriz

seleccionada usando EDS

Sistema SiO2 Al203 Na2O CaO

60MK-20CV 16% 52.42 24.49 1440 8.67

Al realizar los célculos de las relaciones entre los Oxidos, el resultado para
CaO/SiO2 es de 0.16, un valor que se encuentra entre 0 y 0.3. La relacion
Al203/SiO2 da como resultado 0.4, un valor que esté en el rango de 0.05y 0.43.
Estos rangos de valores para estas relaciones han sido reportados en la literatura
y corresponden a la existencia del gel C-(N)-A-S-H (l. Garcia-Lodeiro et al., 2011)
antes descrito. En otras palabras, el espécimen seleccionado para el estudio
presenta dicho gel.

La distribucion de los elementos Si, Al, Na, Ca y O, componentes de los 6xidos
antes descritos, se observa en los mapeos de la Figura 4-18.




Figura 4-18. Mapeo quimico del sistema 60MK-20CV activado con 16% de
Na20 con un tiempo de curado de 28 dias

e Influencia de la exposicion a altas temperaturas

Seguidamente, se muestran las micrografias del mismo sistema 60MK — 20CV
sin exposicion (Figura 4-19), luego de ser expuesto a altas temperaturas se

escogio las temperaturas de 500 (Figura 4-20) y 700°C (Figura 4-21), recordando




que este sistema presento un aumento de las resistencias mecanicas a 500°C, y

el descenso de las resistencias mecanicas se presenta a 700°C.
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Figura 4-19. Micrografia del sistema 60MK-20CV activado con 16% de Na20

alos 28 dias curado
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Figura 4-20. Micrografia del sistema 60MK-20CV 16% de Na20, ensayado

luego de la exposicién a 500°C
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Figura 4-21. Micrografia del sistema 60MK-20CV 16% de Na20, ensayado
luego de la exposicion a 700°C

En las micrografias se nota claramente como la matriz luego de la exposicion a
500°C, Figura 4-20, es mas densa que la matriz sin exposicion a altas
temperaturas, Figura 4-19, también se observa como los tonos de grises son
homogéneos a lo largo de la matriz, esto concuerda con el aumento de las
resistencias mecanicas mostrada anteriormente, cuando se ve la matriz luego de

la exposicion a 700°C, Figura 4-21, también se detalla como la matriz se vuelve




mas brillante que las micrografias anteriores esto se debe a que a esta
temperatura se reduce el volumen presente de H20 en las reacciones del proceso
hidratacion incrementando el promedio del numero atomico de la matriz
(Burciaga-Diaz & Escalante-Garcia, 2017), también se identifica como la cantidad
de porosidad aumento, apareciendo a su vez poros considerados como
macroporos, esto ya ha sido reportado anteriormente (Park et al., 2016) de
manera general se nota una matriz completamente dafiada, estos dafios
concuerdan con el decrecimiento de las resistencias mecanicas luego de la
exposicion a esta temperatura, por su parte también se identifican particulas de
la materia prima sin reaccionar que se mantienen inalteradas durante la

exposicion a las temperaturas altas.
e Influencia de la exposicién a una solucién acida

Al realizar la comparacion de las micrografias de la Figura 4-19 con las
micrografias del mismo sistema luego de ser expuesto a la solucién acida (Figura
4-22 y Figura 4-23), se puede distinguir de forma generalizada que la matriz luego
de la exposicidon se muestra completamente deteriorada, hay un incremento de
la cantidad y la magnitud de los poros, esto se debe a que los iones de hidrégeno
disminuyen la alcalinidad de los fluidos dentro de los poros produciendo la
descalcificacion y la descomposicion de los geles de hidratacion, el acido también
reacciona con el Cay el Si presentes en la matriz produciendo sales de calcio y
residuos de silicio con propiedades mecéanicas pobres (Muthu et al.,
2021)(Grandclerc et al., 2018)(Gutberlet et al., 2015).

Cuando una matriz cementante es expuesta a acidos se produce una contraccion
de los productos resultantes de la humectacion y una descalcificacion de la matriz
cementante, esto queda evidenciado en la aparicién de grietas en las matrices
(Figura 4-22 y Figura 4-23) ya que la fuerza a traccion producido internamente
supera la resistencia de la matriz adquiridas por las reacciones de hidratacion (J.
J. Chen et al., 2006)
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Figura 4-22. Sistema 60MK-20CV activada con 16% de Na20 curado a 28
dias a temperatura ambiente, expuesto a HCI, A= 500x, B=1000x
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Figura 4-23. Sistema 60MK-20CV activada con 16% de Na20 curado a 28
dias atemperatura ambiente, expuesto a H2SO4, a) 500x, b) 1000x

Al realizar los mapeos quimicos de cada uno de estos sistemas se puede

observar cédmo esta presente ademas de los elementos observados en los EDS




del sistema 60MK-20CV activado con 16% de Na20 (Figura 4-18), el cloro (Cl)
cuando es expuesto a la solucion de HCI (Figura 4-24) y el azufre (S) (Figura 4-
25) cuando es expuesto a la solucion de H,SO,, estos elementos pertenecientes
a los acidos se difunden en la matriz por tal razén se pueden observar
distribuidos, esto ya ha sido reportado anteriormente, la presencia de estos
elementos en la matriz cementante es proporcional al tiempo que esta expuesto
la matriz (Aiken et al., 2018).

La presencia de Ca y S en el sistema expuesto a la solucion acida de H2SO4
(Figura 4-25), confirma la presencia de yeso en las matrices (Cao et al., 2022),

fase que habia sido identificada en los patrones de DRX anteriormente.




Figura 4-24. Mapeo quimico del sistema 60MK-20CV activado con 16% de
Na20 expuesto a la solucion acida de HCI




Figura 4-25. Mapeo quimico del sistema 60MK-20CV activado con 16% de
Naz0 expuesto a la solucion acida de H2SOq4




4.4.5 Discusion general

El objetivo de esta investigacion fue conocer el efecto de reemplazar al cemento
Portland por materiales que se producen de forma masiva y que el uso de estos
es muy bajo, para la cantidad que se genera, disefiando un material cementante
con durabilidad y propiedades mecanicas superiores al cemento portland
convencional. Los puntos importantes para discutir a continuacion son:
disminuyendo la cantidad de H20 en los sistemas se puede aumentar las
propiedades mecanicas de los sistemas. Anteriormente se comenté que esta
investigacion proviene de una investigacion pasada en donde se definio la
cantidad de activador alcalino 6ptimo que permitiera la obtencién de resistencias
mecanicas que superaran a las de los cementos Portland, sin embargo, la
cantidad de agua usada era muy superior a las reportadas para otros materiales
similares. En esta investigacion se logré disminuir la cantidad de agua a una
relacion de 0.6 consiguiendo un aumento en las resistencias mecanicas en
comparacion a este trabajo anterior, obteniendo una matriz mas densa, con los
mismos materiales de reemplazo y la misma cantidad de activador. Otro punto
para discutir es el efecto de cada uno de los materiales y la cantidad de activador
al momento de ser expuestos los sistemas a los medios agresivos elegidos como
lo son la exposicion a temperaturas elevadas y la exposicion a soluciones acidas.
La presencia de la CV en los sistemas permite trabajabilidad de las mezclas, las
particulas esféricas ayudan a que el mezclado se realice mas facil y ademas
aporta a la densificacién de la matriz con su efecto microrellenador, sin embargo,
el comportamiento de este material ante las altas temperaturas no fue el mejor,
como se explic6 anteriormente estos materiales al ser sometidos a altas
temperaturas lo primero que se evapora es el agua causando grietas y en
consecuencia las resistencias mecanicas disminuyen como se describe en la
Figura 4-26, la perdida de las resistencia a 200 °C es bastante notoria, se puede
decir que estos sistemas poseen mas agua sin enlazar que el resto de los
sistemas, también debido a la composicion quimica la cantidad de calcio
proveniente de los materiales de partida ocasiona la posible apariciéon de

productos de hidratacion como el Ca(OH)2 el cual tiene una temperatura de




descomposicion de 400°C coincidiendo con la temperatura en la que las mezclas
con mas contenido de ceniza volante pierden la mayor cantidad de resistencia

mecanica.

55
(a) I 30 Ccv

50 - I 50CV-30MK

a5
40—.
35—.
30—.
25—.
20—.
15—.

10 -

Resistencia a compresion (MPa)

28dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C

Temperatura

55
1 (b) B 80 cV
50 4 I 50CV-30MK

45
40—.
3
30—.
25—.
20—.
15—.

10 -

Resistencia a compresion (MPa)

28dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C

Temperatura

Figura 4-26. Respuesta a la exposicion a temperaturas altas de las
mezclas con mas contenido de ceniza volante usando 16% (a) y 18% (b) de

Na2O de activador alcalino




Con respecto al ataque de acidos se puede decir que de igual manera la cantidad
de calcio que aporta la ceniza volante a los sistemas ocasiona la aparicion de
yeso en los sistemas (ver Figura 4-27), recordando que esta fase es una fase
expansiva y de propiedades mecénicas pobres.
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Figura 4-27 Presencia de la fase yeso en los sistemas 80 CV

Debido a la naturaleza nanométrica, el uso del metacaolin se vio reflejado en la
disminucién de la porosidad en los sistemas donde este estaba en mayor
presencia con ayuda de su alta reaccion puzolanica. Ante la exposicion a altas
temperaturas tuvo el mejor comportamiento el sistema con solo MK fue el tnico
sistema de todos los propuestos que supero los 20MPa a 700°C ( ver Figura 4-
28), es decir que el MK resulta ser un excelente material si se desea aumentar la
resistencia a las altas temperatura de un cementante, ante los acidos los
sistemas con MK tuvieron muy poca presencia de yeso en sus fases cristalinas

debido la disminucién del contenido de calcio en las matrices.
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Figura 4-28 Respuesta a la exposicion de los sistemas a 700 °C usando
16% (a) y 18% (b) de Na20 de activador alcalino

Respecto a la cantidad de activador se observd que al aumentar esta no

precisamente se incrementaron las resistencias mecanicas ademas de que la

cantidad tuvo una respuesta negativa al comportamiento de los sistemas frente




a la exposicion de las altas temperaturas, teniendo mejor respuesta los sistemas
con menor cantidad de Na en la matriz, ya que las pérdidas de las resistencias
se dieron de manera gradual y en menor cantidad como se observa en la Figura
4-29.

55

(a) I 80 MK

Gaen I 20 CV-60 MK

Resistencia a compresion (MPa)

28dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C

§6

50 -

(b) B 20 Mk
B 20 CV-60 MK

45—.
40—.
3
30—.
25 ]
20—~
15—-

10 S

Resistencia a compresion (MPa)

28dias 100°C 200°C 300°C 400°C 500°C 600°C T00°C

Temperatura

Figura 4-29. Respuesta a la exposicion a temperaturas altas de las
mezclas con mayor contenido de metacaolin usando 16% (a) y 18% (b) de

Na20O de activador alcalino




5. CONCLUSIONES

5.1 Caracterizacion de los materiales iniciales

El tratamiento térmico aplicado al caolin durante 8h a una temperatura de 800 °C
cumplié el objetivo de crear un desorden entre las capas de silice y alimina,
aumentando la reactividad, convirtiéndolo en un material apto para uso como
reemplazo del cemento Portland, esto se confirmd mediante la caracterizacion
por la técnica DRX, donde se observo que la fase caolinita desaparece por
completo luego de realizado el tratamiento térmico, haciéndose presente en el

resultado las fases cuarzo y anatasa como fases principales.

Las fases del tipo cristalinas principales observadas en la ceniza volante fueron
mulita y cuarzo, apreciandose un halo que confirma la presencia de una fraccion
amorfa de material, las principales fases del CPO son la alita y la belita, ademas
de la presencia en menor intensidad la fase del yeso como regulador de fraguado.

5.2 Sintesis de las pastas

Los sistemas que presentaron mejor trabajabilidad fueron los sistemas con mas
contenido de ceniza volante, esto debido a la naturaleza sus particulas esféricas,
los sistemas con menor trabajabilidad fueron los sistemas con mas contenido de
metacaolin, esto debido a que dichas particulas por su naturaleza poseen mayor
area superficial 1o que ocasiona que absorban el agua con mayor rapidez
disminuyendo la facilidad de trabajar la mezcla como se empled una relacion
agua/solido, igual para todos los sistemas se hizo notoria esta diferencia en la

trabajabilidad de los sistemas.

5.3 Resistencia a la compresién
Las mezclas de sistemas con mas contenido de ceniza volante se vieron
favorecidos cuando se utilizo un 18% de NazO de activador, arrojando mejores

resistencias mecanicas que los sistemas con 16% de NazO.




Por el contrario, los sistemas con mayor contenido de metacaolin se noté mejores
resistencias mecanicas con 16% de Naz20. El sistema con mejor respuesta a la
resistencia a la compresion es el sistema 60MK-20CV cuando se activé con 16%
de Na20.

Respecto al comportamiento de las resistencias mecanicas luego de la
exposicion a elevadas temperaturas los sistemas con menor contenido de
activador (16% de Na20) y mayor contenido de metacaolin, arrojaron mejor
comportamiento, obteniéndose 20 MPa en promedio cuando se sometieron a 600
°C.

El sistema con mejor comportamiento ante las altas temperatura fue el sistema
con 80 MK activado con 16% de Naz0, arrojando una resistencia mecanica
superior a los 20 MPa luego de la exposicién a 700°C. El resto de los sistemas

estudiados mostraron minimas resistencias mecanicas a esta temperatura.

Se puede sintetizar un cemento hibrido usando solo 20% de cemento Portland y
sustituyendo el restante con metacaolin y ceniza volante, activando la materia
prima con una solucion alcalina constituida por agua, silicato e hidroxido de sodio,
y obtener un fraguado a temperatura ambiente, mejores resistencias mecanicas
gue las de un cemento Portland convencional y un mejor comportamiento ante la
exposicion a temperaturas elevadas que las reportadas para el cemento portland

convencional.

5.4 Difraccion de rayos X

El porcentaje de 20% de cemento Portland ordinario es lo suficientemente bajo
como para lograr una reaccion completa de todos los componentes, ya que no
se observaron las fases caracteristicas como alita y belita en los sistemas

ensayados a 28 dias.

Se aprecia un halo entre 25 y 35 de 20, debido a la presencia de geles amorfos

responsables de las resistencias mecanicas de las mezclas. El cuarzo y la mulita

permanecieron inalteradas durante todo el proceso de activacion y de curado.




Después de la exposicion a las elevadas temperaturas 700°C, se pierde el halo
amorfo y el material resultante es un material donde los picos de difraccion se
pueden observar mas definidos. Las fases como el cuarzo y la mulita permanecen

inalteradas posterior la exposicion a temperaturas elevadas.

En los sistemas expuestos a la solucion de HCI no se observa mayores cambios
en las fases presentes ni tampoco alteracién en el halo amorfo, sin embargo, en
los sistemas expuestos a la solucion de H,SO,, se detecta la aparicion de una

fase nueva (yeso) producto del dafio ocasionado por el &cido.

Los sistemas expuestos al acido H2SO4 presentaron mayores dafios fisicos

observados en la inspeccion visual.

5.5 Espectroscopia Infrarroja por Reflectancia Total Atenuada

Se detallaron las bandas tipicas de materiales cuando son activados
alcalinamente y el desplazamiento de la banda a 963 cm™ que confirma el
proceso de activacion alcalina. En los sistemas expuestos a temperaturas

elevadas no se observd cambios en las bandas presentes.

La banda que se ubica en 963 cm! se corre a longitudes de ondas mas grandes
debido al dafio causado debido a la exposicion a solucién acida. Las bandas
pertenecientes a los carbonatos pierden intensidad luego de la exposicion a

solucion acida confirmando el deterioro de esta fase y aparicion de la fase yeso.

5.6 Microscopia electronica de barrido

Se identificaron los geles cementicios N-A-S-H y C-(N)-A-S-H basado en las
relaciones de los Oxidos presentes en las matrices de todos los sistemas
sintetizados en este trabajo de investigacion, y comparandolos con los ya

reportados en la literatura para este tipo de gel amorfo.




Se observé una matriz compuesta por los elementos Si, Na, Ca, Al y O
distribuidos de manera homogénea y uniforme en toda la matriz, se aprecia poca

presencia de poros en los sistemas con 28 dias de curado.

Se observo en los sistemas expuestos a 700°C un incremento en la cantidad de
poros y la existencia de macroporos, asi como también una matriz deteriorada y

deshidratada

Luego de la exposicion a las soluciones acidas se observéO una matriz
completamente deteriorada y la presencia de poros muy grandes. También se
identificé que los elementos cloro y azufre difundieron en la matriz luego de la

exposicidn, observandolos ahora distribuidos en toda la matriz.
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