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Capitulo 1. Introduccion

1.1 Introduccion

La infraestructura en cualquier parte del mundo es necesaria para tener
una buena calidad de vida, desarrollo justo y crecimiento econémico para la
sociedad. El tener vias rapidas de comunicacién, centros de negocios, edificios,
areas de recreacion familiar y la necesidad de salvaguardar la integridad fisica
bajo las condiciones ambientales extremas, es una tarea que compete al
desempeno de los elementos constructivos de concreto. Anteriormente eran
pocas o nulas las especificaciones del concreto respecto a su durabilidad, hoy
en dia con las nuevas tecnologias es posible observar los problemas
prematuros y de largo alcance a causa del deterioro dentro de una matriz
cementante. Por ello, se exige proteccion y mantenimiento a las estructuras de
concreto.

La importancia de tomar en cuenta los aspectos de durabilidad comenz6
desde la década de 1960 con la implementacién del concreto de alto
desempefio (HPC por sus siglas en inglés High-Performance Concrete). En los
anos setenta surgieron los aditivos superplastificantes, y a partir de ese
momento y hasta nuestros dias se ha presentado una revolucion en la
fabricacion de materiales para construccién. Ademas los aditivos minerales,
naturales e industrializados -provenientes comunmente de subproductos y/o
residuos agro-industriales- se pueden utilizar para fabricar concretos con
mejores desempenos, basados en su resistencia mecanica, densidad,
durabilidad, y amigables con el medio ambiente. Estos cambios tenian, en su
inicio, un enfoque hacia la resistencia y actualmente hacia los conceptos de
sustentabilidad y durabilidad. Este ultimo enfoque representa un desafio, debido
al reciente uso de materiales reemplazantes de los cementos que desarrollan
caracteristicas que se desvian del desempefio regular de los mismos, lo que
puede provocar fallas prematuras no contempladas. Hoy en dia, estas
debilidades se han ido superando, con los estudios exhaustivos sobre fibras,
agregados ligeros, aditivos quimicos y minerales. Sin embargo, la problematica
no esta resuelta completamente y serda necesario seguir realizando mas
estudios que contemplen estos cambios.



Con la creciente demanda actual del concreto, asi como el constante
aumento de la produccion de cemento portland, es necesario implementar
medidas que puedan atenuar la contribucion de las emisiones por la fabricacién
del cemento. Para atender los problemas de contaminacion originados en los
procesos de produccion del cemento, las normativas internacionales discuten
cuatro maneras tecnoldgicas para reducir el CO, emitido por la industria
cementera-concretera. Estos mecanismos contemplan lo siguiente: i) un cambio
en el tipo de combustible, por alguno con menor contenido de carbono, como el
carbon por gas natural; ii) adicibn de un proceso de absorcion quimico que
capture el COy; iii) cambiar el proceso de fabricacion del Clinker; iv) afadir
grandes cantidades de materiales cementantes suplementarios (SCM), como
cenizas volantes de carbon, humo de silice, o escorias granuladas de alto
horno. De estas 4 tecnologias, la ultima es la méas viable, ya que al usar SMC el
cemento se vuelve mas econdmico, ademas de sus ventajas medioambientales,
como la conservacion de los recursos naturales y el reiso a nivel industrial de
subproductos. Actualmente, la industria de la construccion emplea
subproductos como los ya mencionados y algunos de ellos tienen una mayor
ventaja respecto a la reduccion de gases de efecto invernadero, como el uso de
residuos de biomasa, debido a que el CO, es una conversion natural gracias a
la capacidad de renovacion de la biomasa. Alrededor del mundo se han llevado
a cabo constantes investigaciones para mejorar el desempefio de la biomasa en
lugar de combustibles fosiles para la conversion de energia [1]. El crecimiento
global de biomasa se estima alrededor de 112 y 220 mil millones de toneladas
por afno [2]. Sin embargo, la produccién mundial anual de biomasa con potencial
energético es estimada en cerca de 3 mil millones de toneladas para residuos
forestales; 1.1 a 3.1 mil millones de toneladas para residuos de agricultura; y
cerca de 1.1 mil millones de toneladas para desechos sélidos municipales [3].

La biomasa actualmente aporta entre el 5% y el 8% de los suministros
mundiales de energia como el calor, electricidad y combustibles para el
transporte. Se estima que para el afo 2050, el 33-50% del consumo actual de
energia primaria en el mundo podria corresponder a la biomasa [3].
Aproximadamente 475 millones de toneladas de ceniza de biomasa (CB) se
podrian generar en todo el mundo anualmente, si la biomasa quemada se
supone que es de 7 mil millones de toneladas, y un 6.8% es residuo de cenizas
en estado seco. Entonces, esta cantidad podria ser comparable a la de las
cenizas de carbdn, con una produccion anual actual de 780 millones. Como se
puede observar, es una gran cantidad de material a la que se le puede sacar
provecho, tanto para la reduccion de energia en los procesos de fabricacion de
cemento, como la cantidad de cenizas generadas a partir de biomasa y carbén.



En este proyecto de investigacibn se buscara desarrollar una
metodologia para evaluar los residuos derivados de la quema directa de
biomasa de bagazo del Agave Salmiana (AS) y establecer el efecto de la
exposicion a diferentes temperaturas sobre las caracteristicas de las cenizas de
biomasa del agave, (CBA). Posteriormente, se explorara la incorporacion en
una matriz cementante binaria y/o ternaria, realizando una caracterizacion
rigurosa del proceso de quema y los mecanismos de interaccion matriz
cementante y CBA.

1.2 Planteamiento del Problema

La produccién y consumo de alimentos es una de las caracteristicas que
define el progreso y supervivencia de la sociedad. Las practicas politicas de
pagar a los agricultores para disminuir la producciéon de alimentos de consumo
basico, no son rentables y atentan contra el progreso; encareciendo los mismos
y disminuyendo el potencial del uso total del ciclo de estos productos.
Actualmente, la revolucion energética ha dirigido sus necesidades a que los
agricultores trasladen la venta de sus productos del mercado de alimentos a la
industria bioenergética, con la finalidad de obtener biocombustibles. Estas
practicas repercuten de una manera paradigmatica, por un lado la sustitucion de
los combustibles fésiles por fuentes renovables y en otro, la escasez y
encarecimiento de los alimentos basicos. Es por ello, que los métodos por los
cuales el mundo trabaja, deben cambiar: trasladarse a un sistema con un nuevo
enfoque, buscar nuevas ideas y emplear diferentes técnicas. Una de las
soluciones es un sistema social basado en el aprovechamiento de los estudios
cientificos, que permita la gestién de los recursos naturales del planeta y poco a
poco cambie el sistema y la tecnologia actual a otro que proporcione una alta
calidad de vida a cada individuo; conectando la humanidad con la naturaleza
mediante la eliminacion de costumbres nocivas como el uso de combustibles
fésiles o el desperdicio de recursos. En este contexto, la flora que no esta
contemplada dentro del ciclo del consumo humano basico debiera ser explotada
como una alternativa a la produccion de combustibles. Un ejemplo de ello son
las plantas con sistema Metabdlico Acido de las Crasulaceas (CAM) que
pueden generar poder energético. Entre las plantas que destaca y relne este
requisito de no quitar cultivo ni consumo humano y ademas tiene caracteristicas
de generacion de energia, es la planta de AS.

En este trabajo de investigacion se pretende estudiar el uso de residuos
agroindustriales en mezclas binarias y mezclas ternarias base cemento Portland
y la activacion mediante la incorporacion de residuos de la agroindustria. La



razon por la que se enfoca la atencién a estos residuos es simple: estos
desechos de los que dispondremos en el estudio, son derivados del uso de la
planta AS en diferentes actividades como produccion de bebidas alcohdlicas,
generacion de energia limpia entre otras. Por lo cual se aprovechan las tierras
aridas y semiaridas principalmente para su produccion y no quita terreno a
plantas que sirven como alimento humano, como ya se menciond. Incluso se
podria mejorar el subsuelo donde crece esta planta, que inclusive pudiese
aliviar el problema de la desertificacién.

Por otro lado, aunado a la generacion de energia, se podra adelantar el
aumento en la cantidad de este residuo y sus derivados. Simulando las
condiciones industriales que se pueden dar para la combustién de este tipo de
subproductos y la generacién de residuos (cenizas), estos ultimos se podrian
utilizar dentro de la industria de la construccién. Se tiene conocimiento del uso
de las ceniza de biomasa de bagazo de diferentes plantas de origen azucarero
(maiz, coco, cafa de azucar) en la produccién de pastas, morteros y concretos;
las cuales tienen un buen desemperio en comparacién con el cemento Portland,
presentando buen desarrollo de resistencia mecanica a la compresion, algunas
inclusive mejoran la durabilidad [4, 5, 6]. En la mayoria de las ocasiones estas
caracteristicas se ven reflejadas a edades tardias, lo que representa una
desventaja en comparacién del cemento Portland. Por otro lado, el estudio
micro estructural de diferentes adiciones y sustituciones distintas al cemento
Portland es muy complejo. Por lo que se requiere un estudio del efecto
sinérgico que desempenan al utilizar diferentes combinaciones de los residuos
con un potencial puzolanico e hidraulico; ademas de aportar nuevo
conocimiento en la utilizacién de desechos que aun no se han catalogado en las
diferentes normativas internacionales, a causa de la diferente composicion
quimica que pudiese resultar. La ceniza volante por otro lado, es un material ya
ampliamente utilizado dentro de mezclas binarias base cemento portland. Por
tanto, la integracion de residuos dentro de una matriz cementante determinara
su potencial de reuso, si las propiedades se mantienen o mejorar a partir de
diferentes porcentajes de adicion.

1.3 Hipoétesis

El reemplazo de cemento portland por residuos provenientes de la
combustion de biomasa activaran las reacciones en mezclas binarias (MB) y
mezclas ternarias (MT) base cemento Portland (CP), desarrollando una mejora



de resistencia mecanica a edades tempranas en comparacién a una mezcla de
referencia de cemento Portland a relaciones agua cemento bajas.

1.4 Objetivo General

Determinar el efecto de adicionar cenizas de AS previamente
acondicionadas sobre el desarrollo de propiedades, quimicas y mecéanicas de
cementos binarios y ternarios y caracteristicas mineralégicas.

1.5 Objetivos Especificos

Determinar el efecto sobre la composiciobn quimica, estructura vy
morfologia de la temperatura de quemado en la descomposicién de residuos de
AS.

Determinar el potencial de reaccidn de las cenizas de agave previamente
calcinadas en sistemas binarios y ternarios mediante técnicas analiticas como:
Calorimetria, FRX, DRX, TGA/DTA y SEM/EDS.

Determinar la mejor combinacion en desempefioc mecanico de los
sistemas binarios y ternarios en base a la temperatura de quemado,
composicién quimica, mineral6égica y morfolégica.

Evaluar la microestructura desarrollada en pastas base cemento Portland
en sistemas binarios y ternarios mediante técnicas de DRX, SEM/EDS vy
TGA/DTA.

1.6 Justificacion

La industria de la construccién esté relacionada con alrededor del 3-7%
del CO, antropogénico. Por lo que la reduccién del consumo de cemento,
ayudara a mitigar el impacto ambiental dentro de esta industria, debido a la
incorporacion en sustitucién de residuos industriales. Ademas, al utilizar
residuos agroindustriales con potencial energético (biocombustible) en la
activacién de mezclas binarias y ternarias ayudara a incrementar el consumo de



materias primas alternas. Asimismo, del poco estudio que se tiene sobre estos
materiales aplicables en la industria del cemento.

Hoy en dia el concreto es uno de los materiales mas utilizados alrededor
del mundo, dicho material esta compuesto por varios ingredientes asi como
puede ser adiciones quimicas, minerales y otros como por ejemplo, activadores,
gue en conjunto interaccionan entre si quimicamente para dar caracteristicas
especiales segun el tipo de uso del concreto. La excesiva explotacién de los
recursos naturales para producir el ingrediente principal del concreto, requiere
de un proceso largo y con un consumo de energia elevado ademas de generar
contaminacion al medio ambiente. La busqueda por sustituir total o
parcialmente este ingrediente y tener nuevos materiales para mejorar o crear
caracteristicas especiales como lo es la durabilidad y la pronta hidratacién del
concreto a edades tempranas con un alto porcentaje de desarrollo en sus
propiedades mecanicas y buena trabajabilidad, lo cual representa un ahorro en
la ejecucion de diferentes obras en el ambito de la Ingenieria Civil. Sin
embargo, para que esto tenga un efecto evidente, cabe resaltar la inclusion de
residuos agro-industriales, tales como la ceniza volante, generada por las
empresas generadoras de electricidad a partir de la combustién de carbén en
presas denominadas carboeléctricas, generada en una de las Etapas de la
produccién de aceros y el uso de las ceniza de bagazo de Agave, el cual se
tiene poca o nula referencia como material de construcciéon. EI AS es un
importante cultivo dentro de la agricultura mexicana. Primordialmente su uso
esta dentro de la industria del Tequila y hoy en dia se le ha dado un enfoque
energético gracias al residuo que se genera, lo cual da por resultado el bagazo
de AS con un contenido energético, el cual gracias a su composicién quimica
puede emplearse como biomasa para la generacidon de energia limpia. Esto
representa una gran ventaja de utilizar sus residuos en la industria de la
construccién, ya que todo se reutiliza. La generacién de las cenizas a partir del
bagazo de AS podrian tener potencial de uso como material de construccion por
su composicion quimica elemental asi como por su gran area superficial y por el
tamano de sus particulas a nivel micro y nano métrico, lo que deriva como un
sitio de activacion por el hecho de que se pueden dar sitios de nucleacién para
los componentes del cemento y las adiciones de residuos industriales dentro de
mezclas binarias y ternarias base cemento Portland.

Por otro lado, la tendencia futura de utilizarse como energia verde,
elevaria su cultivo al haber en el mundo un porcentaje elevado de suelo arido y
semi-arido aprovechable para este tipo de siembra en especial y representaria
también una ayuda directa al problema de desertificacion a nivel mundial. No
obstante, la ceniza volante proporciona beneficios al concreto en su estado



fresco y endurecido, como la disminucién de la permeabilidad, mejora la
trabajabilidad, mejora la resistencia a la corrosion en concreto reforzado con
acero. El uso de cenizas volantes asi como de otros materiales cementantes
suplementarios implica disminuir el consumo de cemento Portland. La
produccién actual de ceniza de carb6n en todo el mundo se estima en unos 600
millones de toneladas, en la cual la ceniza volante constituye entre 75-80% lo
cual cerca de 500 millones de toneladas de ceniza son producidas [7]. Por ello
es de gran importancia conocer el comportamiento de estos residuos
agroindustriales en la industria de la construccidén, para ello se propone el
estudio de cada uno de ellos asi como de la combinacion para observar sus
efectos sinérgicos en mezclas binarias y ternarias base cemento Portland,
mediante técnicas analiticas y su respectiva caracterizacién de los materiales
mediante Difraccion de Rayos X (DRX), Microscopia Electronica de Barrido
(SEM) y Espectroscopia de Energia Dispersa (EDS), BET, Fluorescencia de
Rayos X (FRX), Analisis Termo Gravimétrico y Andlisis Térmico Diferencial
(TGA-DTA) asi como el estudio mediante prueba semi-adiabatica.



Capitulo 2. Marco Teérico

2.1 Introduccion a la hidratacion del Cemento Portland

El mayor problema de los cementos Portland (CP) sin adicion alguna
radica en su hidratacién. Esta ocurre por un periodo de 28 a 56 dias, donde
alcanza el 100% de su resistencia calculada. Por ello es importante adicionar
y/o sustituir al cemento Portland agentes quimicos que aceleren esta propiedad
del CP a edades tempranas. Por lo cual, existen varios métodos como el
sustituir parte del CP por materiales como las cenizas de los residuos agro-
industriales. Por ello, en este capitulo se muestra la informacién general acerca
de las propiedades de los materiales de construccién, asi como de los
productos principales utilizados en la industria de la construccién. Se reporta
acerca de las principales fases de hidratacién de las pastas de cemento
portland, donde se discuten los sistemas binarios y ternarios por la adicion o
sustitucion parcial en peso del cemento, utilizando los materiales cementantes
suplementarios (SMC). Se indica la composicion tipica de los SMC mas
estudiados y utilizados alrededor del mundo dentro de la industria de la
construccién. La informacién incluye, normativas internacionales que regulan el
uso de dichos SMC, (como el porcentaje de sustitucion por cemento, las
condiciones de curado, las caracteristicas de fase, mineraldgica, quimica y
fisica que deben poseer, entre otras). Para su aplicaciébn son sometidos a
técnicas de caracterizacion como: la Difraccibn de Rayos X (XRD),
Fluorescencia de Rayos X (FRX), Termo gravimetria (TGA), Espectroscopia
Electronica de Barrido y Energia Dispersa de Electrones (SEM/EDS), Analisis
por Fisisorcién de gas (BET N-2), entre las mas importantes por citar algunas.

Enseguida, se presenta de forma general la informacion acerca de los
materiales hidraulicos y/o puzolanicos, que son caracteristicas primordiales
dentro de una matriz cementante. Para ello se hace mencion a los materiales
empleados en esta investigaciéon que van desde la ceniza volante (CV) y la
problemética medioambiental que presenta este residuo, donde al tener una
buena caracterizacion se llega a tener un concreto sustentable. Por otro lado,
los residuos de la agroindustria juegan también un rol importante, ya que este
sector representa un futuro prometedor al aplicar nuevas tecnologia para el
aprovechamiento total de sus residuos. Por ejemplo, el bagazo de cana de
azucar, cascara de arroz, entre muchos otros que son originados durante el



procesamiento de productos dentro de esta industria. En México y el mundo
existen una cantidad vasta de estas zonas; por lo que, si son aprovechadas
para el cultivo de esta planta se puede acrecentar el nimero de generacion de
biomasa para aplicaciones energéticas, principalmente la sustitucion de
combustibles fésiles. Los derivados de la biomasa en un proceso con nuevas
tecnologias para produccion de energia como calor, vapor y electricidad derivan
en cenizas volantes de biomasa y cenizas de fondo de biomasa, donde la ultima
también es el tema de estudio de esta Tesis.

2.2 El Cemento

Cada ano la industria del cemento y concreto producen mundialmente
arriba de 3 a 10 billones de toneladas, respectivamente [8]. Con esta gran
popularidad es de considerar un gran impacto ambiental al fabricar estos dos
productos. El cemento es considerado un término genérico que puede ser
aplicado a todos los materiales ligantes [9]. Desde tiempos remotos, los
constructores han utilizado ligantes en conjunto con piedras y rocas para formar
estructuras méas estables. Las primeras civilizaciones de Egipto, Grecia y Roma,
fabricaron un cemento calizo directamente por un proceso de calcinacion de
caliza que proporciona una rapida cal. Cuando se mezclaba con agua,
rapidamente se formaba cal apagada (hidréxido de calcio) y cuando se
mezclaba con mas agua para formar una pasta (ahora conocido como mortero
de cal), la cal apagada lentamente endurecia por la reaccién con el diéxido de
carbono presente en el aire para formar carbonato de calcio o tiza [9, 10]. El
proceso de produccién es antiguo dentro de la industria quimica, sus reacciones
se pueden describir como [10]:

1.- Calcinacién o quema de tiza/piedra caliza para producir cal viva:

CaCO3 + Calor = CaO + CO» Ec.1

2.- Hidratacion o el apagado de la cal viva para producir cal hidratada
CaO + HxO =Ca(OH); Ec.2

3.- Carbonatacion de la cal hidratada para producir carbonato de calcio

Ca(OH), + CO, = CaCOg3 Ec. 3



En contraste con los morteros de cal que endurecen por la accién del
diéxido de carbono, los Griegos y Romanos también desarrollaron cementos
que endurecen por reaccidn quimica con el agua y una vez endurecidos forma
productos que no se ven afectados por el contacto con mas agua. Estas
civilizaciones descubrieron que cuando mezclan un material volcanico
(puzolana) y un ladrillo cocido con cal viva, el resultado es un cemento con
mayor calidad que los morteros simples de cal, el cual [10, 11] se conoce como
cemento Romano. Estos morteros fraguan lentamente, y alcanzan su mayor
resistencia cuando se curan dentro de agua mas que con el aire y llegan a ser
extremadamente resistentes [10] La reaccién del cemento hidraulico Romano
es un testimonio de su calidad como se demuestra hoy en dia los muchos
ejemplos de edificaciones romanas aun en pie hasta nuestros dias [10].

2.2.1 Cemento Portland

Segun la ASTM C-150 , el cemento Portland es un cemento hidraulico
producido mediante la pulverizacion de Clinker que consiste esencialmente de
silicatos de calcio hidraulicos, por lo general contiene uno o0 mas tipos de sulfato
de calcio. EI Cemento Portland es un material aglutinante que presenta
propiedades de adherencia y cohesion, que permiten la unién de fragmentos
minerales entre si [12]. En la industria de la construccion la palabra cemento se
utiliza para designar un tipo de aglutinante especifico que se denomina
Cemento Portland, debido a que es el mas comun [13] El cemento Portland es
la mezcla de materiales calcareos y arcillosos u otros materiales que contienen
silice, alumina u 6xidos de hierro procesados a altas temperaturas y mezclados
con yeso [14]. ElI Cemento Portland contiene basicamente cuatro compuestos
principales que corresponden al 90% de la masa del cemento, los cuales al ser
adicionados en diferentes cantidades proporcionan distintas propiedades al
concreto una vez que estas reaccionen [13, 14].

El cemento con alto contenido de C3S produce que el concreto
endurezca muy rapido y es el principal responsable del inicio del fraguado. El
C.S tiende a hacer al cemento menos reactivo, con lo cual la hidratacién es
mas lenta. Sin embargo, la resistencia se adquiere a edades prolongadas. El
CsA en altos contenidos llega a ser contraproducente ya que puede reaccionar
con los sulfatos y propiciar un efecto negativo sobre todo impactando
negativamente en la durabilidad del concreto. Por otro lado, en cantidades
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moderadas, contribuye a la hidratacién y endurecimiento a edades tempranas.
El C4AF contribuye muy poco a la resistencia y proporciona el color
caracteristico al cemento. En la composicién quimica del cemento también se
encuentran otros compuestos en menor cantidad como lo es el sulfato de calcio
0 yeso y Oxidos [15]. Como material ceramico, el cemento portland tiene
abreviaturas para identificar mas facilmente los 6xidos (Tabla 1) y las fases
cristalinas (Tabla 2) mas importantes en su composicion, por ello se designan
de la siguiente manera [14, 15]:

Tabla 1 Simbologia que simplifican los compuestos del cemento
Portland[15]

()X ido Si 02 CaO Al 203 F9203 Nb O Kgo N ago SOg HQO
Simbolo S C A F M K N S H

Tabla 2 Escritura simplificada de fases cristalinas mas importantes dentro
del cemento Portland [15]

Fase Pura Nombre Escritura simplificada Fase impura
3Ca0eSi0O, Silicato tricalcico C3S Alita
2Ca0-Si0o, Silicato bicalcico c2s Belita
3Ca0eAI204 Aluminato tricélcico C3A Celita
4Ca0eAl,05¢Fe, 04 |Ferroalumina tetracalcico |C4AF Felita
CaSoO, Sulfato de calcio cs -
CaS0,+2H,0 Yeso CS 2H -

- Silicato de calcio hidratado [C+S<H -

2.2.2 Tipos de Cemento Portland

Los cementos Portland son cementos hidraulicos compuestos
principalmente de silicatos hidraulicos de calcio. Los cementos hidraulicos
fraguan y endurecen por la reacciéon quimica con el agua. Durante la reaccion,
llamada hidratacion, el cemento se combina con el agua para formar una masa
similar a una piedra. Cuando se adiciona la pasta (cemento y agua) a los
agregados (arena y grava, piedra triturada piedra machacada, pedrején u otro
material granular), la pasta actia como un adhesivo y une los agregados para
formar el concreto, el material de construccién mas versatil y mas usado en el
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mundo. En los Estados Unidos de América se fabrican diferentes tipos de
cemento portland para satisfacer a varios requisitos fisicos y quimicos para
aplicaciones especificas[12]." Los cementos portland se producen de acuerdo
con las especificaciones ASTM C 150, AASHTO M 85 o ASTM C 1157. La
ASTM C 150, Especificaciones de Norma para el Cemento Portland (Standard
Specification for Portland Cement), designa ocho tipos de cementos[12] usando
los numeros romanos, como se observa en la Tabla 3:

Tabla 3 Tipos de cemento Portland [12]

Cemento Descripcion

Tipo | Normal
Tipo IA Normal con aire incluido
Tipo |I Moderada resistencia a sulfatos

Tipo lIA |Moderada resistencia a sulfatos con aire incluido

Tipo lIA | Alta resistencia inicial

Tipo IV Alta resistencia inicial con aire incluido

Tipo V Alta resistencia a los sulfatos

En México la norma NMX C 414-ONNCCE-2004, clasifica los cementos
como se ve en la Tabla 4:

Tabla 4 Denominacidon en cementos mexicanos[16].

Tipo de Cemento |Denominacion

CPO Cemento Portland Ordinario

CPP Cemento Portland Puzolanico

CPEG Cemento Portland con Escoria Granulada de Alto Horno
CPC Cemento Portland Compuesto

CPS Cemento Portland con Humo de Silice

CEG Cemento con Escoria Granulada de Alto Horno

Esta norma (NMX-C-414-ONNCCE-2004) marca ciertos criterios de
sustitucion de cemento Portland con algunos materiales cementantes
suplementarios [16]. Por otro lado, el cemento presenta adicionalmente una o
mas caracteristicas especiales. Estas caracteristicas especiales dependeran de
la cantidad de elementos y/o compuestos quimicos que presenta en su
composicion (Tabla 5):
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Tabla 5 Caracteristicas especiales de los cementos [16].

Nomenclatura Caracteristica Especial

RS Resistencia a los sulfatos

BRA Baja reactividad alcali-agregado
BCH Bajo calor de hidratacién

B Blanco

2.2.3 Cementos Compuestos

Los cementos compuestos han tenido un gran auge en los ultimos afnos,
ya que al estar constituidos por mas de un tipo de material (cemento, residuo o
cualquier otro tipo de material inerte con propiedad puzolanica), contribuyen
notoriamente a la reduccion del factor Clinker, al ahorro energético y la
conservacion de los recursos naturales. Por ello, cada dia se intenta desarrollar
nuevos materiales cementantes con mejores prestaciones mecanicas,
incentivando el estudio y desarrollo de cementos con caracteristicas especiales.
Dentro de los cementos compuestos se encuentran los cementos binarios y
ternarios, formados como su mismo nombre lo indica por dos o tres
componentes. En este caso, dos o tres tipos de materia prima con el fin de
contribuir a la reduccion de las emisiones de CO,, diversificar el material y
mejorar las propiedades mecanicas de los mismos. La ASTM C 595 establece
cinco cementos mezclados o compuestos como se ve en la Tabla 6:

Tabla 6 Cementos compuestos [17].

Cemento Descripcion

Tipo IS Cemento Portland Alto Horno

Tipo IP y tipo P Cemento Portland Puzolanico

Tipo | (PM) Cemento Portland modificado con puzolana
Tipo S Cemento de Escoria o siderurgico

Tipo | (SM) Cemento Portland modificado con Escoria

El uso de grandes volumenes de materiales cementantes suplementarios
en los sistemas de cemento se considera estratégica con respecto a los temas
de desarrollo sustentable. La disminucién de la tasa de hidratacion, sin
embargo, sigue siendo una desventaja [18]. Estudios de mezclas binarias,
ternarias y cuaternarias base cemento Portland combinados con ceniza volante,
humo de silice, escoria granulada, filler calizo y puzolanas volcanicas naturales,
entre otros, muestran que dichos sistemas cementantes mezclados pueden ser
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optimizados para minimizar los defectos de cada componente, resultando en
sistemas cementosos sinérgicos [19].

Para este estudio, se emplearan mezclas binarias, las cuales son los
sistemas cemento Portland mas otro compuesto. Para fines de este trabajo
seran: cemento Portland ordinario (CPO), mas ceniza volante (CV), y mas la
ceniza de biomasa de Agave (CBA).

2.3 Pasta de Cemento

Se le denomina pasta de cemento a la mezcla entre cemento y agua.
Esta mezcla esta sujeta a endurecimiento de la misma mezcla. Los tiempos de
fraguado de la pasta de cemento o del mortero (cemento, agua y arena) son
determinados y se caracterizan por el fraguado inicial y final [20]. En el estado
inicial de fraguado es cuando es trabajable y se puede colocar el cemento sin
esfuerzo mayoritario de energia en cierto lapso, ademas de exhibir una pérdida
del revenimiento en el transcurso de los minutos; en cambio dentro del periodo
de fraguado final comienza a endurecer la mezcla [21]. Para el periodo de
fraguado inicial de la pasta de cemento, empezara la hidratacién de la fase
C3S. Esto se puede observar por la cristalizacion de la etringita como factor
inicial de este comportamiento inicial. El estado de fraguado final generalmente
ocurre justo antes de que la pasta de cemento muestre una velocidad maxima
del calor de hidratacion antes del final del tercer periodo dentro de la
conduccién calorimétrica [20, 21].

La microestructura de la pasta de cemento se puede determinar a partir
de la naturaleza quimica y estructura cristalina. La microestructura es el
conjunto del cuerpo sélido y una porcion del cuerpo no sélido; la estructura de
poros [22, 23]. Algunos factores que dependen de la microestructura son las
propiedades fisicas y quimicas del tipo de cemento, el tipo y cantidad de
aditivos agregados, la temperatura y el periodo de hidratacién y la relacion
agua/cementante. Para el estudio de la fase sélida se pueden incluir técnicas de
caracterizacion para observar su morfologia (tipo y tamano), enlace de
superficies, area superficial y densidad [22]. Por otro lado, para el estudio de la
porcién no sdlida estan los andlisis enfocados a la porosidad, tipo de poro y
distribucién del tamano de poro. Esto permitird relacionar las propiedades
microestructurales con pruebas fisico-mecanicas de la pasta de cemento. La
microestructura de las particulas de gel C-S-H ha sido dividida en cuatro tipos
por Diamond et al. [23]:
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Tipo | C-S-H, formacion de particulas elongadas o fibrosas, a edades
tempranas. Descritas también como espinas, en forma de barras, prismaticas
entre otras. De tamaro de pocos micrometros de largo.

Tipo Il C-S-H, descrito como una reticula o estructura en forma de panel
formada en conjunto con el Tipo |. Esto es muy raro que ocurra dentro de las
fases de C3S o C,S y mucho menos ocurre en presencia de aditivos minerales
0 quimicos.

En pastas de cemento endurecidas, la microestructura puede ser
indefinida y consiste en particulas equidimensionales y planas (a bajo de los
1000 A en mayor dimensién); esto es descrito como el Tipo |ll.

Tipo IV C-S-H, producto de hidratacion tardio, es compacto y tiene
apariencia de hoyuelos, y se cree que se forma dentro de los espacios que
originalmente ocuparon los granos de cemento. Este hecho se encuentra de
dentro de las pasta C3S [23].

2.4 Materiales Cementantes Suplementarios (SCM)

El consumo global en la produccion del cemento produce el 7% (2.1 x
10° toneladas) emisiones de diéxido de carbono (CO,) antropogénico
anualmente, resultado de la produccion del Clinker del cemento, el cual es el
ligante activador del concreto [24, 25, 26]. El uso de cementos, en la cual parte
del Clinker fue reemplazada por otros materiales, activos quimicamente dentro
del sistema de hidrataciéon del cemento Portland, son llamados materiales
cementantes suplementarios (SCM) y por distintos materiales de relleno son
ampliamente aceptados [27, 28, 29]. La ASTM, los clasifica en adiciones
minerales [30]. En la literatura, también se describen como materiales
cementantes suplementarios, materiales de sustitucién de cemento o materiales
compuestos [27]. La influencia de SCM, ha ayudado a reducir el impacto
ambiental y son en algunos casos buenos reemplazos y/o sustitutos del
cemento Portland como materiales cementantes. La inclusion de estos SMC,
muestra considerable influencia en la trabajabilidad del concreto, mejora la
resistencia mecdanica y acelera la hidratacion del cemento Portland a edades
tempranas [28]. Ademas, los SMC afectan de gran manera las propiedades del
concreto en su estado fresco. Un ejemplo de esto es en el endurecido a través
de las interacciones fisico-quimicas, cuya naturaleza puede contener
propiedades puzolanicas e hidraulicas latentes y que reemplazan y/o sustituyen
al cemento Portland en diferentes porcentajes y mejoran el desempefio de las
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propiedades y la durabilidad del concreto segun el tipo de proyecto al que se
asigne. Asi como el ahorro de energia durante la produccién del cemento
Portland y ayudan a conservar el entorno natural, como podria ser la
explotacion de cerros calizos. Diferentes actividades se han llevado a cabo para
minimizar las emisiones de CO,, consumo de energia y las materias primas que
se introducen.

Por otra parte, la composicion tipica de un SCM dentro del cemento no
excede usualmente el 35% de la masa del ligante [28] . Por otro lado, al ayudar
a mitigar el impacto ambiental, se ha despertado el interés de incrementar la
cantidad de reemplazo de SCM (mas de 50%) por lo que se hay varios reportes
de investigacién sobre optimizacién de la composicion de tales mezclas [28] El
reemplazo entonces, recae en dos grupos: los materiales puzolanicos como
ceniza cascarilla de arroz, ceniza volcéanica, humo de silice; y materiales
hidraulicos latentes, como escoria granulada de alto horno. En ambos grupos
los materiales de reemplazo participan en reacciones hidraulicas, contribuyendo
significativamente a la composicién y microestructura del producto de
hidratacién [31]. Asi, surge un tercer grupo que puede distinguirse como
ligantes sin cemento hecho hasta con un 100% de SCM, los cuales endurecen
por la influencia de una solucion con alto pH (geo polimeros) o también
conocidos como “cementos alcalinos hibridos” [32].

Especificamente, materiales ricos en calcio y silice (SiO2+Ca0>70%)
como la escoria granulada de alto horno, son explorados con la intencién de
desarrollar una nueva generacién de cementantes con la tecnologia de la
activacién alcalina [33, 34]. La interaccidon quimica entre materiales ricos en
calcio/silicio y soluciones alcalinas desencadena una serie de mecanismos de
reaccion (disolucion, nucleacidén, condensacion y precipitacion) y en una ultima
instancia la formacién de productos cementicios. Estos productos de silicato de
calcio hidratados son similares al gel obtenido durante la hidratacion del
cemento Portland [33]. La utilizacién de los materiales de desecho en la
produccién de concreto proporciona una solucidén satisfactoria concerniente al
entorno medioambiental y sus problemas asociados con el manejo de los
residuos. Los residuos de la agroindustria como la ceniza de la cascara de
arroz, la ceniza de paja de trigo, la cascara de nuez de avellana y las cenizas
del bagazo de la cana de azucar son usados como materiales puzolanicos para
el desarrollo de cementos mezclados [35]. Es bien conocido que la hidratacién
del cemento Portland resulta en la formacion de silicatos de calcio hidratados C-
S-H, hidroxido de calcio CH, aluminatos de calcio hidratados y sulfoaluminatos
de calcio hidratados (AFm, AFt) [28]. La cinética de reaccion de dichos
materiales en el medio ambiente de la hidratacion del cemento depende de su
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composicidon quimica, la cantidad de fases reactivas (por ejemplo; silice
amorfa), finura, pH, temperatura, entre otros por mencionar los mas estudiados
[28].

La cantidad de material como reemplazo de cemento en concretos
depende en gran medida de la composicién quimica y de fase de SCM [28] Los
SCM contienen compuestos célcicos en su composicion, lo cual origina
propiedades hidraulicas o hidraulica-puzolanica. En los materiales con solo
actividad puzolénica, es necesaria la presencia de Ca(OH), para la reaccion y
formar productos de hidratacion como el CSH y aluminatos de calcio hidratados
[28]. EI Ca(OH), puede surgir durante la hidratacion y en caso de ser la
cantidad de cemento insuficiente, se debe introducir Ca(OH), adicionalmente al
sistema. Por ejemplo, hay estudios que mencionan el uso de ceniza volante
clase F o escorias en cantidades del 70% de reemplazo del cemento [28].

Los principales métodos para investigar el efecto de los materiales
suplementarios y otras adiciones en la hidratacion del cemento incluyen DRX,
SEM, RMN, espectroscopia Mdssbauer, IR y analisis térmico [15] Los
productos son pobres en cristales, ya que se forman en estos materiales y son
investigados ventajosamente por TG, DTG, DTA, DSC y la calorimetria de
conduccidén. Los métodos térmicos también se han sugerido para la
caracterizacion de los suplementos y otros materiales [36]. La quimica de los
SMC se caracterizan generalmente (con la notable excepcién de la piedra caliza
fina) por un menor contenido de calcio de cemento Portland (Figura 1). Asi, se
tienen diferencias en los hidratos formados durante la hidratacién, que influyen
en la resistencia y la durabilidad. En la Figura 2, se muestran
esquematicamente las fases de hidratos formados en el sistema CaO-SiO,-
Al,O3. Una caracteristica notable de este diagrama es el gran campo de las

composiciones de la fase C-S-H, que es la fase mas importante en los

(‘_PA mentng [341 - B Si0.

C-S-H:C/S1.7

fine limestone
Cao Al,O, ca0

Al0,4

AFm

Figura 1 Esquema de CaO-Al,O3- Figura 2. Fases de hidratos en el sistema
SiO, ternaria de materiales Ca0-Al,O3-SiO, teniendo en cuenta que en
cementantes [28, 34] ausencia de carbonato o sulfato, C3AHg sera
mas estable que las fases AFm [28, 34]
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Debido a diferentes niveles de reactividad de cada uno de los distintos
SCM para alcanzar suficientes tasas de resistencia, los niveles de reemplazo
son diferentes. Por ejemplo al mezclar cemento Portland ordinario (CPO) con
75% y 90% de escoria granulada de alto horno (BFS) y 75% de ceniza de
combustible pulverizada (PFA) en sustitucibn de cemento, la escoria se
presenta como latente hidraulica y la ceniza de combustible pulverizada es
puzolanica y se ven los resultados en caracteristicas totalmente diferentes.
Dentro del cemento-PFA se forma hidroxido de calcio inicialmente, pero es
posible que no ocurra reaccién alguna posteriormente. También es posible que
resulte en alguna cantidad sea convertida en CaCOs a través de la atmdsfera
de carbonatacion, cuando las muestras son curadas a paso de aire. En el
cemento BFS (puzolanico) los granos de escoria se hidratan ellos mismos para
formar CSH durante la hidrataciéon de la alita en el CPO y el Ca(OH). actua
como activador alcalino para formar este gel de CSH [31].

Por otro lado, las velocidades de reaccién de escorias puzolanicas o
hidraulicas son tipicamente sensibles a la temperatura; reaccionan mas
lentamente que el cemento Portland a temperaturas por debajo de 15°C y por
ende a temperaturas mas elevadas, esta reaccidn se ve acelerada a partir de
27°C. Esta sensibilidad a la temperatura, con frecuencia limita la practica de
reemplazar cemento con SCM en climas frios, pero permite niveles mas altos
de sustitucién en climas calidos [28]. A. P. Luz y V. C. Pandolfelli en el afio de
2011, adicionaron 14% en peso del cemento de CaCO3; a un cemento de
aluminato de calcio (CAC). La hidratacion del CAC comprende la disolucién de
la fase anhidra, la cual es seguida de la precipitacién de los hidratos. Después
de estas transformaciones quimicas, los hidratos inducen a un efecto de
interconexién y forman nuevos enlaces y estos cristales proveen al incremento
de la resistencia mecanica del cemento. Mencionan que el AHj;
(3Ca0-Al,03.6H,0) son fases estables en CAC a 37 °C. Entonces, la
resistencia mecanica puede ser afectada por el CAHqg (Al2O33H20 6 2AI(OH)3)
(CaO+Al203.10H,0) y C,AH8 (2Ca0-+Al,03+8H,0) reacciones de conversién con
el tiempo de curado y la temperatura. Esto relacionado con el incremento de la
porosidad del cemento (hidratos con muy baja densidad) resultando en un
decremento parcial de las propiedades mecanicas [37]. Por otro lado, la adicion
de CaCOj3 en CAC, tiene un proceso de conversion por la formacion de laminas
de hidrato de C3A+CaC0Os3.11H conocido como monocarbonato o carboaluminato
de calcio (C4ACH14). Esta estructura de cristal esta basada en la distorsion de
[Ca2Al(OH)e]*. El aspecto importante de la formaciéon del monocarbonato es el
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incremento de la velocidad de hidratacion, resultando en un material de
fraguado a corto tiempo [18, 37, 38].

2.5 Materiales con Caracter Puzolanico

Segun la norma ASTM C 125, en la definicién para establecer lo que es
una puzolana esta: “Es un material siliceo o material silicio y aluminoso, el cual
en si mismo pose poco o ningun valor cementicio, sino que, en forma finamente
dividida y en presencia de humedad, reacciona quimicamente con el hidréxido
de calcio a temperaturas ordinarias para formar compuestos que poseen
propiedades cementicias” [39]. Se pueden dar dos tipos de clasificacion: (1)
como puzolanas naturales [40]: materia de origen volcanico, materias
sedimentarias de origen animal o vegetal; asi como también, (2) puzolanas
artificiales [41]: materias con tratamientos, subproductos de fabricacion
industrial, cenizas volantes, humo de silice, arcillas naturales, ceniza de
cascarilla de arroz, etcétera. En otras palabras, la actividad puzolanica se
refiere a la cantidad maxima de hidroxido de calcio con la que la puzolana
puede combinar y reaccionar. Un material puzolanico es aquel capaz de
reaccionar con el hidréxido de calcio formando un material cementoso [24]. Los
productos de hidratacion que se pueden generar a partir de la puzolana son: el
silicato de calcio hidratado (CSH), aluminato de calcio hidratado (CAH) y una
combinacién de silicatos y aluminatos dando un silicoaluminato de calcio
hidratado (CASH) [13, 17].

La actividad puzolanica se refiere a la cantidad maxima de hidroxido de
calcio con la que la puzolana puede combinar y con la cual ésta reaccione. La
actividad puzolana depende de su caracter quimico [42]:

- Silicico-aluminicas, aluminico-silicicas o bien silicico-férrica-aluminicas.
- Dependera la naturaleza y/o origen de obtencion.

- De fases activas.

- Composicién mineralégica.

- Relacién cal/puzolana.

- Lafinura.

- Temperatura de reaccion.

Las propiedades a evaluar en una puzolana son las siguientes [43]:
1.- Composicién quimica (la cantidad de 6éxidos totales presentes en el

material).
2.- Propiedades fisicas (finura, gravedad especifica).
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3.- Estudio de su microestructura (mediante técnica analitica de SEM/EDS
Microscopia Electrénica de Barrido y Energia Dispersa de Rayos X).

4.- Espectroscopia mediante Espectroscopia de Infrarrojo (IR) y Difraccion
de Rayos X (DRX), (para ver grupos funcionales y la cristalinidad).

5.- Actividad puzolanica.

6.- Demanda de agua.

7.- Efecto de contraccién por secado.

8.- Efecto de las propiedades finales en combinacién con cemento ya sea en
pastas y morteros (hidratacion, calor de hidratacién y resistencias mecéanicas).

9.- Ensayos de durabilidad (ataques quimicos).

10.- Proporcién éptima de mezclado.

11.- Especificacion del producto final y recomendaciones finales.

2.6 Materiales de Caracter Hidraulico

La hidraulicidad es la aptitud de un material pulverizado de fraguar y
endurecer en presencia de agua y de formar compuestos estables [44]. En este
caso, el mismo cemento portland tiene el principio de potencial hidraulico, ya
que bajo el agua puede fraguar y endurecer. Entre los SCM con caracter
hidraulico se encuentra la escoria de alto horno. Como se puede observar en la
Tabla 7, los diferentes tipos de comportamiento hidraulico mas importantes en
algunos materiales de construccién son:

Tabla 7 Materiales hidraulicos [44]

Término Descripcion

Ligante . . . . .
9 Material usado para mantener unidas particulas sélidas junto con la masa

Ligante que fragua y endurece por la interacién quimica con el agua y es
capaz de hacerlo bajo el agua

Ligante hidraulico activo Actua sin la adicion de un activador como la cal

Ligante hidraulico latente Actula por la adicién de un activador, usualmente cal y agua

Ligante hidraulico mezclado |Mezcla de ligante hidraulico activo y latente

Clinker Material s6lido formado por un proceso de alta temperatura por fusién
total o parcial

Cemento hidraulico Ligante hidradlico activo formado por la molienda de Clinker

Clinker formado desde una mezcla predeterminada y homogénea de
Clinker cemento Portland materiales como cal, silice y pequefas proporciones de alimina y
generalmente se adiciona 6xido de hierro

Ligante hidraulico activo basado nla molienda de Clinker de cemento
Portland

Ligante hidraulico

Cemento Portland
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Existe una continua generacion de subproductos que poseen
caracteristicas hidraulicas y puzolanicas latentes; que crean no solo
contaminacién ambiental, sino que se necesita utilizar en otros mercados por su
gran volumen generado cada afno. El mercado que mejor absorbe este tipo de
subproductos es la construccidn, ya que absorbe la mayoria de productos
generados por otras industrias (agroindustria, acero) y son incorporados como
ligantes hidraulicos utilizados como materiales cementantes suplementarios
(SCM). El empleo de estos residuos no solo trae consigo beneficios econémicos
y ecolégicos, sino que también genera mejoras en la tecnologia del producto
final. El término "ceniza volante" (CV) se utiliza a menudo para la descripcion de
cualquier material fino precipitado de los gases provenientes de las chimeneas
de los hornos industriales que utilizan combustibles sélidos[45].

Las caracteristicas y propiedades de las diversas cenizas volantes
dependen de la naturaleza de combustion y el tamafo del horno utilizado [46].
La similitud de las cenizas con las puzolanas naturales de origen volcanico ha
fomentado el uso de las cenizas volantes en combinacién con el cemento
Portland para la fabricacion de concreto [46]. Aunque, no todas las cenizas son
adecuadas para tal uso, ya que, algunas reacciones quimicas inestables
pueden tener efectos adversos en tanto el proceso de hidratacidn como en la
estabilidad del producto final. Generalmente las cenizas volantes caen en dos
categorias: en funcibn de su origen y composicion mineral6gica[46]. La
combustion de antracita o carbon bituminoso produce generalmente cenizas
bajas en calcio; las cenizas altas en calcio son el resultado de la quema de
lignito o carbén semi bituminoso [47]. Ambos tipos de ceniza contienen
predominancia vitrificacion amorfa [47]. Las cenizas volantes son generadas por
la combustion de carbdn para la produccién energia, es un subproducto
industrial el cual esta reconocido como un contaminante para el medioambiente.
La utilizacién de cenizas volantes en la construccion, como un bajo costo
adsorbente para la eliminacion de compuestos organicos, gases de combustién
y los metales, agregado ligero, de relleno, como capa de sub-base en
autopistas, y la sintesis de zeolitas, asi como la adsorcion de NOx, SOx,
compuestos organicos, y mercurio en el aire, colorantes y otros compuestos
organicos en las aguas, asi como en sustitucién de cemento Portland [46]. La
produccién actual de ceniza de carbdn en todo el mundo se estima en unos 600
millones de toneladas, en la cual la ceniza volante constituye entre 75-80% lo
que indica que cerca de 500 millones de toneladas de ceniza son producidas
[46, 47, 48].
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2.6.1 Caracteristicas de Las Cenizas Volantes, Aplicaciones en Cementos
y Concretos

La ceniza volante es el material puzolanico mayormente utilizado como
sustituto o adicion del cemento Portland en concreto [49]. Los mayores
componentes quimicos de la ceniza volante son SiOz, Al,O3 y FexOs3 los cuales
reaccionan con el Ca(OH), para formar silicato de calcio hidratado (CSH) y
aluminato de calcio hidratado (CAH) [50]. La cantidad de CaO es limitada, pero
muy variable dependiendo del origen de la ceniza volante [27, 46, 47]. Las
cenizas volantes también contienen diferentes elementos esenciales,
incluyendo tanto macronutrientes (P, K, Ca, Mg) como micronutrientes (Zn, Fe,
Cu, Mn, B, y Mo)[46]. Una ceniza volante con alto contenido de calcio (15 a
40%) puede considerarse como potencialmente hidraulico. El rol de estas
cenizas es bien conocido: granos en forma de esfera actuan como agentes para
mejorar las propiedades reologicas de las mezclas en el estado fresco [47]. Por
otro lado, la ceniza volante reacciona con el Ca(OH). y los productos de esta
reaccion llenan los vacios y contribuyen a la creacién de una estructura mas
compacta dando por resultado resistencias mas altas del material compuesto
cemento-ceniza volante[47]. Las particulas de ceniza volante que no han
reaccionado 0 no reaccionan actian como micro particulas. La disolucion de la
CV ocurre en la reaccidn con las soluciones diluidas de alcalis (pH 13-14), con
una baja energia de activacion (Ea 6.5-9.2 kJ/mol) [51]. Afectan la cinética de
hidratacion del cemento, ya que en los primeros periodos de hidratacion,
pequenas o moderadas cantidades de ceniza volante aceleran la hidratacion del
cemento, actuando como centros de nucleacion de los granos para los granos
de ceniza volante que no han reaccionado y sirven como micro fillers [28].

Existen dos tipos de ceniza volante, en la bibliografia existe un amplio
cuerpo de informacion sobre las diferencias de los dos tipos de cenizas
volantes, con respecto a sus propiedades fisicoquimicas, reactividad y el
comportamiento durante la hidratacidén [27, 45, 46, 47]. Los dos tipos quimicos
de cenizas volantes para sus aplicaciones industriales son Clase F y Clase C
[48,49]. La gravedad especifica de las cenizas volantes por lo general oscila de
2,1 hasta 3,0, mientras que su area de superficie especifica puede variar de 170
a 1000m?/kg. Los principales constituyentes cristalinos en ceniza volante clase
F (bajo contenido de calcio) son el cuarzo y la mullita [46, 47]. Mientras que la
ceniza volante clase C de alto contenido de calcio se compone de cuarzo, CsA,
CS y C4AS. La utilizacién de la ceniza volante dentro de la industria del
cemento parece ser factible y hay tres esenciales aplicaciones: 1) en sustitucion
de cemento; 2) como material puzolanico dentro de la produccion de cementos;
y 3) como adicién con cemento para retardar el fraguado como reemplazo del
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yeso[27]. La mezcla de CP y CV (sobre todo en la clase F) resulta en la
reduccion de la cantidad total de portlandita dentro de la mezcla hidratada; esto
debido a que la reactividad de las cenizas volantes es muy limitada y el CaO en
la CV es fuente adicional de calcio[27] La ceniza volante clase F contiene entre
15 y 35% de alumina [27], por lo que la mezcla con CP resulta en altas
cantidades de fases ricas en Al. Generalmente la ceniza volante retarda la
reaccion de la fase de alita a edades tempranas y acelera el proceso medio del
proceso de reaccidon. Esta aceleracion de reaccion es atribuida a la existencia
de sitio de nucleacion sobre las particulas de ceniza volante [47]. Las fases que
se hidratan mas rapidamente en presencia de la ceniza volante son la ferrita y
el aluminato. Se ha encontrado también que la ceniza volante en morteros
contiene un pH de 13.5 [15]. Para las cenizas volantes, se ha demostrado que a
pesar de su tasa relativamente lenta de reaccidén, se mejora la trabajabilidad,
resistencias altas a edades tempranas y alta resistencia a medios agresivos,
cuando se usa como aditivo en el cemento o concreto [45].

2.7 Sustentabilidad en La Industria del Cemento y del Concreto

El uso de materiales cementantes suplementarios (SCM) como
reemplazo parcial del cemento Portland ordinario (CPO) en un sistema concreto
es ampliamente conocido y una contribucidn muy practica para el desarrollo
sustentable [27] en la industria del cemento. Una de las principales desventajas
del concreto que contienen altos volimenes de SCM y tienen un desarrollo
lento de la resistencia temprana, asi como del tiempo de hidratacion[27, 52].
Esto es fundamental, sobre todo para un programa de construccién estrecho en
una industria competitiva. El uso del suelo de piedra caliza (CaCOs) en
sustitucion de una parte determinada de CPO en el sistema concreto se ha
estudiado intensamente con el fin de ahorrar energia y recursos naturales[52].
La Asociacién Canadiense de Estandares (CSA) y la Sociedad Americana para
Pruebas y Materiales (ASTM) permiten un maximo de 5% de adiciéon de piedra
caliza para cemento Portland [52]. En Europa, la norma britanica / europea, BS
EN 197-1 especifica que el "cemento Portland piedra caliza" contiene de 6% a
35% de la piedra caliza molida [53] El uso de CaCOs se inicié por primera vez
como una simple sustitucién de un material mas valioso CPO por un material
menos valioso CaCO;3[18].
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Capitulo 3. Antecedentes

3.1 La Agro-industria

La agro-industria es un sector que atiende principalmente las
necesidades del suministro de alimento [54]. Recientemente se ha observado
que existe un gran potencial para que algunas industrias, como la industria
azucarera, dirijan parte de sus cosechas a la produccion de bioenergéticos [55].
A raiz de esto, se han realizado numerosos estudios sobre cémo llevar a cabo
la transformacion de estas plantas en productos industriales y energéticos.
Estos materiales una vez procesados dejan un residuo que podria ser
aprovechado por la industria de la construccion. Otra definicidn de agroindustria
dice que: "es una actividad que integra la produccidn primaria agricola, pecuaria
o forestal, el proceso de beneficio o transformacién, asi como la
comercializacion del producto, sin dejar de lado los aspectos de administracion,
mercadotecnia y financiamiento” [56]. Por ello, se puede entonces mencionar
que los residuos agroindustriales son materiales en estado sélido o liquido que
se generan a partir del consumo directo de productos primarios 0 de su
industrializacion y que ya no son de utilidad para el proceso que los generé;
pero si son aptos para su aprovechamiento, transformacion o generaciéon de
otros productos con valor econémico y/o social. La probleméatica de los residuos
industriales es el mal manejo de su destino o disposicion final. Para comprender
un poco de esto primeramente es necesario definir un subproducto, el cual es
un residuo y desecho que comunmente se comete el error de situarlos como
sinbnimos entre ellos. Un subproducto, es un producto secundario, bien
conocido, generalmente Util, comercializable y por lo tanto con valor agregado,
que resulta de un proceso industrial [56]. El término residuo, se aplica a
aquellos que pueden tener 0 no un valor comercial, porque son poco comunes 0
porque se generan en bajas cantidades [56]. Sin embargo, algunos de sus
constituyentes aun en baja proporcion, le pueden conferir algun interés para su
utilizacién. Desde este punto de vista, los términos subproducto y residuo
podrian utilizarse como sindénimos, no asi el término desecho, que esta referido
a aquellos materiales que no tienen algun valor comercial, ni poseen atributos
de interés para ser utilizados en algun proceso, por lo que se consideran como
basura y se les debe dar una disposicion [56].
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Este trabajo de investigacion se enfocard a la caracterizacién de la
quema del bagazo de la industria del Mezcal (AS) y su potencial uso como
material suplementario cementante dentro de la industria de la construccion.
Actualmente la mayor parte del Agave cultivado esta destinado a la produccién
de Tequila y Mezcal [57], que son bebidas alcohdlicas producidas
principalmente en México. La produccion nacional de Mezcal y Tequila en el
ano del 2008 fue cerca de 181 millones de litros [58]. Esta produccion implica la
generacién de una gran cantidad de bagazo de agave en las destilerias, siendo
los agroresiduos un problema medioambiental. De acuerdo con la produccién
nacional de Tequila y Mezcal del 2008 la cantidad de bagazo seco se
incrementd a 350,000 toneladas [58]. Para 1 L de mezcal se necesitan cerca de
24 kg, y durante el proceso 9.6 kg de bagazo son generados de los cuales se
producen 1.5 kg de ceniza. Por lo tanto por cada litro de mezcal, 1.5 kg de
ceniza son generados [59]. Algunos estudios apuntan que la planta de Agave
tiene un gran poder energético y resulta atractivo para su manejo y
transformacion en biocombustible debido a sus altas fracciones de masa de
agua dentro de procesos de los procesos de fase acuosa (hidrolisis) [60] y hay
que hacer notar que esta planta puede crecer en zonas aridas y semiaridas y en
nuestro pais tiene alto porcentaje de este tipo de zonas y no son aprovechadas
pudiendo cubrir vastos territorios y esto confiere un gran potencial de
produccién energético futuro.

3.2 Bio Residuos

Hoy en dia, entre la problematica medioambiental en el mundo, se
encuentra la reduccién o eliminacién o disposicién final de los residuos, sobre
todo en los paises industrializados; y esto, es ahora una prioridad para las
mismas empresas: reusar sus propios residuos [56]. Debido a la escasez de
combustibles fésiles y los problemas medioambientales graves que estos
producen han llamado la atencidén las energias limpias y renovables. La
biomasa es uno de los recursos mas prometedores de fuente energética y
puede ser una alternativa parcial a los combustibles fésiles. El uso de la
biomasa puede reducir la dependencia de los combustibles fésiles y entre sus
ventajas esta la reduccion de las emisiones netas de CO,. La biomasa abarca
materiales naturales y derivados, tales como, especies lefiosas y herbaceas,
desechos de madera, cultivos energéticos, residuos agricolas e industriales,
residuos de papel, residuos sélidos urbanos, residuos de la elaboracion de
alimentos, desechos animales, plantas acuaticas, etcétera. Entonces, la
generacion de estos residuos va en aumento cada afo y no se ha encontrado
ninguna aplicacion notable y se les da un valor negativo en el mercado [61]. En
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la agroindustria, existen procesos que generan subproductos, los cuales al no
ser reciclados o reusados, generan problemas medioambientales. Sin embargo,
estos materiales son una fuente viable y atractiva de recursos, gracias a su
contenido quimico (6xidos de calcio, magnesio, siliceo, aluminio, asi como
también etanol, lignina celulosa, etc.) y pueden llegar a ser utiles totalmente
cuando se les transforma mediante tratamientos fisicos, quimicos y térmicos. La
utilizacién de este tipo de subproductos, como los residuos agroindustriales
puede traer grandes beneficios en la reduccién de costos para la mayoria de las
industria del mundo, como la alimenticia (humana o animal), biotecnologia, la
industria del papel, entre otros tipos de utilizacion.

3.3 Utilizacion de Residuos Agro Industriales

Los principales ejemplos de uso conocidos a partir de los residuos
agroindustriales son los enfocados hacia la produccion de energia verde; esto
cuenta la produccion de bioetanol, biodiesel, biohidrogeno y biogas [56]. Los
residuos agricolas como la cascara de arroz, el bagazo, la cascara de mani, las
mazorcas de maiz, el bagazo de agave, entre muchos otros, tienen un inmenso
potencial para ser utilizados como sustitutos de combustibles [62, 63]. Tal vez la
critica mas importante que se le da a estos agro residuos es que a partir de
ellos se produce combustible y el conflicto recae contra la produccién de
alimentos, en este caso es excepcional debido a que la planta AS no esta
comprometida en la produccién mundial de alimentos.

Los residuos agricolas con alto contenido de lignina se pueden utilizar
como combustible, mientras otros se utilizan como forrajes. Los residuos
agricolas se pueden utilizar de manera mas eficiente como sustratos para la
digestion anaerdbica para producir energia y fertilizantes. La utilizacién de
residuos agroindustriales puede ser muy variada, en México, se ha reportado el
uso como carbdn activado para remover contaminantes del agua, esto a partir
de los subproductos de la industria del tequila [64]. Cesar Nieto y Jose Rangel,
demuestran el efecto de la temperatura, tiempo y de la concentracion de agente
de activacion, siendo este ultimo el factor que afecta principalmente ambas
respuestas de la dureza y la superficies de los carbones activados, basados en
HsPO, y ZnCl.. Segun la superficie quimica de los carbones activados
producidos, se sugiere que a partir de bagazo de agave, los carbones
activados son materiales acidos que podrian ser empleados para eliminar los
cationes de los sistemas acuosos [64].

Entre otras aplicaciones de los bio-residuos, L. Chavez en el afio del
2010 reporta el uso de bioresiduos como una fuente de energia limpia. Esto al
considerar un combustible sélido a partir de la biomasa del bagazo de agave.
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Con ello logra un mayor calor de combustién, lo que permite su uso como
combustible renovable, gracias a la pirolizacion del bagazo de agave; ya que,
en el proceso de produccion de mezcal, el bagazo se ve impregnado por varios
compuestos, lo que ayuda a tener un mejor desempefio cuando se usa como
combustible sélido [63]. La biomasa es la forma mas abundante y versatil de las
energias renovables en el mundo [65]., por lo cual en un futuro podria ser, el
centro de atencién para la produccion de biocombustibles. Se estima que 75,73
millones de toneladas de materia seca se generan a partir de 20 cultivos en
México [66].

3.4 La Biomasa

La energia es parte integral de la sociedad, al jugar un papel importante
en el desarrollo socio-econédmico. La demanda de energia incrementa el
crecimiento econdémico; por lo que la busqueda de fuentes renovables y la
suplantacién de combustibles fosiles han puesto la mirada en la biomasa. La
biomasa en si, es una materia organica derivada de organismos biolégicos; vy la
energia obtenida a través de esto, se denomina bioenergia [62, 67]. Queda
estrechamente aceptado que la combustion de biocombustibles no contribuye al
efecto invernadero debido a la conversién natural del CO2 gracias a la
renovabilidad de la biomasa [55]. Recientemente el crecimiento de la biomasa
esta estimado entre 112 y 220 mil millones de toneladas por afio, siendo 3 mil
millones de toneladas residuos forestales; entre 1.1 y 3.1 mil millones toneladas
para residuos agriculturales; y cerca de 1.1 mil millones de residuos sélidos
municipales, cuyas cantidades tienen aplicacién de potencial energético [55].

En afnos recientes se ha incrementado el interés por la combustion de
combustibles de biomasa para reducir las emisiones de CO2. Sin embargo,
especies inorganicas existen dentro de los combustibles de biomasa como
sales y éxidos alcalinos que podrian aglomerarse en gran cantidad y puede
causar problemas ambientales, de deposicidn y corrosion en superficies de las
calderas. Por ello la biomasa al ser quemada deja cenizas las cuales al ser
comparadas con las cenizas de la combustion de carbdn tienen marcadas
diferencias en la composicion elemental quimica. Por ejemplo, la mayoria de
biomasa contiene Potasio, azufre, cloro y silice. Mayormente el Potasio se
presenta en la mayoria de los enlaces quimicos de las biomasas el cual al
evaporizarse durante la quema se descompone para formar 6xidos, hidroxidos,
cloruros y sulfatos [68]. Por ello, se debe tener una buena caracterizacién de las
cenizas provenientes de la combustion de biomasa, por un lado no se tienen
normativas que promuevan el uso de dichas cenizas en el cemento, como las
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norma ASTM C 618 que prohibe su uso [69]. Sencillamente, lo demuestra, al no
tener clasificacion para dichas cenizas de biomasa (CB), por lo que quedara
abierta a futuras investigaciones respecto a la clasificacién de las CB.

Generalmente existenmuchos estudios acerca de las CB de origen
azucarero, como por ejemplo, de fuentes como; la cascarilla del arroz, cafia de
azucar, carcara de mani, cascara de nuez que en estan compuestas
“principalmente por silice y con un promedio de tamafo de particula entre 15 a
30 um [70, 71]. Tradicionalmente, las cenizas volantes de biomasa se usan en
la agricultura como fertilizante mineral, gracias a su contenido de nutrientes
como Ca, Ky P lo que ayuda a mejorar el suelo de las cosechas [72, 73]. Esto
se obtiene mediante combustion, la cual es un factor determinante para la
composicién quimica de las CB, dentro del proceso de combustion “Ashing
process” [74] del cual se desprenden dos tipos de Cenizas de Biomasa: 1)
Cenizas Volantes de Biomasa; de la descarga de calderas de ceniza seca o
escoria de la descarga de la fundicidén de los calderas y 2) Cenizas de Fondo;
de los sistemas de descarga del fluido de gas. Seguido de ello se da una
clasificacion a las CB que pueden ser Primaria, Secundaria y Terciaria [1,75].
La Primaria constituye los minerales de carbén originales o fases que no han
sufrido transformacién durante la combustiéon como: los silicatos (cuarzo,
arcillas minerales, mica, feldespatos, zircdn), 6xidos (hematita, ilmenita, cromita,
rutilo, corinddn), sulfatos (sulfato de hierro, barita), fosfatos (apatita, monacita),
carbonatos (calcita, dolomita) y otros (vidrio volcanico, selenita, grafito). La
Secundaria incluye nuevas fases formadas durante la combustion del carbén
entre los mas comunes estan: silicatos (cuarzo, cristobalita, metcaolinita, mulita,
anortita, wollostonita, larnita, pyroxeno), éxidos (marnetita, hematita, cal,
periclasa, ilminita, 6xidos de bario, cerio cromo, cobre, manganeso, zinc,
zirconia), sulfatos (pirrotita), y otros (vidrio, carbén). La Terciaria constituye
nuevos minerales o fases fomradas durante la transportacion y almacenamiento
(portlandita, brucita, yeso, sulfato de hierro, calcita, dolomita, hidréxidos de
hierro y aluminio y material amorfo) [76]. Con esto, hay muchas opciones para
la generacion de energia provenientes de la combustién de biomasa, ya que
como hemos visto la biomasa al ser un residuo sélido y tener una mezcla
heterogénea de constituyentes facilita los métodos para su uso en la produccién
de energia y suplir el uso del petréleo [77].

3.4.1 Produccion de Bioenergia

La mayoria de los paises en desarrollo requieren un enorme nivel de
consumo de energia [61, 62, 65]. El uso de energia renovable (RE) para
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complementar o simplemente reemplazar a los combustibles fésiles ofrece
muchos beneficios a los paises en desarrollo. Dado que el desarrollo
econémico depende de los sistemas de energia de un pais, existe una
justificacion moral y social para mejorar los recursos energéticos de todos los
paises, por una parte, la necesidad de aumentar el nivel de la cantidad de
suministro de energia y por otro lado reducir las emisiones de CO?. Por un lado
estan los paises en desarrollo: en ellos existe una necesidad de aumentar el
nivel en la cantidad de suministro de energia. Mientras que por otro lado, existe
el interés mundial en la reduccién de emisiones de carbono [65]. Para evitar
conflictos con la produccion de alimentos existentes y para minimizar el uso del
agua y otros recursos, la produccién efectiva de biocombustibles dependera de
una diversidad de especies de bioenergia, incluyendo materias primas que
pueden ser tanto productiva y sustentable en las tierras semiaridas,
proporcionando asi beneficios tanto econdmicos como ambientales sin afectar
la produccién de alimentos [78].

Por otro lado, la bioenergia es generada por la reaccién del material de
carbon organico con oxigeno. Dicho material organico deriva de las plantas y
animales que también es conocido como biomasa. La biomasa es una materia
prima flexible, capaz de la conversibn en combustibles soélidos, liquidos y
gaseosos por procesos quimicos y biologicos. Estos biocombustibles
intermedios (como el gas metano, etanol, carbdn) pueden sustituir a los
combustibles fosiles [61,62,63,67]. El total del consumo mundial de energia
primaria es de 11.400 millones de toneladas equivalentes de petréleo en 2005
[79]. Los combustibles fésiles son la principal fuente de energia con el petroleo,
el carbén y el gas natural y representa el 80% del total [79]. La region de Asia y
el Pacifico fue la regién con mayor consumo de energia de China, Japoén, India
y Corea del Sur como a los consumidores mas importantes [79]. Debido a este
nivel de utilizaciéon de energias, la relacién actual de reservas / produccién
mundial de petréleo es de 41,6 anos, mientras que las proporciones de gas
natural y el carbén son 60.3 y 133 anos, respectivamente [66]. La perspectiva
actual en la generacién de energia a partir de bio-residuos ha logrado obtener
buenos resultados. Como ejemplo, la produccion de etanol a partir del bagazo
de cana de azucar puede contribuir a mitigar las emisiones de GHG [55].
Aproximadamente, 100 paises alrededor del mundo cultivan cafa de azucary la
produccion total de cafia de azlcar en el afio del 2011 fue de 1.8x10° toneladas
[55].

El caso mas préctico, es el de los Estados Unidos de América, donde se
posee una industria de biocombustibles altamente activa por el uso
desfavorable que se presenta en ese pais del petréleo [55]. Casos semejantes
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se presentan en Europa y Asia, donde la expectativa posible para la reduccion
de la vulnerabilidad econémica, conlleva la disminucion de emisiones de gases
tipo invernadero [55]. El conflicto de utilizar el bagazo de cafa de azucar, es
que entra en conflicto con el sector alimenticio, ya que parte de sus cosechas
son destinadas a la producciéon de energia. Las materias primas de biomasa
que crecen en tierras aridas y semiaridas podrian ser la respuesta al incremento
en la demanda de combustibles renovables que no entran en conflicto con la
produccién de alimentos y los alimentos mismos [80]. Asi, las plantas que
utilizan el Metabolismo Acido Crasuldceas (CAM), tienden a tener bajos
requisitos de agua y crecen, como ya se menciono, en zonas aridas; ademas de
ser muy productivas en la regiones semiaridas.. Entre esta y muchas otras
caracteristicas especiales, las plantas CAM se han introducido recientemente
como cultivos potenciales de bioenergia [78, 80, 81, 85]. Ademas, en las
plantas CAM, ocurre la apertura de estomas y la absorcion de CO, se producen
principalmente en la noche cuando las temperaturas mas bajas reducen en gran
medida la pérdida de agua [81, 82, 83]. El género Agave se compone
exclusivamente de este sistema de CAM. Su uso comercial principalmente es
para fibras y bebidas [63, 80]. Su distribucibn como planta perteneciente a la
familia Agavacea, en el continente Americano tiene su mayor biodiversidad en
México con el 75% de 210 especies conocidas [81].

3.4.2 Desechos de los Desechos: El Residuo de la Quema de la Biomasa
una Alternativa de uso como Material de Construccion

La ceniza de biomasa (CB) es un residuo que resulta de la combustién
de biomasa. Una mezcla compleja de organicos e inorganicos poli compuesto y
de variada composicion. La fase composicion mineral de las cenizas de
biomasa incluye mayormente materia inorganica compuesta de constituyentes
no-cristalinos (amorfos) y cristalinos o semi-cristalinos (mineral). La materia
organica consiste en minerales organicos y carbon y por ultimo la materia fluida
o fluidos, asociado con la humedad y los gases desprendidos de la materia
organica e inorganica.

La composicion quimica presente en las CB son comunmente
O>Ca>K>Si>Mg>Al>Fe>P>Na>S>Mn>Ti algunas con plus de CI, C, H, N. Asi
como especies minerales y fases, algunas de ellas como los silicatos>6xidos e
hidréxidos>sulfatos>fosfatos>carbonatos>cloruros>nitratos [84]. Las fases
mayormente encontradas son calcita, cuarzo silvita, arcanita, anhidrita, carbén,

30



cal, hematita, portlandita, cristobalita, hydroxiapatita, larnita, albita, fosfatos de
calcio, Carbonatos K, fedelpastos Ky silicatos K-Ca, ver Figura 3 [3, 84].

WWB - Wood and woody biomass .
HAB - Herbaceous and z)l,gricullural biomass Si0,+Al,0,+Fe,0,+Na,0+TiO,
HAG - Herbaceous and agricultural grass (mostly glass, silicates and oxyhydroxides)
HAS - Herbaceous and agricultural straw 0, 400,
HAR - Herbaceous and agricultural residue
AB - Animal biomass :
g/l}? -(lj\/lixtur@ of b(iiotr)nass
- Contaminated biomass
AVB - All varieties of biomass Sl
P - Peat
L - Lignite
S - Sub-bituminous coal
B - Bituminous coal Biomass area 50
A - Algae

K type

20
Low acid
10

100, 0
0 10 20 80 90 100
Ca0O+MgO+MnO K,0+P,0,+S0,+CI,0
(commonly carbonates, ! CK type (normally phosphates,
oxyhydroxides, glass,silicates sulphates, chlorides, glass and
and some phosphates and sulphates) some silicates and carbonates)

Figura 3 Variedad de biomasa y combustibles fosiles solidos dentro de un
sistema de clasificacion quimica de cenizas de biomasa [3, 84]

Las asociaciones sistémicas identificadas en el sistema de CB a saber 1)
Si-Al-Fe-Na-Ti (en su mayoria de cristal, silicatos y oxihidréxidos); 2) Ca-MgMn
(comunmente carbonatos, oxihidroxidos, vidrio, silicatos y algunos fosfatos y
sulfatos); y 3) KPS-CI (normalmente fosfatos, sulfatos, cloruros, vidrio y algunos
silicatos y carbonatos); se aplicaron para la clasificacion de las cenizas en
cuatro tipos (S, CK y CK) y seis subtipos (S-Ha, S-MA, C-MA, C-LA, K-MA y K-
LA). Esta clasificacién se puede utilizar para este tipo de prediccion de CB y
subtipos asocian preferentemente con problemas de aplicacion y ventajas
definitivas [3, 84].

La produccion de los materiales de construccidn (en particular el cemento
y el concreto) actualmente ofrece las mayores oportunidades de utilizacién de
CB a pesar de algunas barreras técnicas, comerciales y ambientales.. La
composicion altamente inorganica de las CB (en contraste con otras cenizas)
ofrece un potencial significativo para la sintesis y produccién de numerosos
materiales valiosos y avanzados (diferentes ceradmicas, filtros de membrana,
vidrios, esmaltes, materiales, incombustible y refractario resistente al fuego,
aislantes térmicos y ligeros sintesis de polimeros, fibras minerales, cuarzo-
cristobalita, tridimita mulita, Na, silicato, wollastonita y =zeolitas) con
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oportunidades innovadoras para la composicidbn programada preliminar y
propiedades especialmente adaptados.

En los ultimos afos, el uso de los residuos sélidos derivados de la agro-
industria, ha sido el foco de atencion para nuevas investigaciones. Cuando se
anaden materiales puzolanicos al cemento, la silice (SiO2) presentes en estos
materiales reacciona con la cal libre liberada durante la hidratacién del cemento
y forma silicato de calcio hidratado adicional (CSH) como nuevos productos de
hidratacién, que mejoran las propiedades mecanicas de la formulacién del
concreto [85]. En afos recientes se ha reportado que los residuos de la
industria del azucar pueden ser productos con caracter puzolanico; y su
aplicacion puede ser muy diversa, sobre todo en la industria de la construccion
[86]. En el afio del 2009, la produccidn total de la cafia de azucar se estimd en
aproximadamente 1661 millones de toneladas a nivel mundial, siendo Brasil el
mayor productor de cafna de azucar [87]. La reactividad puzolanica de la ceniza
producto de la coccion de los bioresiduos azucarados depende de ciertos
parametros [85, 88]. Asi como también, al tener una alta concentracion de
silice, la ceniza de bagazo, tiene infinidad de aplicaciones potenciales, por
ejemplo, como un adsorbente, como catalizador, para columnas de
cromatografia de embalaje, productos farmacéuticos, en pinturas vy
recubrimientos, y la lista sigue [89].

El efecto quimico de las CB y su efecto quimico esta asociado a la
capacidad de proveer, en el caso del bagazo de cana de azucar (CBCA), los
compuestos silico/aluminosos que reaccionaran con el hidréxido de calcio en
presencia de agua, esto capacidad puzolanica de dichas cenizas mejoran la
resistencia del concreto [90] donde en estas cenizas no influye la temperatura
de calcinacién (800° a 1000°) ya que se presenta la misma reaccién puzolanica
[91]. Se ha demostrado la eficacia al reemplazar el 20% y 30% de las CBCA,
reducen la permeabilidad del agua, desarrollan alta resistencia incial y
apreciable resistencia a la permeabilidad y difusién de cloruros [92, 93]. Por otra
parte, este trabajo pretende dar un estudio general de las cenizas del bagazo
del AS, que es un residuo de la industria del tequila, lo cual se demostrara si
existe algun indice de reactividad puzolanico u otro tipo de reaccién quimica, su
composicion fisico-quimica asi como su evaluacién en pastas de cemento para
su posterior discusion de resultados.
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3.5 Agave Salmiana

Uno de los retos mas importantes para la sustentabilidad ecolbgica es el
cambio climatico global que estd llevando a un inminente incremento de la
temperatura y a ambientes mas extremosos en cuanto a disponibilidad de agua.
Este cambio esta relacionado con el exceso de utilizacion de la energia fo6sil,
haciendo necesaria la busqueda de sistemas alternativos para generar energia
de manera eficiente, particularmente a través del disefio de sistemas agricolas y
forestales que permitan, tanto la produccién de carbohidratos convertibles en
alcohol, como la captacion de altas cantidades de CO. atmosférico. Es
importante recalcar también el propédsito de desarrollar sistemas agricolas que
permitan la disminucién del consumo de agua. Por ello, al ser plantas
subtropicales, los agaves estan adaptados a una amplia gama de condiciones
climaticas extremas. El Maguey, presenta una muy buena eficiencia en el uso
del agua y captacion de CO2 atmosférico [80, 94]. Desde tiempos antiguos, los
Agaves o Magueyes han estado presentes entre las plantas mas importantes y
ampliamente utilizadas en México [95]. El Agave contiene una alta
concentracion de fructanos como sustancias de reserva y tiene un solo evento
reproductivo [95, 96].

Los magueyes se reproducen principalmente por los hijuelos que se
desarrollan en la base del tallo de la planta madre, o bien por las semillas que
produce la floracién; ésta ocurre solamente una vez en la vida de un maguey y
es el irremediable anuncio de su muerte [95]. El Agave se utiliza en gran
medida para la produccion de fibras y bebidas alcohélicas Norteamérica.
Existen por lo menos 200 especies en todo el mundo; de las cuales mas de 150
se pueden encontrar en México. Las tres clases dominantes de Agave que se
cultivan son: (1) Agave tequilana Weber variedad Azul; (2) para la produccién
de mezcal se encuentra el Agave, que incluye especies como agave
angustifolia Haw, Agave esperrima, Agave weberi, Agave potatorum y Agave
Salmiana; y (3) para la produccién de Henequén esta el Agave fourcroydes [95,
97]. Por lo tanto, la industria del tequila en México genera residuos, los cuales
no son atendidos con el sumo cuidado de almacenamiento ni reutilizacién. El
tequila es una bebida alcohdlica originaria de México, cuya materia prima es el
Agave tequilana Weber y durante su proceso de fabricacion, se obtiene como
residuo el bagazo del Agave después de la extraccién del jugo. Este residuo es
aproximadamente 0.78 kg de bagazo por litro de tequila. En un andlisis
realizado se indic6 un contenido de celulosa de 43%, lignina 15%,
hemicelulosas 19%, materia nitrogenada total 3%, pectinas 1%, grasas y
aceites 1%, azucares reductores totales 5%, cenizas [96].
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3.5.1 Produccion de AS en México

En la Figura 4 se muestran las superficies cultivadas en virtud de las tres
especies predominantes en México Periodo 1995-2008 [98]. Al final del siglo
XX, el henequén ocupaba mas tierras agricolas. Sin embargo a partir del ano
2003, el area plantada para el Agave Tequilana ha crecido a tasas elevadas
[99].

En la Figura 5 se observan las tierras aprovechadas para el cultivo de
las tres principales plantas de Agave, esto solo puede ser explotado para
bebidas alcohdlicas. De acuerdo con el Estatuto Geografica Protegida para
Tequila (Denominacién de Origen Tequila, DOT) el Tequila 100% Agave debe
producirse a partir de Agave Tequilana Weber Azul solamente en los estados
de Jalisco y algunas municipalidades de los estados de Guanajuato, Nayarit,
Michoacan y Tamaulipas [99]. El Agave Tequilana generalmente se planta en
colinas y suelos ligeros caracterizados por un alto contenido de oxidos vy
potasio, buen drenaje y alta exposicion a luz solar [99]. Se denomina un cultivo
perenne que tiene por lo menos un ciclo de vida de 6 anos antes de la cosecha;
ademas del tiempo necesario para la propagacion de plantas que podria llevar
un ano completo [97]. Las plantas se cosechan individualmente y cuando la
pifa alcanza un tamano éptimo y contenido de azucar es apto, un campo de
Agave tequilana puede cosecharse progresivamente durante un periodo de
hasta 2 anos [97].
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Figura 4. Area plantada de Agave tequilana, plantios de mezcal y
henequen en miles de hectareas [98, 99]
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ECONOMIC ASSESSMENT AND OPPORTUNITIES OF AGAVE

I Jalisco - A. tequilana

Figura 5. Regiones de produccion de Agave en México [99]
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3.5.2 El Bagazo de Agave y su Residuo, Aplicaciones y Tendencias
Futuras

El cemento Portland ordinario es reconocido como el material de
construccion mas utilizado en el planeta. La utilizacion de los materiales de
desecho en la produccion de concreto proporciona una solucidén satisfactoria
para lo que concierne al entorno medioambiental y sus problemas asociados
con el manejo de los residuos. Los residuos de la agroindustria como la ceniza
de la cascara de arroz, la ceniza de paja de trigo, la cascara de nuez de
avellana y las cenizas del bagazo de la cafia de azucar son usados como
materiales puzolanicos para el desarrollo de cementos mezclados [35]. Esta
investigacién centrd especial atencion en la caracterizacion y evaluacion del
bagazo de agave, (AS), sustraido del municipio de Villa de Santiago, Nuevo
Ledn, México, del ejido conocido como El Manzano. Dentro de los diferentes
tipos de bagazo de la agro-industria se encuentra el ya estudiado bagazo de la
cafa de azucar; el cual, al ser sometido a calcinacién (sin temperatura
controlada), indica en sus andlisis de DRX y termo gravimétricos la presencia
en una concentracién muy alta de éxidos de silice, aluminio, hierro, alcalis y de
oxidos de tierras alcalinas en cantidades mas pequefias [100]. Por consiguiente,
este estudio se concentrara en las temperaturas controladas para la calcinacion
del bagazo de agave, en lo cual se pretende encontrar algun porcentaje similar
al del bagazo de cafna de azucar, con la probabilidad de obtener carbonato de
calcio y por ende hidréxido de calcio como se ha reportado en otras
investigaciones [59, 88].

Por ello, en los siguientes apartados se contempla la mencién de algunos
trabajos sobre estos materiales y en su caso la aplicacién dentro de la industria
de la construccién, siendo viable su estudio en MB y MT en conjunto con el
cemento Portland para su estudio. En primera instancia, se hablara de los
materiales cementantes suplementarios, que pueden contener propiedades
hidraulicas y/o puzolanicas, pudiendo sustituir en grandes cantidades al
cemento. Ademas, se mencionan algunos trabajos donde se explora acerca del
efecto sinérgico entre los materiales, donde las debilidades de un material se
complementan con las fortalezas de otro material, dando como resultado el
mejoramiento de caracteristicas que posee cada material por separado.
También, se mencionaran las cenizas de biomasa aplicadas a la construccion,
asi como la caracterizacién de las mismas, ya que por ser un residuo complejo
se habla de la caracterizacion principal como su composicion quimica y su
composicion mineralégica asi como las fases presentes, en donde la mayoria
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de la biomasa proveniente de estas plantas se componen principalmente de
carbonatos, 6xidos, fosfatos y sulfatos predominantemente.

Los SCM desarrollan dos principales mecanismos que contribuyen a la
densificacion de las mezclas cementantes: a) desarrollando procesos que
incrementen la tasa reactiva en la hidratacion de la mezcla o reaccién
puzolanica; y b) como mecanismo de densificacion de matrices cementantes
mediante efecto de relleno (efecto filler) [101] y se tiene reportado que la
termodinamica y cinética de estos mecanismos dependerda, del nivel de
reemplazo, la solubilidad y temperatura, entre otros [102]. Lo que caracteriza a
estos sistemas de SCM dentro de las pastas de cementos es que pueden
formar fases hidratadas dentro del sistema ternario de CaO-SiO2-Al203, como
C-S-H, C-A-S-H incorporando 6xido de aluminio; C-S-H con alta y/o baja
relacion Ca/Si; formacion de portlandita; geles de SiO2, Al203; o etringita
principalmente [27]. Debido a que gran parte de estos mecanismos estan
limitados a su espontaneidad, es comun realizar reemplazos con mas de un tipo
de material suplementario. Esto da pie al uso de sistemas binarios y ternarios,
los cuales pueden exhibir algunas dificultades al incluir subproductos y/o en
funcion de su naturaleza, hidraulica y/o puzolanica, ademas de la composicion
mineraldgica; fisica y quimica que se traduce en sus diferentes propiedades.
Sin  embargo, siempre acompafada de la debida justificaciéon, la
compenetracién de estos materiales seguira creciendo. Entre los mecanismos
mas estudiados para incrementar el consumo de SCM estan: el uso de aditivos
quimicos para reducir la relacion agua/cementante y los métodos mecénicos.
En otra instancia, se ha comenzado a poner atencion al efecto de promover los
mecanismos de reaccidon mediante la adicion de agentes que promueven la
nucleacion y/o el uso de particulas reactivas y Ultimamente mecanismos
basados en la molienda de particulas reactivas o semireactivas, todo ello en
Procedimiento de Activacion Mecanica, Activacion Térmica y Activacion
Quimica [103]

Entre los SCM mas abundantes estadn las CV cuyas caracteristicas y
propiedades dependen de la naturaleza de combustion y tipo de carbdn. La
similitud de las CV con las puzolanas naturales de origen volcanico ha
fomentado el uso de las cenizas volantes en combinacién con el cemento
Portland para la fabricacién de concreto. Sin embargo, no todas las cenizas son
adecuadas para tal uso, ya que, algunas reacciones quimicas inestables
pueden tener efectos adversos tanto en el proceso de hidratacién, como en la
estabilidad del producto final. Entre los diferentes SMC puede existir una
interaccién denominada el efecto sinérgico, el cual consiste en mejorar las
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debilidades de un material agregando las fortalezas de otro material para
complementarse. Otra de las interacciones importantes de dos o mas
materiales cementantes suplementarios es que en la mayoria de los casos, al
incluir materiales en la mezcla, da como resultado una matriz mas densa. Esto
se relaciona con una alta durabilidad, ademas de reducir los poros, lo cual
resulta benéfico al ataque de agentes agresivos como sulfatos, iones, cloruro,
entre otros de acuerdo a M. Sharfuddin Ahmed et al. [104].

Las cenizas de biomasa (CB) recientemente se han estudiado como
SCM debido al incremento en la quema de biomasa y su consecuente
acumulacion. Las CB son similares a las cenizas resultantes de la quema de
combustibles fésiles soélidos, contienen una mezcla heterogénea de materia
organica e inorganica, contienen varias fases soélidas y fluidos con diferentes
contenidos y origen. Las fases de la biomasa se originan a partir de procesos
naturales y antropogénicos, siendo sus principales componentes estructurales
la celulosa, hemicelulosa y lignina. Las CB industriales consisten en: a) las
cenizas de fondo (son de la descarga de calderas) o escoria (de la descarga de
fundicién de calderas); y b) las cenizas volantes (de los sistemas de salida de
humos), producidas en instalaciones de combustion y gasificacién industriales a
temperaturas normalmente entre 800 y 1600°C [84]. El término biomasa
comprende el residuo inorganico con o sin cierta cantidad de materia organica
gquemada. Varios tipos de biomasa producen cenizas que tienen actividad
puzolanica similar a las CV, entre éstas se incluyen la cascara de arroz, bagazo
de trigo, bagazo de la cana de azucar y madera. Sin embargo, la ASTM C 618
prohibe el uso de estas cenizas en concretos porque se cree que contienen
altos niveles de alcalis (Na y K) y menos Al203 que las cenizas volantes de
carbon clasificadas como cenizas volantes clase C y F, segun esta normativa,
que se constituyen de alto y bajo calcio respectivamente [30]. Sin embargo, una
serie de trabajos se han realizado recientemente para conocer mejor las
posibles aplicaciones de estos residuos a partir de una rigurosa caracterizacién
quimica, mineraldgica y morfolégica [3, 69,84].

3.6 Uso de Materiales Cementantes Suplementarios

El uso de materiales cementantes suplementarios (SCM) se ha venido
revolucionando gracias a las investigaciones que se llevan a cabo dentro de
este tema y por no contener Clinker para su reaccion. Por sus diferentes
clasificaciones mencionadas anteriormente tanto morfoldgica, fisica y quimica
se mencionan trabajos que combinan dos 0 mas SCM base cemento Portland y
se logra un efecto sinérgico.
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Un primer caso de muchos trabajos de investigacién desarrollados en
cuanto al uso del efecto sinérgico en un sistema binarios y ternario base
cemento Portland se desarrollé en el afio del 2007 por S.K. Antiohos et al. Ellos
mezclaron dos tipos de ceniza volante para evaluar el efecto sinérgico entre
ellas en conjunto con el cemento Portland. Ambas cenizas volantes eran de alto
y bajo contenido de calcio. El estudio fue dirigido a evaluar cémo una ceniza
volante compensa las debilidades de la otra ceniza volante. Concluyen que en
sistemas binarios (combinaciéon de cemento Portland con una de las dos
cenizas) tienden a tener menor mejora del sistema cementante en comparacion
con el sistema ternario (combinacién de cemento Portland con ambas cenizas a
la vez) donde se demostré el efecto sinérgico ya que se mejoran y superan las
caracteristicas de los sistemas binarios [105]. Por lo que hoy en dia y desde
mediados de los afos noventa, hubo un incremento significativo de cementos
compuestos ya sea un sistema binario, o la adicidn mineral de dos materiales
mas al cemento Portland, un sistema ternario, o bien incluso tres materiales
minerales y cemento formando asi un sistema cuaternario con materiales
cementantes suplementarios. Las ventajas de tener dos materiales y cemento
Portland en conjunto (sistema ternario) comparado con solo la adicién de un
material cementante suplementario motivo considerablemente el estudio en
este campo de cementos compuestos

Tahir y Onder Kirca en 2007, mencionan que se pueden mejorar los
beneficios del concreto con solo la adicién de humo de silice en comparacion
con combinaciones ternarios incluyendo ceniza volante clase F y C o bien
escoria granulada de alto horno. Concluyen que los sistemas ternarios en la
mayoria de los casos se alcanzan mejores resistencias que los sistemas
binarios y se observa la mejora en 7 a 28 dias que en tres dias que es donde el
sistema binario es mas adecuado [106]. Otra de las importantes interacciones
de dos 0 mas materiales cementantes suplementarios es la de incluir cierta
durabilidad que la del concreto convencional, en la mayoria de los casos, al
incluir materiales a la mezcla da por resultado una matriz més densa lo que va
ligada a una alta durabilidad y se reducen los poros lo cual es benéfico al
ataque de agentes agresivos como sulfatos, iones cloruro entre otros.

M. Sharfuddin Ahmed et al. llevaron a cabo una prueba rapida de
permeabilidad de cloruros utilizando sistemas binarios o ternarios utilizando
como sustituto del cemento ceniza volante y escoria granulada de alto horno,
los niveles de sustitucién que estudiaron fueron a reemplazos del 25, 50% vy
70%. Adicionaron a los sistemas el 10% de humo de silice en reemplazo de
cemento. Concluyen que los sistemas ternarios con escoria granulada de alto
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horno y humo de silice muestran las cargas mas bajas comparadas con todas
las mezclas binarias. Se demuestra de nueva cuenta el efecto sinérgico entre
estos materiales que compensan las debilidades de uno y otro material [104].
Mateuz Radlinski y Jan Olek estudiaron el efecto sinérgico en sistemas
cementantes ternarios conteniendo estas cemento Portland, ceniza volante
clase C y humo de silice. Observaron el efecto sinérgico en la mezcla ternaria
de 20% CV y 5% humo de silice, donde a los 7 dias se pudo constatar un
aumento en la resistencia a la compresion y a cloruros con respecto a las
mezclas binarias de cada material con el cemento Portland. La sinergia
atribuible a los efectos fisicos y quimicos. El efecto quimico se observé en la
generacion de mayor cantidad de producto hidratado; y el efecto fisico se logré
mediante la densidad de empaquetamiento. Entonces, concluyen que las
deficiencias del humo de silice son compensadas con la ceniza volante y
viceversa, y acuian el término sinergia, que lo describen como: interaccidén de
dos 0 mas agentes o fuerzas que al combinar sus efectos estos son mejores
que la suma de sus efectos en forma individual [107].

3.7 Uso, Aplicaciones y Antecedentes de la Ceniza Volante

Shuangzhe Wang en el afio 2014, estudié la cantidad de cinética de las
reacciones puzolanicas clase C y clase F y cenizas volantes de biomasa en
combustion con el Ca(OH)2 bajo diferentes condiciones de carbonatacion. La
velocidad en el proceso de hidratacion dependié primeramente del area
superficial de la CV en edades tempranas, después las reacciones quimicas se
hacieron cargo [51].

M. Garcia-Mate et al. en 2013, estudiaron la hidrataciébn y las
propiedades de pastas de cemento de sulfoaluminatos de calcio (CSA)
mezclados con ceniza volante. Usaron Clinker de sulfoaluminato de calcio
(CS10), este cemento fue preparado con mezcla de clinker en 25% en peso. La
temprana hidratacion de los CSA reacciona como etringita también conocida
como AFt (C6AS3H32) y monosulfato (AFm; C4ASH12) y depende
principalemnte de la disponibilidad de sulfato. Concluyen que todas las pastas
con CV muestran baja viscosidad y baja demanda de agua. El C4A3S (yemilita)
y el yeso fueron completamente disueltos en los primeros 3 dias de hidratacion
donde precipitaron cristales de etringita. La porosidad disminuy6 con el tiempo
por la disminucién de la demanda del contenido de agua y con la adiciéon de CV
debido al efecto filler, afectando las resistencias mecéanicas [108]. Alberto
Sepulcre et al. en 2013, analizaron la microestructura de pastas de cemento
con adiciones de ceniza volante, Metacaolin y Sepiolita. Concluyen que el
cemento Portland con ceniza volante y cal muestran una porosidad altamente
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cerrada y una alta expansién. El Metacaolin produce una red de vacios con
paredes bien definidas y cerradas en comparacion de la Sepiolita [109].

Shiho Kawashima et. al en el afo del 2012, estudiaron el efecto de
particulas coloidales de nanoSiO, adicionados sobre pastas de cemento-
cenizas volantes obteniendo una hidratacién acelerada a edades tempranas
[110]. En el afo del 2013, Chung-Ho Huang et al. mezclaron cemento portland
con niveles de sustitucion de hasta 80% de ceniza volante obteniendo buenos
resultados. Utilizaron dos tipos de ceniza volantes clase F con 4.6% y 7.8% de
LOI, estudiaron propiedades en su estado fresco y endurecido, se demostraron
las mejoras a edades posteriores de 91 y 365 dias. El concreto con ceniza
volante clase F y bajo LOI exhibié superiores propiedades mecanicas que las
mezclas con cenizas volantes de alto LOIl. Con los resultados demostrados en
su investigacién se confirman las sustituciones de hasta el 80% de CV como
reemplazo de cemento Portland [111].

Faiz U.A Shaikh y Steve W.M. Supit en el afio 2014 evaluaron concretos
con sustituciones del 40% y 60% de ceniza volante. Ademas adicionaron 1% y
el 4% del nano particulas de CaCOs. Demostraron que la adicién del 1% de
CaCOg; exhibe alta resistencia a la compresion a edades tempranas. Las nano
particulas de CaCOgs permiten densificar la matriz cementante mejorando la
microestructura [112].

G. Kakali y colaboradores en el afio 2000, describen en su trabajo los
efectos del carbonato de calcio sobre los productos de hidratacién del C3A,
C3S y el cemento. Fabricaron sistemas de pastas con contenidos de C3A vy
C3S del 0%, 10%, 20% y 35% por peso con CaCO3 de grado reactivo. Dichos
sistemas se estudiaron a 1, 2, 7 y 28 dias. Mediante técnicas de difraccion para
polvos identificaron el efecto del CaCO3 sobre la hidratacién y concluyen que
dentro de las pastas que contienen CaCOQOg, la transformacién de etringita a
monosulfato es retrasada, mientras que el mono carbonato aluminato de calcio
se forma preferentemente del monosulfato a edades tempranas. Ademas se
aceleré la hidratacion del C3S y observaron la formacién de algunos
carbosilicatos. Se atribuye a esto el efecto filler que el CaCO3; hace dentro del
sistema debido a la fineza de sus particulas y con ello incrementa la tasa de
hidrataciéon y la formacion de carboaluminatos y la modificacion de la
microestructura. Se dice que la cantidad maxima que puede reaccionar de
CaCOs; esta entre el 2 - 3% con la mayoria de los cementos, aun asi, han
aparecido valores arriba del 5.8% [113].

T. Sato and J. J. Beaudoin en el ano del 2007 estudiaron la adicién de
nano-CaCO3; en cemento Portland que contiene altos reemplazos de escoria y
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cenizas volantes. Esta adicion acelera la hidratacién del cemento Portland que
comunmente conteniendo altos volumenes de escorias y cenizas volantes
retrasan la hidratacion. En su estudio de calorimetria por conduccién
observaron que evidentemente hay una significativa aceleracion de la
hidratacién a edad temprana por la adicion de nao-CaCQOg3 y por la alta adicion
de CaCO;. Se mejor6é remarcablemente la micro dureza y el médulo de
elasticidad a edades tempranas, esto debido a la participacion de las particulas
de nano-CaCOs; como puntos de nucleacién del C-S-H resultando en un
desarrollo de resistencia notable. Por tanto, el CaCOj3 podria haber reaccionado
con el aluminato tricalcico (C3A) para formar carboaluminatos de calcio con o
sin presencia de yeso [18].

K. De Weerdt y colaboradores en el ano del 2011 estudiaron el efecto
sinérgico entre CaCO; y cenizas volantes dentro de sistemas de cemento
Portland. El polvo de caliza (CaCQg) interactia con las fases de hidratacién de
AFm y AFt, que permite formacion de carboaluminatos a expensas del
monosulfato y estabilizacién de la etringita. El efecto del CaCO3 puede ser
restringido por la cantidad limitada de hidratos de aluminato formados por la
hidratacion del CPO. Los aluminatos de calcio hidratados formados durante la
reaccion puzolanica reaccionaron con los carbonatos de calcio de los polvos de
caliza para formar carboaluminatos hidratados. Concluyen en su estudio por
termo gravimetria la distincion de dos mecanismos: el primero, el efecto filler
relacionado con el incremento de la cantidad de enlaces de agua y el hidréxido
de calcio; y segundo, el efecto de dilucion causado por la reduccién de la
cantidad de componentes reactivos dentro del sistema. Ademas, concluyen que
la presencia de CaCQOj3 permite la formacion de mono o hemicarboaluminatos
hidratados lo que permite el incremento del volumen de estos hidratos vy
subsecuentemente disminuye la porosidad e incrementa la resistencia [7].

K. De Weerdt y colaboradores en el afno 2011, evaluaron el efecto
sinérgico entre el carbonato de calcio y su interaccion con las fases hidratadas
de AFm y AFt, que permiti6 la formacion de carboaluminatos a expensas del
monosulfato y la estabilizacion de la etringita. El efecto del polvo de caliza sobre
el cemento Portland ordinario puede estar restringido a la cantidad limitada de
hidratos formados por la hidratacién del CPO. El reemplazo del CPO por polvos
de carbonato de calcio provee al CPO superficie adicional para la precipitacion
de productos hidratados promoviendo la hidratacibn a edad temprana del
cemento Portland ordinario. Aunado al efecto filler, también se da un efecto
quimico; donde el carbonato de calcio puede interactuar con los aluminatos
hidratados formados por la hidratacion del CPO. EI monosulfoaliminato
hidratado es inestable en presencia del CaCOj; asi el mono y hemi
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carboaluminato hidratado se formaran permitiendo la estabilizacion de la
etringita que resultara en el incremento del total del volumen de productos
hidratados. Entonces destacan que los aluminatos de calcio hidratados
formados durante la reaccion puzolanica reaccionan con el carbonato de calcio
del polvo de caliza para formar carboaluminatos de calcio hidratados.
Concluyen que la cantidad de reemplazo de CPO asi como de ceniza volante
es del 5% en peso por carbonato de calcio finamente dividido dentro del
sistema ternario cemento Portland ordinario mas ceniza volante y polvo de
caliza [114].

Los SCM ya han sido bien clasificados y estudiados, sin embargo en lo
que respecta a las cenizas de biomasa son pocos los trabajos realizados dentro
de la industria de la construccién, por ello se mencionara la utilizacién de dichas
CB y como se han aplicado alrededor del mundo, en su mayoria provenientes
de la produccién de energia.

3.8 Biomasa, Aplicaciones y Derivados

Para hacer independencia del petréleo han surgido fuentes con
promesas de utilizar fuentes renovables como alternativas y sustentables
fuentes de energia como la solar, el viento, el agua el calor geotérmico y la
biomasa, siendo esta ultima la que podria ser utilizada en gran medida por la
industria quimica como una alternativa en un futuro cercano. El uso de biomasa
tiene un potencial prominente como fuente natural renovable, y a un costo
econdmico considerandose como produccion de manera comercial de bioetanol
y como bioenergia. Con ello la biomasa sera fuente de energia renovable,
dando un concepto de bioenergia como la fuente de energia usada de manera
natural para la produccion de biocombustibles que incluye biocombustibles en
estado sélido, liquido y en forma de gas entre los que destacan el biometanol,
biosingas (CO+H2), biogasolina, biohidrogeno, combustible vegetal, biodiesel
bioetanol por mencionar otros. La importancia del etanol es alta debido a varias
razones como el cambio climatico y el calentamiento global, por lo que la
produccién de etanol ha incrementado el interés de niveles regionales,
nacionales e internacionales.

Anubhuti Gupta y Jay Prakash Verma en 2015 documentan un histérico
de la produccion de bioetanol se ha incrementado dia a dia. Done el material
celuloso es la biomasa predominante en el mundo asi como lo agro-residuos.
Siendo el bioetanol proveniente de los agro residuos podrian promover una
tecnologia que involucre los cuatro procesos; pre tratamiento, enzimatizacion,
hidrdlisis, fermentacién y destilacién, esto para tener la conversion de celulosa a
etanol [115].
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En afos recientes, en Brasil se han estudiado los residuos agricolas
como el bagazo de cafia de aztucar como material puzolanico altamente activo,
Cordeiro et al., en 2009 investigaron las cenizas del bagazo de cafa de azucar,
donde presentaron los resultados del procesamiento del bagazo bajo
condiciones de combustion controladas con el fin de obtener una actividad
puzolanica éptima. Las muestras de bagazo fueron incineradas con una
velocidad de calentamiento de 10°C/min a 350°C por 3 horas y a diferentes
temperaturas desde los 400°C hasta los 800°C por otras tres horas. Se
determind que la muestra a 400°C tiene alta pérdida por ignicibn de materia
organica en comparacion con las demas temperaturas y concluyeron que la
temperatura de calcinacion es un pardmetro importante para que la produccién
de ceniza de bagazo de cafa de azucar contenga actividad puzolanica. Siendo
la mejor temperatura de calcinacién de 600°C ya que presenta bajo contenido
de carbdn y alta area superficial especifica lo que desencaden6é una
considerable actividad puzolanica [116].

G.C. Cordeiro y colaboradores estudiaron en el afio 2012 la influencia del
bagazo de cafna de azucar (SCBA) y la cascara de arroz (RHA) dentro de
concretos. Para ello molieron el bagazo SCBA y RHA en un molino vibratorio
donde reemplazaron el 20% del bagazo por cemento Portland y los sistemas de
mezclas los monitorearon a edades de 7 dias, 28 dias, 90 dias y 180 dias.
Donde concluyen que el reemplazo parcial de cemento Portland por ambos
bagazos incrementan ligeramente dentro del area del esfuerzo y reducen un
poco la viscosidad plastica e incrementaron la resistencia de los concretos
debido al alto contenido de particulas ultrafinas en comparacién al sistema de
referencia de solo cemento Portland. La RHA tiene un mejor efecto que el
SCBA donde la primera incremento la resistencia a compresion obteniendo una
alta actividad puzolanica esto en sustitucion del 20% en masa del cemento
Portland [6].

Manuel Cabrera y colaboradores en el ano 2014 estudiaron las cenizas
de fondo resultados de biomasa utilizada para generacion de energia
renovable, dicha fuente se ha incrementado el interés a nivel mundial. Sin
embargo, es preocupante el incremento de estos residuos derivados de la
combustion desde la biomasa. Por ello, en esta investigacion de las cenizas de
fondo evaluaron las caracteristicas fisicas, quimicas y mecanicas. Donde
determinaron que las cenizas de fondo son aceptables para usarse como
material en la industria de la construccidn, siendo su utilizacion como material
de relleno. Concluyen que la ceniza de biomasa de fondo asi como el residuo
de oliva de la agricultura usada como relleno puede ser implementada en
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caminos ya que se tienen una mayor facilidad de compactacion, baja densidad
y alta absorcion [118].

Bonavetti et al. (2001) estudiaron la hidratacion del CzA con CaCO3 en
presencia de solucién de Ca(OH).. Donde dicho sistema produjo la formacién
de carboaluminatos de calcio que es la reaccion entre el CaCOgs y el CzA. Se
puede dar por la adicion de carbonato de calcio la formacion de silicocarbonatos
de calcio hidratados durante la hidratacion del C3sS en presencia de este CaCO3
en cantidades abundantes. En Difraccion de Rayos X observaron al mono y
hemi carbonato de calcio en los angulos 10 a 13° y 21 a 24° 2 theta
respectivamente en las primeras 24 horas de hidratacién del sistema. El mono
carboaluminato fue detectado a 3 dias de hidratacion. Concluyen que el exceso
de iones de carbonato en las pastas produce la transformacién de
monosulfoaluminato a mono carboaluminato. A edades tempranas se observé
en el DRX la formacién de mono carbonato de calcio ocurrida entre los iones
del C3A del cemento y carbonatos que ya se ha reportado por varios autores.
Se observa que el CH es consumido para formar el hidréxido hemi carbonato de
calcio durante los primeros 30 minutos cerca del 75% se consume. El mono
carboaluminato es el producto hidratado final del C3A en sistemas de caliza-
cemento, el cual es un compuesto inestable dentro de ambiente de sulfatos y
cloruros [119].

Sato T. & Beaudoin J.J. en el afo 2011, encontraron la particula de
CaCO3 con tamanos entre 5-20 um donde la nano CaCOs fue de 50-120 nm. El
resultado del BET nitrégeno en area superficial resulto para la micro CaCOg3; en
0-35 m%g y para la nano CaCOj; resulto en 20-50 m2/g. Se observé la
disminucién en la cantidad de CaCOj3; en las primeras 10 horas debido al
consumo de carbonato de calcio por la reaccion quimica con el CsA del
cemento. Observaron mediante DRX una pequefia intensidad en los picos para
los hidratos de carboaluminatos de calcio. Debido a la adicién de nao CaCOs;
se acelerd la hidratacién del cemento Portland inclusive con altos volumenes
de materiales cementantes suplementarios [18].

Puerta-Falla Guillermo y colaboradores en el aino 2015 estudiaron al
metakaolin en morteros con cemento Portland donde observaron la mejora de la
resistencia en estos sistemas comparados a los tradicionales de solo cemento
Portland.  Observaron que el mono carboaluminato de calcio hidratado
predomina solamente cuando la caliza es agregada al sistema. Cuando el
cemento Portland es reemplazado por metacaolin el hemi carboaluminato de
calcio hidratado prevalece, es estable y es una fase dominante. La formacion de
las fases de CO3z-AFm (Hc/Mc) [119].
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Capitulo 4. Metodologia Experimental

4.1 Introduccion

El enfoque experimental estd basado en el aprovechamiento de las
cenizas de biomasa (CBA) como un material con caracteristicas que podrian
modificar el comportamiento de una matriz cementante. Las cenizas son
provenientes de la combustién de biomasa del bagazo de AS, en una matriz de
cemento Portland y ceniza volante originada por la quema de carbdn para la
produccién de energia. Las mezclas son binarias y ternarias y una referencia de
cemento Portland ordinario.

La metodologia experimental se estructurd en tres Etapas: la primera de
ellas, la caracterizacion de materiales, empleando técnicas como (SEM/EDS,
TGA, XDR, XFR, BET N-2). Ademas, se determiné el efecto sobre la
composicién quimica, mineraldgica y la morfologia de las fases presentes a
diferentes temperaturas de combustién; poniendo especial atencién en simular
las condiciones industriales de combustion para la generacién de bioenergia a
partir de biomasa, que incluye el monitoreo y control de un rango de
temperaturas desde los 500°C a 900°C y su posterior obtencién para la
caracterizacion de las CBA.

En la Etapa dos, se evaluo el desempefio mecanico de morteros con
sustitucion del 5% en peso del cemento por CBA, sometiendo dichos morteros a
pruebas de resistencia a la compresion a diferentes edades de curado. Asi
mismo, se eligieron dos mezclas de prueba de CBA con el mejor desempeno a
edades tempranas y tardias. Aunado a esto, se sometieron los diferentes
sistemas (pastas de cemento), a una prueba semi-adiabdtica, con el fin de
registrar la temperatura de reaccién de hidratacion entre los materiales en
laboratorio.

Por ultimo la Etapa tres, consté de la realizacion de especimenes
cilindricos de pasta de cemento con la adicion y/o sustitucion de los materiales
mencionados. Se fabricaron moldes de PVC de 1 pulgada de diametro y 2
pulgadas de altura, esto es conforme a la literatura revisada y se siguieron
metodologias similares a las aplicadas por las normativas reconocidas vigentes.
Los especimenes cilindricos se sometieron a un curado saturado con cal para
su ensaye a compresion a 1, 14, 28 y 56 dias. Posterior a esto, se
caracterizaron los especimenes con los mejores desempefios mecanicos
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utilizando las técnicas de caracterizacion (DRX, SEM/EDS, TGA/DTA) para
evaluar fases formadas, el consumo de algunos compuestos formados por la
reaccion de hidratacién e interaccion entre los materiales mencionados asi
como el analisis micro estructural de los sistemas de pasta de cemento con vy
sin sustituciones.
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DESARROLLO EXPERIMENTAL

ETAPAI

Obtencion materia prima.
- Cemento portland

- Ceniza Volante

- Bagazo Agave

Caracterizacion del
bagazo de AS

Contenido Combustién
de humedad del bagazo

Obtencion de las cenizas a partir de
la biomasa del bagazo de AS

Caracterizacién de las cenizas
biomasa de agave

ETAPAII

ETAPAIII

Evaluacion del desarrollo de Ia
resistencia mecanica a la
compresion de las CBA en morteros
base cemento portland

Analisis micro estructural de los mejores
sistemas en resistencia mecdnica a la
compresion a edades tempranas de
morteros aplicado a pastas

Mezclas con cenizas de biomasa de
agave en combustion a: 500°C,
600°C, 700°C, 800°C y 900°C

Mezclas de prueba sustitucién de ceniza
volante y ceniza de biomasa de agave
base cemento portland

Curado de Ensaye ala

morteros compresion

Evaluacioén resistencia a la compresion de
cilindros de pasta en sistemas binarios y
ternarios base cemento portland

Estudio de calorimetria semi-
adiabatica en sistemas de pastas
binarias y ternarias (CPO, CV, CBA)

Caracterizacion de las mejores mezclas
de prueba (CBA; calcinada 500°C y 900°C)

Analisis Analisis Analisis

BET N-2 FRX SEM/EDS

Analisis Analisis

TGA/DTA

Andlisis de Andlisis
DRX/SEM TGA/DTA
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4.2 Etapa l. Caracterizacion de Materiales

Primeramente se describe el origen y la obtencién de los materiales empleados
en este trabajo de investigacion, los cuales a excepcién de las cenizas de biomasa de
Agave Salmiana (a. salmiana), son materiales ampliamente documentados en la
literatura y ensayados en trabajos de investigacion. Ademas, se cuenta con normativa
que describe el proceso de clasificacion del material, pruebas que se pueden hacer a
estos materiales asi como parametros que se pueden aplicar segun el caso de estudio.
Las CBA, por otro lado, no cuentan con el respaldo de normativas internacionales para
su clasificacién, identificacion o pruebas que determinen algun tipo de comportamiento,
por lo cual fue muy indispensable la revision estricta de literatura existente acerca de
este tipo de material para poder encaminar esta metodologia experimental en su parte
de caracterizacion de materiales. Cabe recalcar que este trabajo plantea la solucion a
un problema debido al incremento de produccién de energia por medio de biomasa y de
la propuesta del a. salmiana como una planta con altas propiedades en su aplicacién.

La planta AS se seleccion6 debido a las caracteristicas reportadas en la literatura
de ser una planta con potencial de desarrollo en regiones aridas y semi-aridas. Estas se
cortaron y posteriormente se calentaron en un horno de secado para conocer el
contenido de agua y para tener un proceso rapido y eficiente de calcinacién. Después
de secar el material se colocé en un recipiente de acero inoxidable para calcinar y
generar la mayor cantidad posible de ceniza de biomasa de agave (esta calcinacion
intenté simular las condiciones actuales en como ocurre la calcinacion como desecho
agricola) y se someti6é posteriormente a una combustién a temperaturas controladas de
500°C, 600°C, 700°C, 800°C y 900°C durante tres horas respectivamente dentro de una
mufla son control ambiental. En el estudio inicial se acudié al municipio de Santiago,
Nuevo Ledn, México (Longitud; 100°11'00.89"W, Latitud 25°20'48.840"N, en
coordenadas NAD27), donde se realizé la recoleccidén de hojas en estado verde y como
se menciond, estimar la cantidad de cenizas que se producen de los residuos de la
industria del Tequila y Mezcal que produce el bagazo y suponiendo que dicho bagazo
se utilice como biomasa para generacion de calor, vapor y energia segun sea el caso.

La CV utilizada en este estudio se obtuvo de la generacion de energia eléctrica
dentro de la planta Carbé-eléctrica "José Lépez Portillo", localizada en el municipio de
Nava, Coahuila. El carbdn al ser un material bituminoso produce generalmente cenizas
bajas en calcio, con contenido predominantemente amorfo vitrificado. Al tener
suficientes antecedentes de estudios previos sobre la aplicacién y caracterizacion de
las CV, solamente se realizd un analisis quimico cuantitativo y cualitativo para confirmar
la obtencién de cenizas volantes tipo F bajas en calcio, debido al contenido de 6xidos
presentes y de acuerdo a la norma ASTM C 618.
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El cemento Portland utilizado en este proyecto fue un cemento de una empresa
mexicana marca Moctezuma. Esta materia prima fue obtenida a través del
departamento de Tecnologia del Concreto de la Facultad de Ingenieria Civil de la
Universidad Autonoma de Nuevo Ledn, cuyas especificaciones son estandar y las
cuales pertenecen a un cemento portland ordinario con resistencia de 40 MPa a 28 dias
de curado (CPO 40).Su caracterizacién fue a partir de propiedades esenciales y los
demas datos se obtuvieron de trabajos previos o de literatura cientifica, asi como de los
proveedores.

Una adecuada caracterizacién de la materia prima utilizada en este proyecto fue
necesaria para contribuir a la exactitud de los estudios desarrollados dentro del
programa experimental. Aunado a esto, como se tienen pocos estudios sobre las
cenizas de biomasa de AS, fue necesario emplear a fondo en esta parte, la
caracterizacion de dicho material, empleando para ello técnicas como DRX, FRX,
SEM/EDS, BET N-2, DTP, TGA/DSC, ya que no se cuenta actualmente con parametros
y/o alguna clasificacion bien definida o normativa internacional que sugiera el tipo de
particulas, morfologia, composicién quimica entre otras caracteristicas. Para el resto del
material (cenizas volantes y cemento portland) se adecuaron a ciertas técnicas para
corroborar su composicion quimica, morfolégica entre otras, por lo que su
caracterizacion fue de manera general.

Se comenz6 la experimentacion dando lugar a la obtencion de pencas de
maguey (AS) para determinar el contenido de agua dentro de este tipo de planta. Dicha
prueba consistié en cortar pedazos representativos de la penca, para lo cual se decidié
tener 40 muestras como se observa en la Figura 6 y Figura 7, los cuales se pesaron
antes de ponerlas dentro de un horno de secado a una temperatura de 40°C y se midi6
su peso durante nueve dias. Dichos pesajes se presentan en las tablas: Tabla 8, Tabla
9.
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Figura 6. Muestras de bagazo de AS

Figura 7. Horno eléctrico para determinar la humedad en la planta de AS
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No Humedad,
Parrilla Superior Inicial | Parrilla Superior a24 h | Parrilla Superior a 72 h | Parrilla Superior a 9 dias | Muestra (%)
No muestra | peso, (g) | No muestra | peso, (g) | No muestra | peso, (g) | No muestra | peso, (9) 1 90.00
1 14.2472 1 8.6866 1 4.7837 1 1.3753 2 89.00
2 15.2317 2 9.584 2 5.2667 2 1.6102 3 89.00
3 11.7711 3 6.8053 3 3.5700 3 1.2504 4 89.00
4 17.3988 4 10.6318 4 6.2814 4 1.9167 5 89.00
5 12.539 5 6.6123 5 3.9034 5 1.4019 6 49.00
6 14.7927 6 6.9827 6 3.9465 6 7.4809 7 89.00
7 15.2349 7 10.1191 7 5.8820 7 1.6525 8 91.00
8 15.2619 8 10.039 8 5.9942 8 1.4096 9 90.00
9 9.9297 9 6.5617 9 3.7010 9 1.0208 10 88.00
10 15.6836 10 11.1284 10 71719 10 1.8541 11 89.00
11 14.1725 11 9.1492 11 5.5361 11 1.5886 12 88.00
12 19.2661 12 12.0434 12 7.8434 12 2.2266 13 90.00
13 16.5606 13 11.6107 13 7.7010 13 1.7355 14 90.00
14 15.6268 14 10.9432 14 6.8195 14 1.5186 15 90.00
15 12.4831 15 8.1561 15 4.6903 15 1.2343 16 92.00
16 9.2218 16 5.2709 16 2.2397 16 0.7164 17 92.00
17 11.1224 17 6.3833 17 2.7042 17 0.9306 18 92.00
18 8.8493 18 3.9275 18 1.3423 18 0.7067 19 92.00
19 11.0368 19 6.0288 19 2.5646 19 0.8994 20 92.00
20 12.0898 20 7.0428 20 2.7570 20 0.9506 Promedio 88.00
Sumatoria | 272.5198 Sumatoria 167.7068 Sumatoria 94.6989 Sumatoria 33.4797

Tabla 8. Contenido de humedad de cada muestra en % respecto al peso original antes de ser sometido a secado
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Parrilla Inferior Parrilla Inferior a 24 h | Parrilla Inferior a 72 h |Parrilla Inferior a 9 dias| No Muestra | %humedad
No muestra | peso, (g) | No muestra | peso, (g) | No muestra peso No muestra| peso 1 90.20
1 7.5425 1 2.7931 1 1.2327 1 0.7388 2 89.86
2 11.8783 2 6.8556 2 4.0096 2 1.2044 3 90.09
3 10.7259 3 5.4138 3 2.4666 3 1.0630 4 89.89
4 9.1144 4 3.6537 4 1.5699 4 0.9216 5 89.54
5 10.5443 5 4.8502 5 2.5378 5 1.1026 6 90.23
6 12.6128 6 7.9678 6 4.6500 6 1.2326 7 89.44
7 17.7782 7 12.5569 7 8.0335 7 1.8781 8 89.56
8 9.6432 8 54611 8 2.7028 8 1.0069 9 89.45
9 8.5339 9 4.0756 9 1.9344 9 0.9005 10 90.16
10 12.7822 10 7.1597 10 4.0469 10 1.2584 11 90.35
11 7.6781 11 45014 11 1.8139 11 0.7407 12 88.67
12 16.4602 12 11.8718 12 7.4810 12 1.8642 13 89.90
13 12.0629 13 8.0549 13 4.6266 13 1.2186 14 89.61
14 11.4752 14 7.3478 14 4.0932 14 1.1926 15 89.44
15 9.9915 15 6.0434 15 3.2401 15 1.0554 16 91.30
16 6.9520 16 3.4955 16 1.2327 16 0.6051 17 91.61
17 4.7907 17 2.3166 17 0.6931 17 0.4018 18 91.18
18 6.2157 18 3.0850 18 1.0598 18 0.5480 19 91.55
19 6.5795 19 3.1989 19 1.0900 19 0.5561 20 91.95
20 6.0107 20 2.7480 20 0.7878 20 0.4838 Promedio 90.20
Sumatoria | 199.3722 [Sumatoria 113.451 |Sumatoria 59.3024 |Sumatoria 19.9732

Tabla 9 Contenido de humedad de cada muestra en % respecto al peso original antes de ser sometido a secado
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El porcentaje de humedad se determiné para cada una de las muestras,
obteniendo un promedio total de 89.10% de humedad, pudiendo ser hasta el 94% del
contenido de agua ya que aun presentaba pérdidas en peso las muestras a dias
posteriores de los ensayados. El porcentaje de humedad se obtuvo mediante la
ecuacion 4.1:

Determinacién del contenido de humedad, (%):

Humedad, % = peso humedo inicial — peso seco final x 100

peso humedo inicial Ecuacién 4

Después de haber secado y determinado el contenido de humedad de la hoja de
AS a una temperatura de 100°C, las cenizas fueron quemadas para reducir el volumen
de la materia prima en una combustién preliminar del bagazo de Maguey. El material
resultante fue colocado en una mufla para observar la generacion de cenizas a
diferentes temperaturas. Estas cenizas son las de la quema previa de material y para el
procedimiento se colocaron dentro de crisoles de porcelana, como se puede observar
en la Figura 8 y Figura 9. Esta combustion tiene como finalidad eliminar la mayor
cantidad de materia organica y permitir diferenciar minerales, fases y particulas
provenientes de la biomasa de bagazo, en su mayoria éxidos y sulfatos principalmente.

Previo a la combustiéon controlada y a manera de reducir el volumen del material
se optd por quemar el AS mediante un proceso de quema al aire libre para tener un
mejor manejo y almacenamiento del residuo. Dicha quema del bagazo de agave se
realiz6 mediante un soplete portatil y dentro de una olla de acero inoxidable como se
observa en la Figura 10 y Figura 11 donde también se pusieron a secar bajo sol para
facilitar la combustion. El proceso de combustion controlado, abarcé un rango de
temperaturas que van desde los 500°C hasta los 900°C, con una duracién de tres horas
para cada temperatura utilizando una mufla para su mayor monitoreo de la calcinacion
como se observa en la Figura 12. Esta parte de la experimentacion se llevd a cabo
dentro de las instalaciones del Centro de Innovacién, Investigacién y Desarrollo en
Ingenieria y Tecnologia (CIIDIT) de la Universidad Auténoma de Nuevo Leén (UANL).
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Figura 8 Bagazo seco de AS

Figura 9 Ceniza producto del proceso de combustion de la biomasa del bagazo de
AS
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Figura 10 Reduccion en volumen de biomasa
para su mejor manipulacion y almacenamiento,
asi como facilitar el ashing process

Al finalizar se almacené la ceniza y se etiqueté (Figura 13) para su y estudio
mediante técnicas de caracterizacién, como XRD, XRF y SEM/EDS, TGA/DSC y BET
N-2. Para la caracterizacién del cemento Portland y de la ceniza volante se siguieron
los procedimientos descritos a continuacion.
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4 )\/ b,

Figura 11 Hoja de Maguey secada a temperaiura ambiente

Figura 13 Inspeccion visual de las CBA
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La necesidad de tener un andlisis mas exacto, se debe tener una buena
preparacion de las muestras para su estudio. Para estudiar las muestras mediante
microscopia electrdnica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés) y espectroscopia de
energia dispersa (EDS, por sus siglas en inglés) es necesario que las muestras sean
conductoras y se pueden analizar. En este caso, las cenizas de biomasa de agave
(CBA), estan constituidas por materia organica e inorganica, por lo que es necesario
realizar un recubrimiento conductor sobre las CBA para una sencilla observacion
durante su analisis dentro del dispositivo SEM/EDS, de lo contrario el equipo trabajara
de una manera ineficiente. Es por ello, que una vez etiquetadas las muestras, el
siguiente paso fue prepararlas para su caracterizacion.

Para el estudio de la composiciéon quimica elemental, asi como para identificar el
tamano y morfologia de las particulas. Se acudié a las instalaciones del Centro de
Investigacidon e Innovacién en Ingenieria Aeronautica (CIIIA) de la Facultad de
Ingenieria Mecénica y Eléctrica (FIME) de la UANL, en la preparacidén de las muestras,
se utilizaron las instalaciones de Laboratorio de Materiales de Construccion de la
Facultad de Ingenieria Civil en el Instituto de Ingenieria Civil de la UANL.
Posteriormente se colocaron las muestras dentro de un ultrasonido con la intencién de
romper aglomeraciones y poder tener una mejor visualizacion de las particulas
mediante microscopia electrénica de barrido. Como dispersante de particulas se utilizé
acetona dentro de un equipo de ultrasonido como se observa en la Figura 14, durante
un tiempo de 15 minutos a temperatura de 25°C. El equipo de ultrasonido utilizado es
un ULTRASONIC CLEANER marca KENDAL modelo: SI-1730QTD, frecuencia a 40
KHz.
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Figura 14 Equipo de ultrasonido para romper la aglomeracion de particulas

Enseguida se depositdé cuidadosamente la muestra en pines metalicos con cinta
de cobre tratando de no contaminarla, como se muestra en las Figura 15.

Figura 15 Preparacion de las muestras en pines metalicos
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Se etiquetaron cuidadosamente cada una de las muestras y se recubrieron con
oro mediante una evaporadora que se observa en la Figura 16, para tener una mayor
conduccién en la muestra y obtener imagenes de alta calidad. El equipo primero hace
un vacio y posteriormente emite un haz de particulas de oro como el que se observa en
la Figura 17 sobre el pin que contiene la muestra. Después de cubrir con oro la
muestra, se da por terminada la preparacién para observar su morfologia y ver la
composicion quimica elemental mediante SEM/EDS.

Figura 16 Equipo de recubrimiento de muestras
— T

Figura 17 Haz de particulas de oro sobre las muestras de material organico (CBA)

Para poder investigar las interacciones de los componentes minerales y el
cemento Portland, se hace necesaria la implementacibn de técnicas como la
microscopia electrénica de barrido (SEM; Scanning Electron Microscope) y el analizador
de energias de dispersion (EDS; por sus siglas en inglés), que forman en conjunto un
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dispositivo que revela detalles de un objeto de forma mas fina y detallada. La calidad
del estudio depende en gran medida de su resolucién y la capacidad de proporcionar
una imagen nitida de buena calidad para poder distinguir lo que se va estudiar. Para su
ejecucion, se hace incidir un haz de electrones sobre una muestra, en donde dichos
electrones son rebotados en su superficie siendo captados por un detector o sensor, el
cual procesa la sefal recibida y finalmente transforma la sefal y la codifica para poder
observarse a través de un monitor.

En esta técnica se necesita contar con cierta preparacién para las muestras, a fin
de obtener resultados aceptables. Esto se logra obteniendo una fina capa o pelicula
metdlica que sera conductora, esto se logra mediante un tratamiento superficial, con el
fin de aumentar la captacion de electrones rebotados lo cual se vera en la imagen final
con mayor resolucion y definicion. La técnica de SEM, se usara para mapear la
superficie de los materiales con el fin de caracterizar su morfologia y con el EDS se
hara un andlisis de la composicidon quimica elemental de cada muestra e é&reas
especificas. Estos resultados se complementan con la técnica de XRD.

En este trabajo de investigacion, la preparacion de las muestras se llevé a cabo
mediante un equipo que dio ultrasonido a las muestras por 15 minutos para cada unay
se sometieron a una temperatura de 25°C, posteriormente se les coloca una cinta de
cobre y/o grafito y se colocan en un equipo de vacio que recubre a su vez con oro la
superficie de cada muestra para tener una mayor conductividad y generar resultados
aceptables asi como una buena imagen con alta resolucién.

La técnica de Difraccion de Rayos X (DRX) sirve para la evaluacion y el analisis
de los materiales que se vayan desarrollando y hasta se pueden ir perfeccionando
gracias a la informacién obtenida del analisis Rayos X, debido a que cada material se
encuentra caracterizado por un patrdn Unico e intrinseco. La técnica consiste en hacer
incidir un haz de Rayos X de longitud de onda definida sobre la muestra. Se va rotando
la muestra y dicho rayo incide sobre la muestra y resulta en difracciones (las reflexiones
de los Rayos X sobre los planos cristalograficos contenidos en la muestra), estas a sus
vez son recogidas por un detector para ser reflejadas en un grafico (angulo de
giro/intensidad de haces difractados). Segun el &ngulo de incidencia e intensidades, es
como varian las reflexiones, de tal forma que el grafico obtenido es caracteristico para
cada material. La técnica de difraccién de Rayos X, es un andlisis cualitativo y cualquier
sustancia cristalina produce un patrén de difraccion caracteristico, es relativamente facil
de utilizar y es accesible identificar fases presentes en la muestra, no importando que
sea una mezcla de varios materiales. Por otro lado, su desventaja primeramente esta
en no poder analizar muestras amorfas y si una fase presente esta por debajo del 5%
no es detectable. Para tener un analisis cuantitativo, llega ser muy dificil obtenerlo,
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primero, porque se debe tener una alta pureza de una muestra estandar y segundo, el
empleo de un modelo matematico para su calculo.

En la utilizacibn de cenizas provenientes de biomasa o de la combustion de
carbdn para la sustitucion o adicién al cemento, es con frecuencia necesario entender el
comportamiento de cada sustitucion de materiales dentro de los sistemas de
hidratacion. Para el estudio de estos comportamientos, resulta viable utilizar la técnica
de difraccién de rayos X (XRD), ya que se conoce que las cenizas podrian contener
material vitreo y es indispensable cuantificarlo. La caracterizacion mediante XRD se
llevé a cabo en las instalaciones del Instituto de Ingenieria Civil (lIC), en el
departamento de Ecomateriales y Energia. El analisis de XRD fue realizado a polvos,
mediante un equipo utilizado es un Bruker D8 Advance con detector Vantec, con una
fuente de Rayos X; Cu Ka, rango de corrida en 2 theta; 10° - 70° y un tamano de paso
de 0.05. Por lo que se requirié un total de 5 gramos por cada muestra para su estudio.
La preparacién para el equipo de XRD consiste en llevar la muestra en polvo que este
finamente molido o en su caso hacer la preparacion de una pastilla que consiste
basicamente en moler la muestra y posteriormente utilizar un equipo de carga vertical
para confinarla y sea mas preciso el analisis de difraccion de Rayos X. Tan pronto se
obtuvo del proceso de calcinacion, (para las cenizas de AS) la muestra se someti6 al
andlisis al dia siguiente para que no se contaminen con la humedad del ambiente. Para
la ceniza volante solamente se llevé tal cual viene de la empresa carboeléctrica no se
le dio tratamiento alguno con la intencién de aprovechar su estudio de este material tal
cual se dispone en la empresa carboeléctrica.

El Andlisis Termo Gravimétrico (TGA) es una técnica en la cual se mide el peso
de una muestra frente al tiempo o a la temperatura todo esto mediante atmosfera
especifica controlada. La atmosfera puede ser estatica o dindmica, siendo también el
isoterma en calentamiento a velocidad constante o también puede ser por enfriamiento
0 una combinacion de ambos. Lo mas comun es que se tenga pérdida de peso pero
también cabe la posibilidad de una ganancia de peso. Los gases mas utilizados para un
atmosfera son de N, aire, Ar, CO,, H,, Cl> 0 SO.. El analisis permite solo detectar
procesos en los que existe una variacibn de peso tales como; descomposiciones,
sublimaciones, reduccion, desorcidn, absorcidén, por citar algunos mientras que no es
posible estudiar procesos como fusiones, transiciones de fase, etcétera.

En las investigaciones se tienen una serie de analisis que se complementan unos
a otros, y en el caso de la termo gravimetria sucede lo mismo. Los métodos térmicos
mas utilizados de manera simultdnea con la TG son el analisis térmico diferencial (DTA)
y la calorimetria diferencial de barrido (DSC) dando lugar a las técnicas TG, esto da
lugar a las técnicas llamadas TG-DTA y TG-DSC.La TG permite estudiar procesos que
llevan asociada una variacion en el peso de la muestra, por otro lado, el DTA o DSC
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son mas versatiles, ya que pueden detectar cualquier proceso que se produce con un
cambio de energia.

Se quemo la ceniza desde 25°C hasta 950°C durante dos horas continuas con el
fin de expulsar agua, CO, y compuestos volatiles que estén presentes en el material.
Después, la muestra fue cargada con agua desionizada y fue puesta en agitacion por
dos horas a 2°C. Se seco6 la muestra a 100°C por 5 horas para eliminar la humedad. El
bagazo (4 mg) fue analizado en un Analizador Termo gravimétrico (TGA), Thermo Cahn
modelo Versatherm, en un rango de temperaturas de 25°C a 1000°C, calentando a una
velocidad de 10°C min™ dentro de una atmosfera de N..

El andlisis BET es una técnica utilizada para conocer la superficie especifica de
un compuesto y consiste en la adsorcidn de un gas inerte a baja temperatura sobre una
superficie solida que permite evaluar la superficie de la muestra. Para este caso de
investigacidén se utilizd como atmosfera de trabajo gas nitrégeno y con ellos se da a
conocer el tamano de las areas superficiales y el tamano de las particulas.

Esta técnica de BET N-2, fue utilizada para el estudio del tamafno de particulas
provenientes de la combustién de biomasa de bagazo de AS. Ya que el parametro de la
temperatura influyd en las caracteristicas fisicas de las cenizas, también fue
indispensable conocer el area superficial que contienen las particulas y conocer
dependiendo del tamarfo, su probable reactividad en caso de tener areas superficiales
altas. Al disminuir el tamano de particula, mas reactiva se volvera ésta. Por lo que esta
técnica de BET N-2, permitié conocer el tamano de particula aparente debido al tipo de
material organico-inorganico, existe una tendencia de aglomeracién de particulas, asi
como el area superficial para cada una de las cenizas calcinadas a diferentes
temperaturas. Ademas, esta técnica se complementé con un estudio de SEM/EDS
donde se corrobor6 la tendencia a la aglomeracion de particulas. El equipo utilizado es
un BET BELSORP minill marca BEL Japan, y se usé nitrégeno como gas de adsorcion
realizando una isoterma completa y también se usé nitrégeno liquido para mantener la
temperatura del bafo.

En este trabajo de investigacién, ademas de las técnicas ya mencionadas,
también se utiliz6 esta técnica de Fluorescencia de Rayos X (FRX, por sus siglas en
inglés), como complemento de los estudios anteriores con el fin de determinar la
cantidad exacta elemental reportada como 6xidos presentes en los materiales y asi
contribuir a una mejor discusién de los fendmenos que se presentan en esta tesis.
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4.3 Etapa ll. Evaluacion del Potencial Desarrollo de Resistencia Mecanica

Se llevd a cabo la prueba para una comparacion de desarrollo de resistencia
entre el mortero de referencia y los morteros de prueba. El procedimiento se realizd con
algunas recomendaciones y aplicaciones de la norma ASTM 311 “Standard Test
Methods for Sampling and Testing Fly Ash or Natural Pozzolans for Use in Portland-
Cement Concrete”. Se pretendié evaluar un material que no esta documentado ni
especificado para su uso en la industria de la construccién, por ello se procedié de una
manera similar a la norma ASTM 311 con el fin de adaptar un procedimiento probado.
Para la fabricacién de los morteros, se tomé como referencia la norma ASTM C 109/C
109 “Standard Test Method for Compressive Strength of Hydraulic Cement Mortars
(Using 2-in or [50-mm] Cube Specimens). Los materiales empleados fueron: Cemento
Portland Ordinario resistencia 40 MPa, ceniza de biomasa AS a 500°C, 600°C, 700°C,
800°C y 900°C de calcinacion, ademas de arena Ottawa 20/40. Se realizaron dos
mezclas: una de referencia solamente con CPO 40 y una mezcla de prueba, con
cenizas de AS. Para fines de la investigacion se sustituyd el 5% en peso del cemento
Portland con el fin de estudiar la mezcla de prueba.

4.3.1 Procedimiento de Mezclado en Morteros

Primero se lavaron y secaron la pala, olla y batidora de mezclado. Antes de
hacer los siguientes pasos, se sometié a ultrasonido la ceniza de AS con el fin de
romper aglomeraciones, esto fue dentro del agua de mezcla como se observa en la
Figura 18. Se coloc6 en ultrasonido durante 15 minutos como se aprecia en la Figura
19, esto para cada una de las cenizas obtenidas de la calcinacién controlada.
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Figura 18 CBA con agua de mezcla para preparacion de morteros

Figura 19 Equipo de ultrasonido con agua de mezcla mas CBA

Se colocé toda el agua de mezcla dentro de la olla, asi como todo el cemento, y
materiales cementantes suplementarios (ceniza volante y ceniza de AS). Se empez6 a
cronometrar el proceso, aqui se comenz6 de cero segundos y se mezclé a velocidad
baja (velocidad 1 en la batidora utilizada) durante 30 segundos. Al segundo treinta se
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vacio lentamente la arena Ottawa 20/40. En el minuto se hizo el cambio a una velocidad
media (velocidad numero dos en la batidora utilizada) durante treinta segundos.
Estando sobre el minuto con treinta segundos se detuvo la batidora y se retir6 el
mortero que quedd sobre las paredes de la olla, esta actividad se realiz6 en quince
segundos. Al minuto con cuarenta y cinco segundos se procedioé a tapar con un trapo
humedo y se dej6 reposar la mezcla durante un minuto y quince segundos. Al comenzar
el minuto tres se mezcl6 durante un minuto mas, a velocidad media. Se retird el mortero
de las paredes y finaliz6 el proceso de mezclado. Con ello se pasé al siguiente paso
para llenado de morteros.

4.3.2 Llenado de Morteros Base Cemento Portland con Ceniza de AS

Este procedimiento se adaptd de la norma ASTM C 109 “Compressive Strength
of Hydraulic Cement Mortars (Using 2-in. or 50 mm Cube Specimens”). En la siguiente
Tabla 10 se muestran cada una de las mezclas utilizadas para la fabricacion de
morteros. Previo a esto, se obtuvieron moldes en forma de cubo con medidas de 50 mm
por 50 mm como se observa en la Figura 20, los cuales se aceitan para tener un
desmolde de los morteros de manera mas facil.

Figura 20 Moldes de 50 x 50 mm para morteros

Después del mezclado en la batidora, se tomé material de mortero y se llenaron
los morteros por separado en dos capas. Se le dio la compactacion a cada capa en
cuatro rondas, contando 8 compactaciones por lado con una barra de neopreno. Cada
capa se compacté en un lapso de diez segundos. Se enrazé el material sobrante y se le
dio pequenos golpes con un martillo de neopreno para evitar vacios en los morteros. Al
llenar el molde se puso una bolsa de plastico durante 24 horas, con el fin de tapar los
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morteros fabricados y que no tomaran humedad del ambiente. Se etiquetaron los
moldes para tener un buen control de identificacién, ver Figura 21.

Figura 21 Identificacion de morteros

Al pasar las 24 horas, se procedié a desmoldar con cuidado para no danar las
aristas de los cubos de mortero, ya que a la hora de someter estos especimenes a la
prueba de resistencia por compresidén podria tener repercusiones notorias en cuanto a
su capacidad portante a la hora del ensayo. En esta ocasion se colocaron los morteros
en un gabinete de agua saturada con cal en una relacién de 3g/L de agua y teniendo
por encima de 1 cm de la altura de los morteros. Se ensayaron los morteros a los 7
dias, 14 dias y 28 dias respectivamente después de fabricados. Ademas se reviso
fluidez ya que con la arena Ottawa 20/40 se suponia un cambio en la fluidez del
mortero de referencia. Después de mezclado en la batidora se procedié a medir la
fluidez de cada una de las mezclas. Para la medicion de fluidez se siguieron los pasos
descritos a continuacion.

Se limpié y seco la base de la mesa de fluidez. Se centr6 el molde y se empez6 a
llenar la mitad con una capa y dando 20 compactaciones. La otra mitad se llené con
mortero y se le dio 20 compactaciones y se enraz6. Se limpié alrededor del molde todo
el material que cay6 durante el llenado y se sec6. Se levant6 el molde y se hizo girar la
manivela que hace golpear la placa cada ciclo de 360°. Se realizaron 25 golpes en 15
segundos y con un calibrador se midieron cuatro didmetros y se sumaron. La sumatoria
total es igual a la fluidez en %. Como se utilizd este material para fabricacién de
morteros, se devolvié a la olla y se mezcldé durante quince segundos y se repitié el
proceso de llenado de los moldes para mortero.
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4.3.3 Ensaye a La Compresion de Morteros Base Cemento Portland con Cenizas
de AS

La resistencia a la compresion es la capacidad de un material o estructura para
soportar cargas y la resistencia a la compresion ultima de un material que esta en el
valor de un esfuerzo uniaxial de compresion alcanzado hasta cuando el material falla
completamente. Esta resistencia a compresion normalmente se obtiene
experimentalmente por medio de un ensayo de compresion donde se aplica una carga
uniaxial la cual se aplica hasta la falla del material. Para realizar esta prueba se dejaron
los morteros en curado sumergidos bajo agua saturada con cal. Un dia antes de cada
dia programado del ensaye a compresion a 7 dias, 14 dias y 28 dias, se retiraron los
morteros para secarse a temperatura ambiente. En la Tabla 10 se muestra el
proporcionamiento utilizado para realizar la comparativa de desarrollo mecanico a la
compresidn en morteros:

Tabla 10 Proporcionamiento de mezclas para morteros

Agua,

Muestra CPO,(g) CBA,(g) Arena,(g) (mL) Rel. a/c
Referencia 500 - 1375 242 0.484
Mezcla de

prueba, 475 25 1375 242 0.484

900°C
Mezcla de
prueba, 475 25 1375 242 0.484
800°C
Mezcla de
prueba, 475 25 1375 242 0.484
700°C
Mezcla de
prueba, 475 25 1375 242 0.484
600°C
Mezcla de

prueba, 475 25 1375 242 0.484

500°C

La carga se aplicé sobre una de las caras que estuvieron en contacto con el
molde como se observa en la Figura 22. La norma ASTM C 109, en su apartado 10.6.3,
indica una velocidad de carga en un rango que va de las 200 a las 400 Ibs/s [900 a
1800 N/s], para este caso se tomd el promedio de velocidad de carga la cual se sita en
los 1350 N/s [300 Ibs/s].
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Figura 22 Vista de cara en morteros que no estuvieron en contacto con el molde

Los valores de cada ensaye a la compresién se grabaron en el software de la
maquina de ensaye Instron 600 DX como se observa en la Figura 23, donde se
configuré para detener la aplicacidn de carga una vez se presentara la falla en los
morteros, yendo hasta la ultima capacidad (carga total maxima) portante. Para
determinar la resistencia a la compresién de estos morteros se utilizd la siguiente
férmula:

Fm=P/A Ecuacion 4.1
Donde:

Fm = resistencia a la compresion en psi o MPa,

P = carga total maxima en Ibf o N,

A = area de la superficie cargada en in? o mm?.

Figura 23 Maquina Instron, ensaye a la compresion de morteros
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Los ensayes se llevaron a cabo con éxito, ya que la falla en forma de “X” en el
mortero, como se muestira en la Figura 24, se debe a una carga completamente
distribuida sobre la superficie de una de las caras del espécimen, y la buena colocacion
al centro del espécimen de ensayo dentro de la maquina de ensaye. Asi como también
se realizd la comparativa del desempeiio mecanico de los morteros de prueba en
comparacién con el mortero de referencia, por lo cual se utilizé la ecuacién 4.2:

Fr=(A/B) * 100 Ecuacién 4.2

donde:

Fr = Resistencia a la compresién, (MPa),

A = promedio de la resistencia a la compresion de los morteros de prueba (MPa o psi),

B = promedio de la resistencia a la compresién de los morteros de referencia (MPa o
psi).

Figura 24 Falla en forma de "X", se procede a un buen ensaye

4.4 Etapa lll. Evaluacion del Desempeino Mecanico y Analisis Microestructural del
Desarrollo Experimental en Pastas Base Cemento Portland con Sustitucion de CV
y CBA

Para la prueba de resistencia a la compresion en pastas de cemento, se toméd
como referencia la norma ASTM C39. Para esta evaluacidn, se realizaron sistemas
binarios y ternarios con las CBA, CV y el cemento portland, ademas de incluir 2 g de
aditivo superplastificante sobre cada kg de cemento para tener una buena trabajabilidad
en todos los sistemas y facilitar la realizacién de mezclado y colado de los sistemas. En
dicha prueba, fue necesario analizar a uno, 14 , 28 y 56 dias de curado, con el
propésito de dar un seguimiento en la evolucion de la resistencia mecanica. El tiempo
de curado se hizo en todas las edades a una temperatura que oscilé entre 20 y 25°C. El
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curado fue sumergiendo los especimenes en un recipiente de plastico saturado de
hidréxido de calcio para evitar el proceso de lixiviacion de Ca(OH). de los sistemas
mezclados y garantizar un contenido de humedad del 100%. Posteriormente, se
eligieron los dos mejores sistemas a edades tempranas y tardias para reduccion de
variables y a estos se les aplicé la caracterizacion mediante técnicas como TGA/DTA,
SEM/EDS y DRX donde cada una de ellas se complementa una de otra para la
discusion de resultados.

4.4.1 Calorimetria Semi-adiabatica en Pastas con Sistemas Binarios y Ternarios
Base Cemento Portland

Con esta prueba se identificd el sistema en el cual la adicion de residuos produce
una mayor cantidad de calor debido a la hidratacion de cada uno de los sistemas,
permitiendo determinar la temperatura alcanzada y poder establecer en cuanto tiempo
se llegé al punto maximo y hacer una comparacién entre los mismos. Para ello fue
necesario adaptar tres moldes fabricados con poliuretano de alta densidad creando 3
camaras para las pastas. Estos a su vez se perforaron para poder introducir en ellos
termopares para la medicién de la temperatura, asi como un equipo de medicion
DATALOGGING THERMOMETER, marca SPER SCIENTIFIC conectado a un
computador personal mediante conexién RS-232, como se observa en la Figura 25.

Software 'y equipo de
computo para grabar vy
monitorear la temperatura

Termémetro de hidratacion

Figura 25 Equipo para grabacion de la temperatura de hidrataciéon, prueba semi
adiabatica

Las mezclas se realizaron una detras de la otra con 5 minutos entre cada una y
se dejo6 prendido el computador; tanto el software como el equipo termdmetro grabaron
la temperatura dentro de las cdmaras que contenian pastas, cada 10 segundos. Dichas
pastas se prepararon sustituyendo en peso del cemento Portland (CPO) por ceniza
volante (CV) y adicionando cenizas de biomasa de AS (CBA) en peso del cementante
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para los diferentes, asi como los distintos sistemas binarios y ternarios que se observan
en la Tabla 11:

Tabla 11 Proporcionamiento de mezclas en Pastas para prueba semi adiabatica

CcPO cv CBA | CBA | Aditivo super Aqua
40, (g; 500°C, |900°C, | plastificante, (?nL)’
(9) (9) g

1 -

1700 - - 2 595 0.35

151 1683 - 17 = 2 595 0.35
155 1615 - 85 = 2 595 0.35
191 1683 - - 17 2 595 0.35
195 1615 - - 85 2 595 0.35
2 1190 510 - = 2 595 0.35
251 1173 510 17 - 2 595 0.35
255 1105 510 85 - 2 595 0.35
291 1173 510 - 17 2 595 0.35
295 1105 510 - 85 2 595 0.35
3 680 1020 = = 2 595 0.35
351 663 1020 17 - 2 595 0.35
355 595 1020 85 = 2 595 0.35
391 663 1020 - 17 2 595 0.35
395 595 1020 - 85 2 595 0.35

4.4.2 Evaluacion de La Resistencia a La Compresion en Sistemas Binarios y
ternarios Base Cemento Portland

El uso de pastas de cemento con relaciones agua — material cementante bajas
(0.25 — 0.41), permite el estudio y andlisis de la microestructura de la matriz
cementante. La microestructura de un material puede influenciar fuertemente las
propiedades fisicas como la resistencia, ductilidad, dureza, resistencia a la corrosién
entre otras. Por esta razon se estudi6 el efecto de las pastas de cemento en cuanto a la
formacién de la microestructura y coémo interactian entre si los materiales de este
estudio de investigacién. Para ello se sustituyd ceniza volante al 30 y 60% del material
cementante total, asi como el uso de ceniza de biomasa de AS al 1 y 5% en peso del
total del material cementante, utilizando una relacion agua/cementante fija de 0.35. Se
sabe, que al agregar mas agua de mezcla se tiene mejor trabajabilidad; sin embargo, se
incrementa la porosidad del concreto, resultando en pérdida de resistencia, se reduce la
impermeabilidad de la estructura y su durabilidad. Por ello, generalmente se les conoce
a ciertos quimicos como "reductores de agua" o "adiciones dispersantes" que hacen
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tener un comportamiento neutral las cargas superficiales de las particulas de cemento
sin necesidad de agregar mas agua.

Hoy en dia surgen también, los aditivos conocidos como superplastificantes o
reductores de agua de alto rango, que tienen una mayor neutralizacién de las cargas
superficiales de las particulas de cemento que sus antecesores. El uso de un
superplastificante es posible para crear una baja relacibn agua/cementante en
concretos, en un rango que va de 0.20 a 0.35. A través del uso de reductores de agua
de alto rango, se necesita la minima cantidad de agua para hidratar completamente
todas las particulas de cemento. Esto da como resultado que las resistencias a la
compresion se incrementen. Por ello se utiliz6 la adicion de 2 g de aditivo
superplastificante a todas las mezclas de prueba, agregado al agua de mezcla para
mejorar la dispersibn y mejorar la trabajabilidad de las pastas. Asi se facilité la
colocacion de las pastas en los moldes acondicionados previamente. Ademas, se
determind el sistema con el mejor desarrollo mecanico y efecto sinérgico asi como el
comportamiento mas eficiente a las primeras edades bajo condiciones de curado
saturado con cal de las muestras.

Para el estudio de la microestructura asi como del desarrollo de la resistencia
mecanica a diferentes edades se fabricaron moldes con tubos de PVC con dimensiones
de 1 pulgada de diametro y 2 pulgadas de altura empotrados sobre una base de
madera de 30 por 30 cm. Dichos moldes se recubrieron con aceite por dentro para
facilitar el desmolde antes de la realizacién de los diferentes sistemas de pastas de
cemento. Se siguieron los siguientes sistemas de sustitucién en peso del total del
material cementante como se identifican en la Tabla 12, con el fin de estudiar la
microestructura.
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Tabla 12. Identificacidon de sistemas de pastas y proporcion de los cementantes
utilizados

IDENTIFICACION DESCRIPCION

1 CcP
1.5.1 CP + CBA 1% (500°C)
155 CP + CBA5% (500°C)
1.9.1 CP + CBA 1% (900°C)
195 CP + CBA5% (900°C)
IDENTIACACION  DESCRIPCION
2 CP +CV30%
2.5.1 CP + CV30% + CBA 1% (500°C)
255 CP + CV30% + CBA5% (500°C)
2.9.1 CP + CV30% + CBA 1% (900°C)
295 CP + CV30% + CBA5% (900°C)
3 CP +CV60%
3.5.1 CP + CV60% +CBA 1% (500°C)
355 CP + CV60% +CBA 5% (500°C)
3.9.1 CP + CV60% +CBA 1% (900°C)
395 CP + CV60% +CBA 5% (900°C)

Primero se mezclé la ceniza de biomasa de AS con el agua de mezcla por 15
minutos en agitacion constante en una plancha como se observa en la Figura 26. Al
minuto trece se adicionaron 2 mL de aditivo superfluidificante Eter de Policarboxilato
para tener una buena trabajabilidad en las pastas de cemento y facilitar su colocacion
en los moldes de PVC previamente acondicionados. Por lo cual, para el sistema de
referencia de s6lo cemento Portland, la agitacion del agua de mezcla también fue de 15
minutos y al minuto trece se adicionaron 2 g de aditivo.

Figura 26 a) agua de mezcla éan aditivo superfluidificante en agitacion,
b) agua de mezcla con CBA de 500°C y c) agua de mezcla con CBA de
900°C
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Después de dar agitacion al agua de mezcla se realizaron los diferentes sistemas de
pasta de cemento, para ello se siguié un procedimiento adaptado para la mezcla,
colocacion y curado de las pastas de cemento.

Para la mezcla de pastas de cemento, primeramente se descontaminé el equipo
con acetona y se limpié pala y olla de la batidora para posteriormente colocar toda el
agua de la mezcla ya agitada. Enseguida se colocé todo el material cementante dentro
de la olla y al hacer contacto con el agua se contaron treinta segundos para la
absorcién. Se puso la batidora en velocidad baja durante treinta segundos,
posteriormente se dio un receso de quince segundos para quitar posible material
quedado en la parte superior de la olla y se colocé la batidora en una velocidad media
durante un minuto y posteriormente se llenaron los moldes. A cada uno de los sistemas
se le aplicé una fuerza de vibrado para omitir el aire dentro de los especimenes de
pasta, para lo cual se le dieron 10 segundos para asegurar la eliminacién de burbujas
de aire, utilizando una mesa vibratorio acondicionada con un motor para vibrado de
concreto como el que se observa en la Figura 27 que cuenta con un poder de 0.37 HP,
frecuencia de 60 Hz y alcanzando una velocidad de 2850 RPM. Una vez hecha la
lechada se identificé cada uno de los sistemas, y se protegieron durante 24 horas con
un aditamento de plastico para que no tomaran humedad del ambiente (ver Figura 28).

Figura 27 Motor para concreto, utilizado en una mesa vibratoria
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Figura 28 Especimenes de pasta de cemento

Los sistemas se sometieron a un curado en condiciones saturadas con cal, para lo
cual se adicion6 cal 3 g/L al agua y se dej6 un 1 cm por encima del nivel de agua de los
especimenes de pasta como se aprecia en la Figura 29.

Figura 29. Curado saturado con cal

Para el estudio del desempefio mecénico a edades tempranas y el analisis micro
estructural a diferentes edades, los cilindros de pasta primero se sometieron a la
resistencia a compresion, con la intencion de dar una aproximacién real de los mejores
sistemas, los cuales se complementaron con técnicas de caracterizacion como TGA,
SEM/EDS y DRX. El ensaye a compresion fue realizado mediante la aplicacién de
carga, como se ve en la Figura 30. Para ello se usé la maquina de ensaye INSTRON.
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Las edades de ensaye a la compresién fueron de 1, 7, 28 y 56 dias, en las cuales se
ensayaron 6 especimenes por edad para la reproducibilidad de datos.

Figura 30 Carga uniaxial a compresion
de cilindros de pasta de cemento

4.4.3 Caracterizacion de Pastas de Cemento Binarias y ternarias

A continuacion se muestran los resultados obtenidos mediante pruebas analiticas
para caracterizar los diferentes Sistemas de Pasta base cemento Portland que
consisten en tres tipos: (1) Sistema base CPO mas la sustitucion en peso del 1% y 5%
de CBA, (2) Sistema CPO mas CV al 30% de sustitucion y el 1% y 5% de CBA y (3)
Sistema CPO mas CV al 60% de sustitucién en peso mas el 1% y 5% de CBA.

El cemento, el Clinker, las pastas hidratadas, los morteros y concretos, son
sistemas heterogéneos multicompaésitos los cuales varian su microestructura dentro de
escalas nano a micro métricas. Por lo que es indispensable caracterizar estos sistemas
con el objetivo de aportar conocimiento sobre los comportamientos de estos sistemas,
para la fabricacién y posible aplicacion de los materiales que se dispongan a estudiar
en conjunto con el cemento Portland. Ademas, también es necesario estudiar el analisis
de fractura que va relacionada con sus propiedades fisico-mecanicas. El DRX confiere
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una identificacion de fases dentro de los sistemas multicompuestos, analiza las fases y
determina su cristalinidad, asi como la identificacion de los productos de reaccién o
productos hidratados. El andlisis de fases para las pastas de cemento con adiciones se
realizé en un equipo Bruker D8 Advance con detector Vantec, con una fuente de Rayos
X; Cu Ka, rango de corrida en 2 theta; 10° - 70° y un tamafo de paso de 0.05, en esta
ocasion se llevo a cabo la fabricacion de pastillas para su andlisis como se puede
observar en la Figura 31, donde primeramente se sometié a una molienda y después a
un confinamiento mediante equipo mecéanico con carga de 15 toneladas sometiendo la
aplicacién de la carga por espacio de un minuto.

Figura 31 Molienda manual de las CBA

Para el Andlisis Termo-Gravimétrico y Analisis Térmico Diferencial, se utiliz6 un
equipo SDT Q600 TA INSTRUMENTS. El analisis térmico simultaneo de las muestras
fue efectuado bajo las siguientes condiciones: una rampa de calentamiento de 10°C/min
de 100 °C hasta 1000 °C, utilizando una atmésfera de aire y se utilizaron
aproximadamente 15.0 mg de muestra en los analisis dentro de crisoles de alimina.
Los polvos antes del analisis TGA/DSC, se sometieron a molienda para una mayor
exactitud del analisis.

Usualmente se utiliza una escaneo de electrones retrodispersados para la
observacion y estudio de la microestructura de las pastas de cemento y concreto
mediante SEM. Los electrones retrodispersados no solamente son un método de
observacion, sino que por si mismo da una completa caracterizacion de la
microestructura de las pastas de cemento al permitir una visualizacién limpia de la
arquitectura interna de los sistemas hidratados. En principio, se usaban los electrones
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secundarios, que proporcionan imagenes con buenas resoluciones, sin embargo, para
los productos hidratados de cemento no es muy conveniente, ya que al usar buena
resolucion, daban mucha luz y brillo en las imagenes y se da poca informacion del
sistema hidratado. En contraste, con los electrones retrodispersados, por las bajas
densidades de electrones, como la mayoria de los productos hidratados del cemento lo
tienen, esto se traduce en tener bajos coeficientes de electrones para los
retrodispersados y provocando poca luz reflejada en las imagenes permitiendo buenas
imagenes y usualmente son imagenes topograficas de la muestra. A todo esto, se suma
la preparacion de la muestra para su examinacién, que puede ser por un pulido fino y/o
recubrimiento conductivo. Por otro lado, los productos de hidratacién que se encuentran
en pastas de cemento endurecidas primeramente consisten en gel de C-S-H e hidroxido
de calcio acompanados por pequeias trazas de etringita y monosulfato.

En esta Etapa de caracterizacion de pastas de cemento endurecidas con adiciones
de CBA y CV, fue necesaria la recoleccion de especimenes a edades de curado en las
primeras 24 horas asi como a los 56 dias para su examinacion y estudio de su
microestructura. Es por ello que el espécimen se retir6 del gabinete de curado saturado
cumplido un dia y 56 dias y se pas6é a extraer una muestra de la parte central del
espécimen cilindrico como podemos observar en la Figura 32.

Figura 32 Obtencion del centro del espécimen por medio de corte manual

Aunado a ello, se sumergieron en alcohol isopropilico para detener la fase de
hidratacién de un dia y 56 dias de los cortes de los especimenes como se observa en la
Figura 33. Posteriormente, se colocaron a secado para eliminar el exceso de alcohol
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isopropilico mediante horno eléctrico a una temperatura de trabajo de 40°C durante 30
minutos. Al concluir el tiempo de espera, las muestras se sometieron a vacio para
eliminar la humedad y conservarla en camaras especiales que contienen silica gel que
ayuda a mantener intactas las muestras sin alteraciones significativas. Realizado esto,
se permitié dar paso a su preparacién para su analisis de SEM/EDS. Dicha preparacién
incluye; el pulido de una de las caras de la muestra mediante equipo de metalografia y
sus respectivas lijas teniendo como disolvente de limpieza acetona y/o alcohol
isopropilico. Terminada la Etapa de pulido, se etiquetaron y se sometieron a un
recubrimiento de oro bajo vacio y posteriormente se analizaron dentro del equipo
SEM/EDS.

Figura 33 Muestras sumergidas en alcohol isopropilico para detenr las fases de
hidratacion a 1 dia y 28 dias

El siguiente capitulo muestra los resultados obtenidos de la experimentacion realizada,
posteriormente se llega al capitulo de discusidén de resultados.
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Capitulo 5. Discusion de resultados

5.1 Introduccion

Se presentan los resultados arrojados de la caracterizacion de materiales
utilizados como son las CV, CBA y el CPO. Como se mencion6 anteriormente se dio
mas profundidad a la caracterizacion de las CBA por ser un material no muy explorado
en la industria de la construccion. Después se discuten los resultados de la prueba
comparativa del desarrollo mecanico entre mortero de referencia de solo cemento
Portland y las mezclas de prueba. Enseguida se discute la prueba semi adiabatica de
pastas de cemento. Esta prueba complementa con la caracterizacion de los diferentes
sistemas de pastas elegidos por su mejor desempefo a edades tempranas y tardias.
Por ultimo se observan los resultados de las pastas de cemento en cuanto a su
resistencia a la compresién en diferentes edades de curado y su posterior
caracterizacion.

5.2 Caracterizacion de Materiales

Se profundiza la caracterizaciéon de las cenizas de bagazo de Agave (CBA) por
ser un material exploratorio a nivel mundial dentro de la industria de la construccion y al
no tener reglamentos o normativas para este tipo de ceniza de biomasa se recurre a
normativas establecidas para clasificacidn de cenizas de otra naturaleza tratando de
adaptarlas segun se pueda aplicar. Por otra parte, con las cenizas volantes (CV) y el
cemento Portland ordinario (CPO) se realiz6 una caracterizacién basica que comprende
analisis de XRF y XRD solo para comprobar la composicidn quimica de estos
materiales ya que se cuentan con gran acervo de datos de estos materiales.

5.3 Etapa |l. Caracterizacion de AS

En esta primera Etapa se evaluaron las pérdidas de masa de la planta Agave en
estado verde y asi determinar el rendimiento de las cenizas que se pueden obtener
durante un proceso de combustién controlada. Para ello, dicha planta se sometié a un
analisis termo gravimétrico mediante la utilizacién de un equipo acoplado con DSC para
medir las pérdidas por masa a cierta temperatura. La grafica TGA representa en la
Figura 34, muestra la deshidratacion de la planta a temperatura superior a los 100°C,
considerando la pérdida del 63% en materia volatil; y cercano a 200°C, la eliminacién
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de humedad y alcohol. La segunda caida se produjo aproximadamente a los 310°C, lo
que representa la liberacion de compuestos organicos como grasas y ceras. La ultima
caida se relaciona en los 400°C, causada por la descomposicion de lignina,
hemicelulosa y celulosa. Después de estas temperaturas lo que queda son residuos de
compuestos organicos en forma de Oxidos y carbonatos (CaCQOs), de acuerdo a
informacion reportada en la literatura.
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Figura 34 TGA de la planta de AS

La fase preliminar implica la deshidratacién (hasta 105°C) con la liberacién de
liquidos y volatiles. El calentamiento de la fibra natural da como resultado una reaccion
lenta y endotérmica. Por encima de 105°C, los componentes de la fibra comienzan a
descomponerse junto con los productos gaseosos liberados en el rango de 150 a
200°C. Existe también un proceso activo de descomposicion en el intervalo de
temperatura de 260 a 450°C. La Etapa final de pérdidas de masa incluye la combustion
de los organicos y la formacion de cenizas de la materia restante que se produce por
encima de los 500°C. La descomposicion de los mayores constituyentes de la fibra se
podria describir como lignina, que empieza a descomponer dentro del rango de
temperaturas de 160 a 400°C. La hemicelulosa y la descomposicion de estos
polisacéridos de bajo peso molecular comienzan en 180°. Los gases liberados por lo
general contienen un 70% de CO. incombustible y alrededor de 30% de CO
combustible. Entre 200 y 260°C comienzan las reacciones exotérmicas y son
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caracterizadas por el incremento de emisibn de los productos gaseosos de
descomposicion. La celulosa se descompone dentro del intervalo de temperaturas de
260 a 350°C, produciéndose gases flamables e inflamables, volatiles flamables vy
alquitranes. La degradacion térmica de la celulosa puede ser catalizada en presencia
de agua, acidos y oxigeno.

La discusion de resultados esta conformada por tres Etapas experimentales. En la
grafica de TGA representada en la Figura 34 presenta un cambio de peso significativo
entre los 500-700°C, el cual se puede atribuir a la descomposiciéon de materia organica.
En base a estos resultados se decidi6 calcinar el material en un rango de 500 a 700°C
durante 3 horas para transformar el carbonato de calcio a éxido de calcio y analizar la
mejor temperatura de calcinacion y por tanto pretender que estas sean mejoren su
reactividad para ser usado como activador en mezclas binarias y ternarios base
cemento Portland.

Por otro lado, la calcinacién del bagazo se llevé a cabo a diferentes temperaturas
controladas: 500°C, 600°C, 700°C, 800°C y 900°C, respectivamente durante tres horas
continuas. Los productos del ashing process tienden a tener un color grisaceo oscuro a
temperatura de 500°C y conforme se incrementa cambia la tonalidad hasta alcanzar un
color blanco totalmente (Figura 35), producto de la descomposicidn de materia
organica y del residuo carbonoso presente asi como de las transformaciones de fase
presentes.

Figura 35 Analisis fisico, cambio de color al aumentar la temperatura de
calcinacion

Después del tratamiento térmico de la biomasa de Agave se sometié a BET N-2,
que ayudd a determinar el area superficial de las particulas de las diferentes
temperaturas empleadas durante tres horas respectivamente. Como se puede observar
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en la Figura 36, el tamafo aparente de las cenizas de biomasa de AS (CBA) oscila
entre 25y 30 ym y se hace notar el crecimiento en el area superficial de la particula
conforme se incrementa la temperatura de calcinacién controlada que va desde 6.8
m2/g a 14.06 m2/g (ver Tabla 13). Este tamafo de area superficial ayudara a activar un
sistema binario y ver el efecto sinérgico en un sistema ternario, debido a que se podria
incrementar el niumero de sitios de nucleacién para los productos de hidratacién para su
depésito y crecimiento. Semejante a lo reportado por Sato T. & Beaudoin J.J. en el afio
2011, encontraron la particula de CaCOg3 con tamarnos entre 5-20 um donde la nano
CaCO3 fue de 50-120 nm. El resultado del BET nitrégeno en area superficial resulto
para la micro CaCO3 en 0-35 m?/g y para la nano CaCOjs resulto en 20-50 m2/g 8.
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Figura 36 Tamarno de particula y su area superficial

Tabla 13 Resultados de las CBA mediante BET N-2

ldentificacion Tamarfo promedio BET, (m?/g)

AA500 28.53 6.82
AA600 26.16 8.37
AA700 31.11 9.86
AA800 26.16 14.06
AA900 28.53 12.09

Posteriormente, se caracterizaron las cenizas producto de la calcinacion
controlada del bagazo, utilizando primeramente la técnica de Microscopia Electrénica
de Barrido (SEM) y la Espectroscopia de Energia Dispersa (EDS), para determinar la
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morfologia de las particulas asi como conocer la composicion quimica elemental que
contienen las cenizas del bagazo AS y conocer su distribucién ya que sometié a
ultrasonido las muestras, también se determinara su tamano promedio de ser posible
medirse.

En las microscopias (Figura 37 se pueden observar aglomeraciones de
particulas mas pequenas que las reportadas por la técnica DTP y conforme se aumenté
la magnificaciéon fue posible medir las particulas que van desde los 300 nm (Figura 38).
La reduccion del tamano (Figura 39) de particulas se debe a las altas temperaturas que
causan descomposicion de los componentes de las cenizas. Estos componentes tienen
que ver con la descomposicién de materia organica, prevaleciendo familias como los
carbonatos y 6xidos a altas temperaturas.

SElI  10kV WD10mm  SS56 x500 50pm
UANL-CIIIA 0000 09 Aug 2013

Figura 37 Particulas de CBA
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SElI  10kV WD10mm  SS56 x5,000 Spym
UANL-CIIIA 0000 09 Aug 2013

Figura 38 Aglomeraciones de particulas, CBA calcinada a 600°C
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Figura 39 Particulas de CBA observada a 1000 aumentos de su tamaiio real
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Se realiz6 bajo condiciones de Laboratorio controladas un analisis que determina
los Oxidos totales en peso, este analisis se denomina Fluorescencia de Rayos X (FRX),
evitando la contaminacién de dichas muestras, la cual consisti6 en analizar una
pequeia muestra homogénea de las CBA resultante de la combustién (durante 3 horas
cada una) a las temperaturas de 500°C, 600°C, 700°C, 800°C y 900°C
respectivamente. Los Oxidos totales reportados se encuentran en la Tabla 14.
Principalmente se componen de 6xido de Calcio (CaO) en mas del 64% en peso para
todas las muestras, esta composicion es porque este tipo de plantas AS esta
compuesta por oxalatos y carbonatos principalmente. Posteriormente los elementos
encontrados en menor cantidad estan los 6xidos de Magnesio (MgO) y Oxidos de
Potasio (K20). EI MgO es afectado por el incremento de temperatura de combustion
utilizado, ya que a 900°C desaparece debido a su descomposicion, sin embargo el K20
es aproximadamente constante en toda la gama de combustién. Elementos asociados
normalmente con las condiciones de crecimiento de las plantas y su naturaleza alcalina.
Por tanto, el sistema es encontrado como CaO + MgO + KzO.

Tabla 14 Composicion quimica de las CBA en términos de la temperatura de
calcinacion

% Peso

CBA500 CBA600 CBA700 CBA800 CBA900

MgO 16.133 16.182  7.945 6.401 -
SiO; 1.452 1.451 1.416 1.468 1.341
P20Os 3.674 3.452 2.558 1.845 -
SO3 0.762 0.777 0.721 0.702 -
K20 12.664 12.680 13.452 12.477 15.046
CaO 64.639 64.601 71.708 76.861 82.113
Fe.O; 0.239 0.198 0.157 0.541 0.845
SrO 0.111 0.110 1.153 0.143 0.167

Ademas se realizo el analisis de FRX al cemento Portland Ordinario y la Ceniza
Volante. En la Tabla 15 podemos observar que la Ceniza Volante pertenece a la Clase
F, donde su principal caracteristica es su bajo contenido de calcio, por otro lado
tenemos el CPO 40R de la regiéon Norte de México y su composicion quimica tipica de
este material.
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Tabla 15 Composicion quimica de la CV utilizada y el CPO 40R de la regién

Ceniza Volante CPO 40R

% Peso % Peso
Na,O 3.315 SiO, 17.922
MgO 1.804 Al,O; 4.085
A|203 33.028 F9203 3.275
SiO, 56.545 CaO 64.011

SO; 0.233 MgO 1.136
K20 0.532 SO; 3.510
CaO 0.696 Na.O 0.237
TiO, 0.352 K-0 0.923
Fe,0; 1.494 TiO, 0.231

- - P20Os 0.093

- - MnO 0.133

Mediante Difraccion de Rayos X (DRX), se puede ver en la Figura 40, se cuenta
con la presencia mayoritaria de CaCO3; a temperaturas de 500°C y 600°C y superior a
estas temperaturas la fase que predomina es el CaO, y se cuenta con pequenas
cantidades de MgCO3; (magnesita), KPOs.
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Figura 40 Analisis de las CBA mediante DRX
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5.4 Etapa Il. Comparativa del Desarrollo Mecanico en Morteros

En este estudio las recomendaciones de la norma ASTM C-311 fueron utilizadas
para determinar la pérdida por ignicion (LOI). La resistencia a la compresion es un
parametro ideal para analizar cualquier adicién de este tipo de residuos dentro de una
matriz cementante. Experiencias previas con el uso de otras cenizas de bagazo han
sido un reemplazo fiable dentro de la adicidbn y/o reemplazo con las matrices
cementantes, asi que se usdé una metodologia similar que ayudd a investigar esta
posibilidad. Asi que, en este trabajo de investigacion se evaludé el efecto de la
resistencia a la compresiébn de la adicidbn de cenizas calcinadas a diferentes
temperaturas para determinar cual temperatura de calcinacion es la mas convincente a
altas temperaturas que van desde los 500°c, 600°C, 700°C, 800°C y 900°C.

Los procedimientos para fabricar los especimenes y evaluar la adicion de las
CBA dentro de morteros basados en la normas ASTM C-311, la cual indica los
requerimiento para evaluar las cenizas volantes y puzolanas naturales que podrian ser
usadas dentro de concretos de cemento portland. Estrictamente hablando las cenizas
de biomasa no estan clasificadas acorde a la norma ASTM C-618 la cual excluye este
tipo de cenizas debido a su composicidon quimica. Las pruebas de resistencia a la
compresién en morteros fueron cuidadosamente realizadas acorde a la norma ASTM C-
109 y los proporcionamientos utilizados se muestran en la Tabla 16, las cuales fueron
disenadas para evaluar el reemplazo de cemento por CBA para cada temperatura de
calcinacién y para la mezcla de referencia hecha de solamente cemento portland. Las
densidades son reportadas para cada temperatura de calcinacion acorde con ASTM C-
188. Después de 28 dias de curado, las muestras fueron secadas a 60°C a peso
constante, entonces fueron inmersos en agua a peso constante y fueron medidas
acorde a ASTM C-642 para determinar la absorcién de agua. Se observé que el efecto
de la adicién de CBA no es muy significante y los valores son muy similares al mortero
de referencia. La absorcion de agua es relacionada a la durabilidad, de estos resultados
se podria decir que el efecto de la absorcion de capilaridad sera similar a todas las
mezclas de prueba. La cantidad de reemplazo fue del 5% en peso, en cambio del 20%
recomendado por la ASTM C-618, porque la consistencia medida por la ASTM C-147
remarca una disminucibn como se muestra en la Tabla 16, la reduccién de la
consistencia es relacionada al tamano de las particulas de las CBA y a su composicién
quimica y mineraldgica. El cemento utilizado fue un cemento portland ordinario acorde a
ASTM C-150, asi como arena silica acorde a ASTM C-778, la relacion arena
cementantes fue 1:2.75 y relacion agua/cementante de 0.484.
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Los resultados de las adiciones de CBA dentro de la matriz de CPO se muestran
en la Tabla 16. De la composicién quimica de las CBA se puede determinar que el
potencial de la reaccion puzolanica es bajo porque el contenido de compuestos
formados de gel de CSH no es muy significante (bajo contenido de SiO,). Entonces el
comportamiento reportado en este estudio en las cuales las cenizas que contienen SiO,
y la reaccion puzolanica no es esperada. Sin embargo, otro tipo de mecanismo puede
desarrollarse de los compuestos de las CBA; ya que la calcita es usualmente usada
como relleno dentro de los cementos compositos. Algunos investigadores han
observado que la adicidén de calcita en bajos porcentajes puede promover la reaccion a
edades tempranas del compuesto del CsA del cemento portland y acelerar la
hidratacion del C3S. Esta reactividad de las adiciones depende del tamaro de particula.
Cuando se preparen las mezclas, la demanda de agua debera ser considerada dentro
de la cantidad a ser empleada, porque el area superficial de estas adiciones es muy
grande y puede complicar la trabajabilidad de las muestras.

El efecto de la adicién de las CBA dentro de la matriz de CPO es muy notable a
edades tempranas cuando la resistencia a la compresion a 7 dias fue alta y mayor al
90% de las CBA calcinadas a 500°C, 600°C y 700°C que el mortero de referencia de
solo CPO, como se muestra en la Figura 17. La CBA calcinada a 800°C desarroll6é una
resistencia a 7 dias 10% abajo que el mortero de referencia. Esto puede ser atribuible a
la descomposicion de los carbonatos y alcalis presentes dentro de las CBA. A 900°C el
comportamiento fue similar a las temperaturas entre 500°C y 700°C, donde dentro de
ciertos compuestos de las CBA de 900°C como el CaCOs3 el cual actia como sitios de
nucleacién debido a su tamafno de particula o como fuente de portlandita. Otra
posibilidad es que es debido al tamano de particula muy fina de las CBA de 900°C y la
alta reactividad del CaO que componen esta ceniza, esto se puede carbonatar
facilmente y esto es porque el comportamiento es similar a las reportadas en las
cenizas calcinadas a temperaturas bajas que la de 900°C.

Para las mezclas de prueba, el desarrollo de la resistencia a 28 dias fue 10%
mas alto, alrededor de 55 MPa a 28 dias en comparacién a la edad de 7 dias, donde la
mezcla de referencia excedié los 60 MPa a la misma edad. de estos resultados, se
puede determinar que las muestras calcinadas a altas temperaturas tienen un
comportamiento similar a las muestras calcinadas a bajas temperaturas tienen un
comportamiento similar a las muestras calcinadas a altas temperaturas. Entonces, a
500°C/900°C se puede usar como una temperatura ideal para tratar este residuo
cuando se adicione en una matriz cementante.
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Tabla 16 Morteros de prueba y referencia

CPO, CBA, Arena, H,0, Rel. Consistencia Absorcion .4
Mezcla @) ) ) ml) alc Mortero, Mortero, CBA
g (@ (g (mm) H,O

Referencia 500 1375 | 2.42 [0.484 195 2.07 -
Mezcla
500°C 475 25 | 1375 | 2.42 |0.484 168 2.31 2.64
Mezcla
600°C 475 25 1375 | 2.42 |0.484 172 1.96 2.7
Mezcla
700°C 475 25 1375 | 2.42 |0.484 166 2.31 2.65
Mezcla
800°C 475 25 1375 | 2.42 |0.484 162 2.05 2.65
Mezcla
900°C 475 25 1375 | 2.42 |0.484 156 1.82 2.67

Se puede observar en la Tabla 17 que se tiene un mejor desarrollo de
resistencia a la compresion a edades tempranas de los morteros M-900, M-700, M-600
y M-500. Sin embargo, para reducir las variables, se opté por tomar los extremos para
su andlisis, los cuales son M-900 y M-500, que al fin de 28 dias resultaron mejores que
los demas morteros y determinar los mecanismos bajo los cuales estos compuestos
afectan las matrices cementantes.

Tabla 17 Resistencia a la compresion en morteros

IR
MPa MPa MPa
28.55 50.33 61.25
M-9OO 51.91 54.9 55.8
M-800 24.96 41.9 51.68
M-700 53.96 52.92 55.31
M-600 50.4 51.61 54.55

M-500 46.89 50.61 55.81

El efecto sobre la trabajabilidad del mortero con sustitucion de las CBA se
muestra en la Tabla 16. La adicién de las CBA redujeron la trabajabilidad de los
morteros y esto se incrementé en las CBA tratadas a altas temperaturas como se
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muestra con el mortero Mezcla 900°C donde la trabajabilidad disminuyé
considerablemente. Esto puede explicarse por la alta éarea superficial y el
extremadamente pequefio tamano de particula de las CBA que en su mayoria
contienen CaCOs.

Los efectos de las particulas de CaCO3; derivadas de las cenizas de bagazo de
Agave se muestran en la Tabla 17 donde se observa que las CBA tratadas
térmicamente a 600°C, 700°C y 900°C muestran un desarrollo de la resistencia a
compresién alta aproximadamente el 80% mas alta a edades tempranas que la mezcla
de referencia de solos CPO. Sin embargo, las mejores mezclas a 28 dias fueron las
CBA de 900°C y 500°C respectivamente.

A continuacion se realizd una prueba semi-adiabatica, donde se incluyeron los
siguientes sistemas binarios y ternarios (CPO + CV + CBA), (Figuras 41, 42 y 43) para
su estudio para apreciar la temperatura debido al calor de hidratacién entre el contacto
agua-CsA y agua-CsS.
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Figura 41 Sistema binario, CPO + CBA
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Figura 42 Sistema ternario, CPO + CV30% + CBA de 500°C y 900°C
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Figura 43 Sistema ternario, CPO + CV60% + CBA de 500°C y 900°C
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La hidratacion del cemento portland en este tipo de prueba, se caracteriza por un
pico maximo de liberacion de temperatura debido a la hidratacién del CsA (Aluminato
Tricélcico) y con ello da lugar a la disolucion del aluminato y reacciona después con los
iones Ca*? y SO, presentes en la fase liquida para dar lugar a la formacién de etringita
(AFt).

La hidratacion de las CV difiere de la hidratacion del cemento Portland en
términos de velocidad en las fases del Clinker, asi como el hidréxido de calcio formado
y productos hidratados. Generalmente se sabe que las CV retrasan la reaccién de la
alita a edades tempranas y se acelera a edades medias, dicha aceleracién se debe a
sitios de nucleacion sobre las particulas de CV, por lo que las fases de aluminato y
ferrita se hidratan mas rapidamente en presencia de CV. Adicionar las CV disminuye la
formacién de hidroxido de calcio dentro de los productos de hidratacion.

El cemento con adicibn de cenizas volantes exhibié picos mas agudos en
tiempos anteriores a las 11-12 horas, en comparacion con el cemento de referencia.
Estos picos se agudizan cuando el area de superficie de las cenizas volantes aumenta.
Los efectos maximos se asocian con la hidratacion del C3A después del agotamiento de
yeso en el sistema. El efecto exotérmico inicial, debido a la hidratacion alita, es
retardado por las cenizas volantes, aunque con la adicion de CaCO3; se compensa las
debilidades de las CV bajas en calcio, ya que el carbonato reacciona con el C3A para
formar los primeros productos hidratados denominados Mc y Hc carboaluminatos
hidratados, lo cual desencadena posibles sitios de nucleacidén, que se relacionaria con
el rapido desarrollo de resistencia mecanica a edades tempranas.

5.5 Etapa lll. Caracterizacion de Pastas de Cemento

Primeramente se desarrollaron sistemas, los cuales se pueden apreciar en la
Tabla 18. Estos se sometieron a un periodo de prueba a 1, 7, 28 dias para su prueba
de resistencia a compresion, asimismo se aplicaron técnicas de caracterizacion termo
gravimétricas, de DRX y también SEM/EDS, para determinar el efecto sinérgico de los
materiales cementantes.
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Tabla 18 Proporcionamiento utilizado en sistemas de pasta base cemento

151
155
191
195
2
251
255
291
295
3
351
355
391
395

510
510
510
510
510
1020
1020
1020
1020
1020

17
85

17
85

Portland

Aditivo
super

plastificante,

g
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2

595
595
595
595
595
595
595
595
595
595
595
595
595
595
595

alc

0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35
0.35

A continuacién se observan los resultados en prueba de resistencia mecanica a
la compresién en la Figura 44 y en la Tabla 19:
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Figura 44 Resultados prueba resistencia mecanica a la compresion de pastas

Tabla 19 Resultados de resistencia a la compresion de pastas base cemento

Portland
IDENTIFICACION | 1 DiA, MPa |71 DIAS, MPa | 28 DIAS MPa
1 32 36 46
151 34 40 43
155 20 26 25
191 32 40 42
195 30 32 40
2 24 38 35
251 14 23 29
255 13 18 32
291 14 23 49
295 13 18 33
3 10 21 25
351 7 12 19
355 5 9 12
391 10 15 18
395 9 15 22
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Para cada dia y cada sistema se contempl6 el ensaye de 3 especimenes para
reproducibilidad de datos. En los sistemas de cemento portland con adicion de CBA, se
demuestra el efecto de la adicion del 1% de CaCOg, el cual acelera la hidratacién del
CsA y promueve la velocidad de hidratacion del CsS, que genera un rapido desarrollo de
resistencia a edades tempranas incluso por encima de la del sistema de referencia de
cemento Portland sin adicion alguna. Algunos autores reportan que el CaCO3 reacciona
con el CzA para formar productos hidratados denominados carboaluminatos de calcio
hidratados [121].

En los sistemas de pastas de cemento se demostrd que en el sistema 1 en la
prueba de resistencia a la compresién, la adicién del 1% de CBA calcinadas a 500°C y
900°C estan por encima de la mezcla de referencia de solo cemento Portland. Esta
tendencia siguié para los 7 dias de curado, donde el sistema 151 y 191 siguen por
encima de la mezcla de referencia 1. Al alcanzar los 28 dias se mostr6 un incremento
en el sistema 195 pero aun por debajo de los sistemas 151, 191 y 1. Lo que arrojé que
el mejor desempefio fue en el sistema 151 en el sistema adicionado con CBA.

En el sistema 2, la mezcla de referencia de CV + CPO tuvo un desemperio mejor
a edades tempranas, sin embargo a 28 dias se demostré que el sistema 291 se
comportd con una mejor resistencia a la compresion que la mezcla de referencia 2.

Para el sistema tres se observd un mejoramiento de desempefio a edades
tempranas en el sistema 391 que el resto de las mezclas, esta tendencia se comportd
de la misma manera hasta los 28 dias donde la mezcla 395 desempefrio mejor
resistencia mecanica que le sistema 391 y quedando por debajo de la mezcla de
referencia numero 3 de CV + CPO.

5.5.1 Pastas de Cemento con sustitucion de CBA y analisis de Difraccion de
Rayos X

A continuacién se muestra los analisis mediante Difraccion de Rayos X (DRX) de
las pastas de cemento con los mejores sistemas binarios y ternarios (combinacion de
cemento Portland, ceniza volante y ceniza de biomasa de a. salmiana). Dichos analisis
se obtuvieron de muestras con un dia cumplido de curado y 28 dias de curado para
observar el desarrollo de ciertas propiedades y caracteristicas de los sistemas.

Primeramente se observan los resultados de los especimenes de pastas de
cemento a un dia de curado. Donde se divide en tres grupos;

1.- Se indica como la mezcla binaria de cemento portland (CPO) y cenizas de biomasa
de agave (CBA) calcinadas a 500 °C y 900°C.
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2.- El grupo consta de una mezcla ternaria CPO vy la sustitucion del 30% de ceniza
volante (CV) y el 1% y 5% de CBA.

3.- Por ultimo el sistema tres, con sustitucion de CPO por 60% de CV y el 1% y 5% de
CBA respectivamente, como ya anteriormente se ha descrito en capitulos anteriores.

Donde: Hc; Hemi carboaluminato de calcio, y Mc; Mono carboaluminato de calcio. En el
grupo uno (Figura 45), se observdé como la adicion del 1% de CBA a temperaturas de
calcinacion de 500°C y 900°C mejord la formaciéon de geles hidratados, se observd
mayor cantidad de geles hidratados, en el cual en un angulo de 26° a 34° 2 theta se
tiene una cantidad menor de silicatos de calcio (SC) en el Sistema 151 que la mezcla
de referencia de cemento Portland. Esto es atribuible a la reactividad, al tamafo de
particulas y la alta area superficial de las mismas (predominantemente particulas de
CaCO3; y CaO, a 500°C) presentes en las CBA. Por ello, se atribuye que una mayor
consumo de CH y por ende se consume los SC (entre el angulo 30 a 35° 2 theta) para
dar pie a la formacién de geles de CSH. El consumo de la cantidad de CaCO3 es mucho
mayor y se tiene bajas cantidades registradas en el analisis de DRX ya que se atribuye
que este reacciond con los compuestos del cemento portland para precipitar geles de
CSH. Ademas de que el CaCOj; reaccioné quimicamente con los compuestos del
cemento Portland para formar carboaluminatos (entre 10 a 12° muy poco visible y 20° a
24° 2 theta en los sietmas 151 y 191 respectivamente) lo cual le ayuda a tener una
matriz cementante mas densificada y se observa el consumo evidente de la Portlandita
y la reaccion con el C3A del cemento Portland.

En el sistema dos (Figura 46) de pastas de cemento se observé que la mezcla 2
y 291 consumi6é mas CH que la muestra 2 (mezcla de referencia), asi como la formacion
de mas CSH debido a la nucleacién de particulas de CBA sobre las particulas de
cemento, esto también demostré que las CV tienen el efecto de retardar la formacién de
geles hidratados, sin embargo se observé que al adicionar particulas de CaCOj; se
aceler6 el consumo de CH debido a la reaccion del CaCO3; con el C3A, ademas de la
reaccion puzolanica de las CV. La adicién del 1% de CBA de 500°C ayudé a tener méas
sitios de nucleacién y asi desarrollar mas geles hidratados a edades tempranas.

Siguiendo con el sistema tres (Figura 47), se observé que la mezcla nimero 351
consumié mas silicatos de calcio en el angulo 25° — 34° 2 theta que se ha relacionado
con la resistencia a la compresién a edades tempranas.
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Ademas, en las Figuras 45, 46 y 47 se puede observar que dentro del angulo 10
a 25 2-theta se encuentra que debido a la reactividad por el tamarfio de particulas y el
contenido de aluminio del CPO es posible la reaccion entre el CaCOgs y aluminio para
formar estos compuestos Hc y Mc. Al incluir ceniza volante se tiene una porcion extra
de aluminio la cual ayuda a la reaccion entre CaCOQOg, y el CsA del CPO para desarrollar
rapidamente geles de hemi y mono carboaluminatos de calcio debido también a la
reaccion puzolanica de la ceniza volante la cual ayuda al consumo acelerado del
hidréxido de calcio y asi formar un volumen mayor de geles CSH y CO3-AFm (hemi y/o
monocabroaluminato) a edades tempranas. La intensidad en los picos de difraccién de
Rayos X de los compuestos Hc y Mc es muy tenue, sin embargo se ha reportado que
en sistemas puros de solamente CaCOs; y CsA es notorio esta reaccion ' 7 71 E
sistema que desarrollo a edad temprana los Hc y Mn es el sistema 351, 355 y 395, es
poco apreciable.
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Enseguida se tienen la DRX de pastas de cemento con adicién de ceniza volante
y ceniza de biomasa de agave a 28 dias de curado.

En el sistema 1 curado a 28 dias (Figura 48), se observé un aumento en la
cantidad de CH en las mezclas con la adicion de CaCOs; en los sistemas de cemento
Portland. Sin embargo, el consumo de los silicatos de calcio (CS) se ha reducido para
los sistemas 151 y 191. Esto puede deberse a la reactividad del CaCOg3 proveniente de
las CBA. La adicién del 1% de CaCOgj; permitidé una reduccion del consumo de CS y
esto explica la diferencia en la resistencia a la compresion entre la mezcla de prueba y
la de referencia. Los TGA/DTA (como se observan mas adelante) también confirman
que los resultados de DRX muestran la reactividad de la adicion del 1% de las
particulas de CaCOj; reduciendo el contenido de CS. Cabe resaltar que dentro del
angulo 28° a 30° 2theta se aprecia un consumo considerable de CaCOs; relacionado a
la reactividad para formar compuestos como los hemi y mono carboaluminatos de calcio
hidratado dentro de un angulo 12° a 14° y 22° a 24° 2theta para el Mc asi como entre
10° a 12° y 20° a 22° 2theta para el Hc, donde se aprecia que la adicién del 1% de CBA
a 500°C y 900°C se da esta formacién de productos hidratados.

Sistema 2 (Figura 49), En el sistema dos se observd un mayor consumo de CS a
28 dias asi como también en la pasta 291 se observa una curva amplia (entre 12°a 17°
2theta) que se relaciona con formacién de material amorfo esto pudiera ser por el
tamano de particulas de las CBA reaccionadas con la CV y de pie a una alta resistencia
mecanica. Se observd que en un angulo de 26° a 35° 2 theta el consumo de silicatos de
calcio fue mayor que la mezcla de referencia 1 de solo cemento Portland. En los
sistemas 291 es observable la reaccion puzolanica muy notoria ya que el consumo de
CH fue mayor y que en el sistema 1 de solo CPO no fue asi sino otro tipo de reaccién.

Se observo en el sistema 3 (Figura 50), a 28 dias se observé una disminucion
del CH en el sistema 351, 355 y 395, atribuible a la reaccion de todo el carbonato de
calcio con los silicatos del cemento portland y que precipitaron los geles de CSH y
donde el consumo de CH fue mayormente absorbido por la reaccién de las particulas
de CaCOs y la reaccion puzolanica de estos sistemas.

La sustitucién con residuos provenientes de la combustion de biomasa activa las
reacciones de los sistemas binarios y ternarios teniendo como base al cemento
Portland. Por lo que en el sistema 1, 2 y 3 se desarrollé una resistencia mecanica a
edades tempranas comparada con la mezcla de referencia a bajas relaciones
agua/cementante.
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Al adicionar dichos residuos en el sistema 1, asi como en los sistemas con
cenizas volantes (sistema 2 y 3) el CaCO3; actué como superficie de nucleacién para la
precipitacion del CH y los geles de CSH. En los sistemas con cenizas volantes debido a
su alta area superficial por su tamafno de particulas reacciona quimicamente con el C3A,
el potencial de estas cenizas de biomasa de agave de ser usadas como material en la
industria de la construccion es muy viable gracias a el desarrollo de resistencia a
edades tempranas y mantener dicho comportamiento a los 28 dias donde es similar y
en algunos casos se mejora estas propiedades mecéanicas en comparacién con la
mezcla de referencia. La mejor combinacion y/o sustituciéon CPO/CBA y CPO/CBA/CV
fue la de 1% de las CBA en peso del cementante.

El CaCO3; en combinacién con las cenizas volantes y su contenido de silicatos y
aluminatos reaccionan con el carbonato de calcio para producir hidratos en el sistema,
ya que actua como superficie de nucleacion en los tres sistemas de pasta de cemento
(acelera la reaccién de hidratacidén de las particulas de cemento Portland en el sistema
1y en los sistemas 2 y 3 acelera la reaccion puzolanica). Al adicionar CaCO3 disminuye
el CS (silicato de calcio), esta reduccion en la cantidad de CS es una indicacién clara de
la formacién de productos hidratados en el sistema (CSH) esto se puede observar en
los analisis de DRX. Sin embargo por la diferente reaccion en los sistemas 2 y 3 es
apreciable un mayor consumo de CH atribuible a la reaccion puzolanica.
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Figura 49 Sistema 2, pastas base CPO a 28 dias de curado
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5.5.2 Pastas de Cemento con sustitucion de CBA y analisis Termo Gravimétrico

A continuacion se muestran los resultados obtenidos mediante analisis termo
gravimétrico (TGA), de los diferentes sistemas de pastas de cemento con adicion de
ceniza de biomasa de AS.

En las Tabla 20 se muestra las pérdidas de masa respecto a la formacion de
geles hidratados en la pasta (a un dia de hidratacién) los cuales en analisis termo
gravimétrico se pierden entre 100°C a 350°C que representa el agua de la
deshidratacion de CSH y el producto hidratado. Tomando como punto de partida en el
sistema uno, hay un incremento mayor en la pérdida de agua de gel de CSH al
adicionar el 1% de ceniza de biomasa de AS (Sistemas 151 y 191, Figura 51) con
respecto a la mezcla de referencia (Sistema 1). Por lo que confirma la aceleracién de la
hidratacion del sistema con la presencia de las particulas de CaCOQOg, las cuales ayudan
al crecimiento de cristales de productos hidratados. Esto se observa en la Figura 52 y
Figura 53 donde al adicionar ya sea el 1% y 5% de CBA hay una mayor pérdida de
masa de productos hidratados.
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SISTEMA 1 (CPO + 1% de CBA)
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Figura 51 TGA/DTA de los mejores sistemas de pasta, basados en la resistencia a la compresion
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SISTEMA 2 (CPO + 30% CV + 1% CBA)
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Figura 52 Sistema 2, pastas a 1 dia de curado
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SISTEMA 3 (CPO + 60% CV + 5% CBA)
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Figura 53 Sistema 3, analisis a un dia de curado de pastas de CPO mediante TGA/DTA
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Tabla 20 Pérdida de masa a un dia de hidratacion

PERDIDA DE MASA

GEL C-S-H |PORTLANDITA

SISTEMA 100°C A 350°C | 350°C A 490°C
1 4.00 1.70
151 3.93 1.72
191 3.92 1.72
2 3.95 1.72
251 3.90 1.72
3 3.94 1.72
355 3.89 1.72
395 3.88 1.72

En seguida se muestran los resultados obtenidos en los sistemas de pasta de
cemento con adicion de CBA a los 28 dias de curado. En la Tabla 21 se muestran las
pérdidas de masa respecto a la formacién de geles hidratados en la pasta (a 28 dias de
hidratacion) los cuales en analisis termo gravimétrico se pierden entre 100°C a 350°C
que representa el agua de la deshidratacion de CSH y el producto hidratado. En la
Figura 54 se observo que el sistema 191 tiene mayor cantidad de productos hidratados,
de igual manera en el sistema 2 (Figura 55) la adicion del 1% de CBA pierda mas masa
atribuible a geles hidratados y en la Figura 56 del sistema 3, se observd que al
aumentar la cantidad de CV al 60% y el 5% de las CBA se aument6 el consumo de CH
comparado con el con los sistemas No. 2, debido a una mayor reaccién puzolanica.
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Tabla 21 Pérdida de masa a 28 dias de hidratacion

PERDIDA DE MASA

GEL C-S-H |PORTLANDITA

SISTEMA 100°C A 350°C | 350°C A 490°C
1 3.87 1.72
191 3.84 1.72
2 3.86 1.72
291 3.83 1.72
3 3.85 1.72
351 3.82 1.72
355 3.81 1.72
395 3.80 1.72

Un aspecto importante a tomar en cuenta es la descomposicion de la calcita a cal
libre, la cual ocurre generalmente a temperaturas de 600 a 850 °C. La cal libre
producida por la descarbonatacién, como la deshidratacion de la portlandita. En altas
temperaturas, puede ocurrir la sinterizacion de las fases de silicato y provocar cambios
mayores dentro de una muestra en la densidad, dimension y componentes cristalinos.
En pastas de cemento con CV es conocido que el cuarzo tiene cierta expansion a
573°C y se transforma de bajo sigma a cuarzo alto tipo beta.

Generalmente al utilizar CV tipo F como reemplazo del cemento se reduce la
cantidad de Ca dentro de la pasta y por ende la cantidad de portlandita y calcita
presente. Algun CH libre carbonatara o tan pronto sea encerrado dentro de geles tipo
CSH o CASH por la reaccion puzolanica de la portlandita con las fases vitrias de la CV.
Esto ayuda a mejorar la resistencia a la degradacion a altas temperaturas.

Se revela significativamente la cantidad de agua absorbida/cristalina de los geles
y la pérdida de AFmM/AFt de las pastas durante el calentamiento arriba de los 200°C.
Dentro de un rango de temperaturas entre 200°C a 600°C el evento termodinamico
toma lugar en la pasta de cemento y es claramente la dehidroxilacion de la portlandita.
En un rango de 350°C a 430°C se observa la combustion de trazas residuales e materia
organica presente. Se presenta el inicio de la descarbonatacion del CaCOS3 alrededor
de 540°C. Inicialmente la cantidad de portlandita comparada con cemento Portland se
incrementa significativamente, como la hidratacién del clinker es acelerada debido al
efecto filler que produce mas portlandita. Por esto la reaccion de la CV es lenta 'y es una
razon que la hidratacion del CPO-CV y el sistema de solo CPO inicialmente son
idénticos.
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Se sabe que las CV con sus granos tipo esféricos mejoran las propiedades
reoldgicas y las propiedades del concreto fresco. Ademas de reaccionar con el CH y los
productos de esta reaccidn llenan los vacios contribuyendo a una matriz mas densa y
estructura compacta para obtener altas resistencias. Otro punto es que los granos sin
reaccionar actian como micro-fillers. A edades tempranas de la hidratacién del CPO,
pequefnas cantidades de CV aceleran la hidratacion del cemento actuando como
centros de nucleacién para precipitar los productos de cemento hidratados.

Los efectos del polvo de CaCOj; sobre la hidratacién del CPO y CPO + CV
parecen ser muy similares a un dia de reaccién, donde los hidratos formados son
similares en todas las mezclas de prueba; C-S-H, portlandita y etringita, pero después
de mas de un dia, por ejemplo a los 28 dias, cuando la reaccion del Clinker continua
mientras el yeso es empobrecido y el tipo y cantidad de fases AFm y AFt comienzan a
diferir entre el contenido de cal y cal libore + CPO y CPO + CV. En ausencia de cal, la
etringita descompone a monosulfato. La estabilizacidon de la etringita, cuando la cal esta
presente, permite incrementar el volumen de los productos de hidratacién, esto se
deduce al disminuir la porosidad e incrementa la resistencia a compresion.

El contenido de CH normalmente disminuye con el incremento de la CV. Como la
CV reacciona, aluminatos son liberados por disolucién de la CV, entonces disminuira la
relacion aluminato/sulfato. Por lo que mas etringita se descompondra y reaccionara con
los aluminatos adicionales para formar monosulfato de calcio hidratado. La presencia
de CaCOj3 entonces tendra un gran impacto como lo sera estabilizar la etringita por la
reaccion con los aluminatos adicionales proporcionados por la CV para formar
carboaluminatos de calcio hidratados. Los resultados indican que el consumo de CH y
CS en conjunto con la formacion de etringita contribuye al desarrollo de resistencia de
las pastas con CaCO3 y CaCO3; mas Cenizas Volantes.

En los sistemas de pastas de cemento utilizados, se observd una pérdida rapida
de peso seguida por un rapido aumento en el peso bajo un proceso endotérmico. Se
observaron dos picos endotérmicos mayores uno a 75°C y otro 445°C correspondiente
a los geles de CSH asi como de CH respectivamente. Un pico de CH en un rango de
temperaturas de 419 a 456°C se observé en todas las pastas indicando un consumo de
CH en todas las pastas. Se observé también el aumento de geles de CSH en un rango
de temperaturas de 70°C a 149°C.

El DRX mostré que el reemplazo de las particulas de CaCOg por cemento es
efectivo, se redujo el CH y los CS ademas promovié geles adicionales de CSH. Los
resultados de TGA confirman dichos resultados de DRX mostrando la reactividad al
sustituir el 1% y 5% de CaCO3 por cemento. La pérdida de peso de CH en los sistemas
disminuyé a 7 dias de curado indicando que el CH se transformé en CSH, la misma

118



tendencia se observd en los sistemas a 28 dias de curado. La presencia de las
particulas de CaCOgsreduce el contenido de CH en las mezclas.

5.5.3 Pastas de Cemento Hidratadas a 28 dias, evidencia mediante SEM/EDS

La superficie de cada una de las muestras sometidas al analisis SEM/EDS fueron
cuidadosamente observadas de manera general, posteriormente se tomaron imagenes
que pudiesen representar cada espacio diferente que se observo en el rastreo general.
Con ello se logré seleccionar zonas especificas para observar la morfologia de los
productos de reaccién. Durante la precipitacién de un compuesto cristalino desde una
disolucion, la presidon ejercida sobre sus alrededores- la denominada presion de
cristalizacién- requiere las siguientes condiciones termodinamicas siguientes:

-La fase que precipita debe encontrarse bajo presién
-El producto de las actividades de la fase que precipita debe ser mayor en la disolucion
que en una disolucién saturada (supersaturacién)

En la Figura 57, no se observan tendencias de agrietamiento alrededor de los
poros rellenos de etringita, se propagarian las grietas radialmente desde el poro o cerca
de las particulas de etringita. En este sistema 291 se observa esferas de CV
reaccionadas y cubiertas de geles de CSH asi como etringita que puede reaccionar ya
que se ve envuelta por gel CSH y tiene espacio suficiente para cristalizar. La formacién
de etringita mas el consumo de CH y CS observados en los analisis de TGA/DTA vy
DRX confirman porque se dio una alta resistencia mecanica a edades tempranas. En la
Tabla 22 se observa el andlisis quimico elemental que confirma geles hidratados CSH.
En la Figura 58 se observdé como las agujas de etringita rellenan un poro dentro de la
matriz cementante, magnificacién de 650 aumentos del tamano real.

En la Figura 59 se observan cristales de portlandita (CaCO3), geles de CSH y
CASH. El crecimiento cristalino del CaCOj3; es caracteristico por desarrollar cristales con
superficies lisas y grandes en forma hexagonal y en buena cantidad. La Tabla 23 se
observa las composicién quimica elemental de la portlandita (espectro179y 181).
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Figura 57 Sistema 291 a 28 dias, se observan agujas de etringita (espectro 170)
asi como productos hidratados (espectro 171 esfera de CV cubierta en geles) gel
C-S-H (espectro 172)

Tabla 22 Espectros del analisis EDS, Sistema 291

Espectro 170 Espectro 171 Espectro 172
Peso% c Peso% o© Peso% c
(o) 62.00 0.80| O 56.60 0.70 (o) 56.10 0.80
Ca 28.20 0.60| Si 32.00 0.50 Ca 31.40 0.60
S 440 0.20, Al 7.60 0.30 Si 7.90 0.30
Al 410 0.20| Fe 1.90 0.30 Al 1.90 0.20
Si 140 0.10f Ca 1.00 0.10 Fe 1.10 0.20
- - - Mg 0.50 0.10 S 0.90 0.10
- - - K 0.40 0.10 Mg 0.70 0.10
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SElI  20kV WD15mm  SS50 x650

Figura 58 Sistema 291 a 28 dias, formacion de etringita rodeada de geles
hidratados con espacio para precipitar y no provocar fisuras por presion de
cristalizacion
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Spectrum 181

&)

Figura 59 Sistema 291 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita

Tabla 23 Espectros de analisis EDS en Sistema 291

Espectro 179

Peso% (4
(0 60.80 0.60
Ca 32.60 0.60
Si 5.20 0.20
Al 0.90 0.10
S 0.50 0.10

Espectro 180

Peso% c
O  57.10 0.60
Si  22.80 0.40
Al 1250 0.30
Ca  2.60 0.20
Fe  1.80 0.20
Na  1.10 0.20
Mg  0.90 0.10
K 0.70 0.10
Ti 0.60 0.10

Espectro 181

Peso% (o)
o) 57.50 0.80
Ca 31.60 0.60
Si 8.00 0.30
Al 1.40 0.20
) 0.80 0.10
Mg 0.70 0.20

Peso% (4]
o 52.00 0.90
Ca 41.20 0.80
Si 5.20 0.20
Al 1.60 0.20

Espectro 182
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En la Figura 60 se observa la reaccion puzolanica, en la zona de los espectros
212 y 214 se aprecia la reaccion de un material vitrio (esferas vitreas de ceniza volante
baja en calcio) en presencia de cal, ya que la composicion de la ceniza volante contiene
aluminosilicatos con una estructura desordenada reacciona con una solucién de cal
presente en este sistema. Esta disolucién de las particulas de ceniza volante con
presencia de cal hace una estructura porosa, que bien es llenada por la aparicién de
etringita que va tapando dichos poros como se aprecia en la zona del espectro 213,
agujas de etringita dentro de poros en la matriz cementante. La Tabla 24 confirma la
composicién quimica elemental de la matriz cementante CPO + CV + CBA1%.

Spectrum 213

()

”

25um

Figura 60 Sistema 291 a 28 dias, se observan productos hidratados como los
geles de CSH y portlandita, una matriz bien densificada
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Tabla 24 Espectros de analisis EDS en sistema 291

(0]
Si
Al
C
Fe
Ca
Mg
Na
K

Peso%
52.60
22.40
17.10

3.60
2.20
1.00
0.50
0.40
0.20

Espectro 212

c
0.50
0.30
0.20
0.70
0.10
0.1
0.1
0.1
0

Espectro 213

Peso% ¢
o 57.10 1.60
Si 22.80 0.80
Ca 12.50 0.70
Al 2.60 0.60
C 1.80 2.40
S 1.10 0.20
K 0.90 0.20

(0]
Si
Al
Ca
Fe
Na

Peso%
50.80
23.70
21.60

2.00
0.90
0.50
0.50

Espectro 214

c
0.60
0.40
0.40
0.20
0.20
0.10
0.10

A continuacién se integran a la investigaciéon imagenes del sistema 2 (CPO +
CV), donde en la Figura 61 observamos una matriz muy densificada y algunas
cenosferas de ceniza volante rodeada de geles hidratado. En el espectro 185 se

observa una esfera sin reaccionar

quimica que contiene bajos valores de calcio.

y se confirman en la Tabla 25 su composicion
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Spectrum 187

oY,

Spectrum 186

Spectrum 185

O

Figura 61 Sistema 2 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita con
esferas aun sin romper de CV

Tabla 25 Espectros analisis EDS en Sistema 2

Si
Al
Na
Fe

Ca

Espectro 185

Peso% ¢
53.40 0.70
26.10 0.50
10.10 0.30
7.20 0.30
1.70 0.30
0.80 0.1
0.70 0.1

Espectro 186

(o)
Si
Al
Ca
Fe
Mg
K
Ti

Peso%
55.40
22.00
13.20

6.30
1.60
0.60
0.50
0.50

c
0.70
0.50
0.40
0.30
0.30
0.20
0.10
0.20

Espectro 187
Peso% c
0] 55.60 0.90
Ca 30.90 0.70
Si 8.50 0.30
Al 1.80 0.20
Fe 1.60 0.30
S 1.10 0.10
Mg 0.70 0.20
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En la siguiente Figura 62 se observa cristales de portlandita bien definidos
cubiertos de geles de CHS y CASH, posteriormente en la Figura 63 se observa una
matriz porosa caracteristica de los sistemas cemento Portland con Ceniza Volante,
conforme se va dando la reacci6on puzolanica a lo largo de meses y afos se van
rellenando estos poros. Las Tablas 26 y 27 respectivamente se observan sus
composiciones quimicas elementales que confirman dichos productos hidratados.

Spectrum 188

®

Spectrum 190

@

Spectrum 191

Figura 62 Sistema 2 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita
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Tabla 26 Espectros de analisis EDS en sistema 2

Espectro 188

Peso% c
0] 65.30 0.60
Ca 21.90 0.40
Si 9.90 0.30
Al 1.30 0.10
S 0.80 0.10
Mg 0.70 0.10

Espectro 189

Peso% o
(o) 56.50 0.80
Si 23.60 0.60
Al 15.20 0.40
Ca 1.50 0.20
Fe 1.00 0.30
Na 0.90 0.20
K 0.70 0.20
Mg 0.60 0.20

(0]
Ca
Si
Al

Mg

Espectro 190

Peso% c
56.60 0.90
28.20 0.70
10.00 0.40

2.70 0.20
1.10 0.20
1.00 0.20
0.50 0.10

Espectro 191

Peso% o
(0] 59.60 0.90
Ca 21.70 0.60
Si 9.50 0.40
Al 5.20 0.30
Fe 1.90 0.30
S 1.10 0.20
Mg 0.90 0.20

Spectrum 198

O

Figura 63 Sistema 2 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita
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Tabla 27 Espectros de analisis EDS en Sistema 2

Espectro 198 Espectro 199 Espectro 200

Peso% c Peso% ¢ Peso% c
Ca 52.00 1.30| O 53.30 0.60| O 53.60 0.60
(0] 4470 1.40| Si 28.00 0.50| Si 24.20 0.40
Si 270 0.20| Al 11.10 0.30| Al 13.30 0.30
K 0.50 0.20| Ca 3.20 0.20| K 2.80 0.20
- - - K 1.60 0.10| Ca 2.20 0.20
- - - Fe 1.20 0.20| Fe 1.80 0.20
- - - Na 0.90 0.20| Na 1.00 0.20
- - - Mg 0.60 0.10| Ti 0.60 0.20
- - - - - - Mg 0.60 0.10

Por dltimo se tiene la evidencia de las reacciones al adicionar cemento Portland
+ ceniza volante + el 5% de las cenizas de biomasa de Agave. Nuevamente se observa
una matriz porosa (Figura 64); sin embargo, se tiene una buena cantidad de etringita y
como el consumo de CH y CS anteriormente demostrado en los analisis de TGA/DTA y
DRX se aprecia la tendencia en gran cantidad de productos hidratados desarrollados en
el sistema y por desarrollar aun a los 28 dias de curado (Figura 65). En las Tablas 28 y
29 confirman las reacciones en el sistema.
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. 100pm

Figura 64 Sistema 395 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita

Tabla 28 Espetros de analisis EDS en Sistema 395

Espectro 201
Peso% c
(0] 49.80 1.40
Si 25.40 1.00
Al 22.10 0.90
Ca 1.60 0.40
K 1.00 0.30

Espectro 202

Peso% ¢
o) 51.90 1.10
Si 28.40 0.80
Al 8.60 0.40
Ca 5.10 0.40
Fe 3.20 0.50
K 1.80 0.30
Mg 1.10 0.20

Espectro 203
Peso% c
54.80 0.90
23.30 0.60
13.50 0.50
8.30 0.40
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Spectrum 206

Spectrum 204

O

Spectrum 205

Figura 65 Sistema 395 a 28 dias, se observan cristales de CSH y portlandita

Tabla 29 Espectros de analisis EDS en Sistema 395

Espectro 204

Peso% ¢
o 62.80 0.80
Ca 21.30 0.50
Si 10.80 0.40
Al 2.00 0.20
Mg 1.40 0.20
Fe 1.10 0.20
S 0.60 0.10

Espectro 205
Peso% ¢
Ca 52.60 2.00
o 41.20 2.20

S 3.00 0.30
Al 1.70 0.30
Si 1.40 0.30

Espectro 206
Peso% c
o 57.80 1.00
Ca 31.20 0.80
Si 4.80 0.30
Al 3.30 0.20
S 290 0.20
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Capitulo 6. Conclusiones y recomendaciones

6.1 Conclusion general

La adicion 1 0 5% de cenizas de bagazo de agave a una matriz de CPO acelera
la reaccion de hidratacién. La reaccion de hidratacidn del CsA genera un rapido
desarrollo de resistencia a edades tempranas incluso por encima de la del sistema de
referencia de cemento Portland sin adicion alguna. Los efectos de las particulas de
CBA afectaron la trabajabilidad de los sistemas de morteros. Se pudo observar una
disminucién de la trabajabilidad cuando se incrementd el porcentaje de adicién de las
CBA. La sustitucion del 1% fue la que presentd mejores resultados debido muy
probablemente a los efectos de la segregacion y aglomeracion que implicé adiciones
del 5%. Este mismo efecto se observd en los sistemas de CPO+CV+CBA, en donde la
adicion del 1% de CBA calcinada a 900°C mejord las propiedades mecanicas de la
mezcla de prueba y estos efectos fueron mayores a edades de 28d. La cantidad de
Ca(OH)2 es similar para los sistemas cuando se analizaron estos mediante TGA, sin
embargo, en los DRX se encontré un incremento en las fases de reaccion, tanto como
fase amorfa, asi como MC y HC. Ademas, que se evidenci6 mediante SEM la
estabilizacion de la etringita lo que increment6 la densificacion de la matriz y esto
contribuye al desarrollo de resistencia.

6.2 Conclusiones Etapa |. Determinar el efecto sobre la composicion quimica,
estructura y morfologia de la temperatura de quemado en la descomposicion de
residuos de AS.

El proceso de calcinaciéon para el acondicionamiento de las CBA gener6
alrededor del 7% de CBA respecto al peso seco de la planta. La pérdida por ignicion en
este tipo de ceniza de bagazo deberia ser cuidadosamente interpretada, porque el alto
contenido de carbonatos, sulfatos y fosfatos podria contribuir al LOI. Sin embrago, se
podria asegurar que esta cantidad de material organico carbonoso es bajo. La
temperatura de calcinacion afecta los compuestos de las cenizas, teniendo
predominantemente CaCOj3 a temperaturas por debajo de 800°C y CaO a temperaturas
por encima de este valor, seguido de compuestos de Mg(COgs) y KPOj3. De acuerdo a la
composicion de las CBA, esta es semi-reactiva y podria tener posibles aplicaciones
cementantes dentro de materiales de construccion. Es importante notar que las
particulas de CaO son altamente reactivas y tienden a transformarse a CaCOg3, por lo
tanto los efectos de adicionar CBA calcinadas a 900°C, serian muy similares al
adicionar un compuesto de CaCO:s.
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El tamafio aparente de las particulas en promedio oscilé entre 25 y 32 um para
todas las temperaturas de las cenizas. Sin embargo, cuando se observé en el
microscopio electrénico de barrido, las aglomeraciones son formadas por particulas tan
pequenas como 300 nm y la desintegracién de una larga cantidad de estas particulas
depende de la temperatura. Debido a esto, el area especifica se incrementé de 6.82
m2/g a 14.00 m2/g, cuando las cenizas se calcinaron de 500°C a 800°C.

6.3 Conclusiones Etapa Il. Determinar el potencial de reaccion de las cenizas de
agave previamente calcinadas en sistemas binarios (Indice de la Actividad en la
Resistencia) y ternarios mediante Calorimetria semiadiabatica.

Se observo que la adicidn de CBA provenientes de biomasa de bagazo de AS
calcinada a temperaturas controladas que van desde los 500°C a 900°C, desarroll6 el
75% 0 mas de resistencia a la compresién que la mezcla de referencia de cemento
Portland (CPO 40) en morteros, siendo las mejores temperaturas 500°C y 900°C con un
indice de actividad de resistencia (SAl) de 55.80 MPa y 55.81 MPa respectivamente
con respecto al mortero de referencia 61.25 MPa a los 28 dias. La adicién de CBA entre
1% y 5% produjo una baja trabajabilidad. El efecto de adicionar CBA contribuyo a la
rapidez de la reaccidn quimica a edades tempranas a partir de las temperaturas
registradas en una prueba semiadiabética.

6.4 Conclusiones Etapa Ill. Determinar la mejor combinacion en desempeio
mecanico de los sistemas binarios y ternarios en base a la temperatura de
quemado, composicion quimica, mineralégica y morfologica. Evaluar la
microestructura desarrollada en pastas base cemento Portland en sistemas
binarios y ternarios mediante técnicas de DRX, SEM/EDS y TGA/DTA.

Se observd que a edades tempranas para los sistemas 1 (CPO+CBA), el mejor
desarrollo de resistencia inicial son los especimenes identificados como 1.5.1 y 1.9.1,
con 34 MPa y 32 MPa respectivamente en comparacion con el sistema de referencia 1
con 32 MPa a un dia. A 28 dias de hidratacién esta tendencia continua ya que las
mezclas 151 y 191 fueron altas siendo un 92% de la resistencia a 28 dias de la mezcla
de referencia. Entonces, el mejor porcentaje de adicion es de 1% debido los problemas
que se pueden tener al agregar un 5% en la uniformidad de la mezcla.

En el sistemas 2 (CPO+30%CV+CBA) con adiciones del 1% y 5% de CBA. A

edades tempranas todos los sistemas se comportaron de manera similar (13 y 14 MPa).
Sin embargo a 28 dias de hidratacion sobresale el sistema 291 (CPO + 30%CV +
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1%CBA a 900°C) con 49 MPa en comparacién con la mezcla referencia (CPO +
30%CV) con 35 MPa. Este resultado es similar al de el sistema CPO+CBA, en donde el
1% de adicién di6 resultados mas homogéneos. Sin embargo, esto resalté mas cuando
las CBA fueron calcinadas a 900°C. En los sistemas 3 (CPO+60%CV+CBA) con
adiciones del 1% y 5% de CBA la mezcla 391 (CPO+ 60%CV+1%CBA a 900°C) fue la
mejor a edades tempranas y a 28 dias el sistema sobresaliente fue el 395 (CPO +
60%CV + 5%CBA a 900°C), sin embargo, los valores de resistencia son bajos debido a
que la cantidad de cemento utilizada se redujo.

En los analisis de DRX en las muestras con mayor resistencia, sistema 291, se
encontré una mayor cantidad de fase amorfa a bajos angulos, ademas de que se
encontrd estable la AFt y AFm (HC y MC). En la literatura esta discutido como las
adiciones de CaCOg estabilizan a la AFt y esto genera una mayor densificacion de |
matriz, lo que se traduce en una mayor resistencia. En el TGA se observo resultados
dispersos, en algunos casos se aprecidé una mayor cantidad de fases hidratadas, AFt y
AFt, sin embargo, en el caso de la Portlandita,, la diferencia es minima entre las
diferentes mezclas. En la observacién en el SEM, se mostré que en las muestras con
mayor resistencia a la compresidn existe una gran cantidad de AFt entre la
microestructura de la matriz e incluso rellenados los huecos de porosidad, esto se
relaciona directamente con el desarrollo de resistencia.

6.5 Recomendaciones

Se recomienda hacer pruebas de durabilidad y asi evaluar el efecto de los alcalis
contenidos en las diferentes temperaturas en donde se observé mejor comportamiento
a la resistencia a la compresién, 500 y 900°C, para complementar la utilizaciéon de
estas cenizas de AS en aplicaciones de la industria de la construccién, por ejemplo al
tener una matriz muy densa se podra utilizar en plantas industriales y varios escenarios
con agentes quimicos agresivos.

Mejorar el mecanismo de dispersion de las particulas de CBA y esto tendra sus
ventajas como poder obsérvalas con técnicas analiticas como DRX, SEM/EDS.
Ademas, se supone que tendra un mejoramiento en cuanto a las resistencias a la
compresion a edades tempranas.

Para observar la reaccién entre particulas de CBA es recomendable sustituir una
gran cantidad de este material con fines de ver los productos hidratados comunes en
estos sistemas de CPO y CV mediante técnicas analiticas como SEM/EDS para
observar su morfologia o mediante DRX y poder ver con una mayor intensidad estos
productos hidratados.
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