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RESUMEN

Un cemento es una sustancia que se fragua y endurece de forma
independiente, y actia como un aglutinante de ciertos materiales para formar
el concreto. El bajo costo y amplia disponibilidad de la piedra caliza, arcilla y
otros materiales de origen natural hizo del Cemento Portland uno de los
materiales para la construccion de mas bajo costo en el mercado. Puesto
gue es el ingrediente basico de otros materiales de construccion como el
hormigon, mortero, estuco y la mayoria de la lechada también es el

aglutinante mas comuan en todo el mundo.

Sin embargo, existe la necesidad de sustituir el Cemento Portland, debido al
impacto ambiental en todas las etapas de su proceso de produccion. El
problema ambiental mas importante que enfrenta la industria del cemento
hoy en dia son las emisiones atmosféricas las emisiones de gases de efecto
invernadero, las dioxinas, NOx, SO2, y material particulado, [1]. "La regla de
oro es que por cada tonelada de cemento fabricado, una tonelada de CO, es

producida”. [2-3].

Diferentes soluciones han sido presentadas como la combinacién de
cemento Portland y material puzolanico, o la optimizacion de la resistencia a
la compresion del cemento Portland. Sin embargo, estas no reemplazan la

fuente de las emisiones que es el proceso de produccion en si.



Investigaciones recientes muestran una fuerte tendencia hacia el uso de
cementos activados alcalinamente o “geopolimeros” [5-6]. Estos se pueden
obtener mediante la combinacion de una fuerte solucion alcalina (activador) y
un material de alto contenido siliceo-aluminoso, obtenido de fuentes
naturales tales como arcillas y zeolitas, o de fuentes artificiales, tales como
escoria de alto horno o cenizas volantes. Estos tipos de aglutinantes en
algunos casos no s6lo cumplen con las propiedades del cemento Portland,

sino que las superan.

El Grupo de Materiales, en el componente 6 del Programa VLIR-ESPOL,
caracterizé un grupo de zeolitas. En el presente proyecto de graduacién dos
zeolitas de este grupo fueron utilizadas para formar los cementos alcalinos y
una soluciéon gquimicamente pura de hidréxido de sodio activé la reaccion.
Dos diferentes proporciones zeolita-activador (75-25% vy 85-15%) se
prepararon para formar las muestras para las pruebas de resistencia a la
compresion, siguiendo los métodos estandar de la norma ASTM
C109/C109M. Las mezclas fueron curadas durante 7, 14 y 28 dias a 60 y 80
°C. Finalmente se llevaron a cabo pruebas de resistencia a la compresion y
se tomaron muestras del material restante para su analisis mediante:
Microscopia Electronica de Barrido, Difractometria de Rayos X y Analisis

Termogravimétrico con Calorimetria Diferencial de Barrido.



Los resultados obtenidos sirvieron para entender mejor la activacion de las
zeolitas escogidas. Aunque no se pudo alcanzar la resistencia de
compresién de los morteros de cemento Tipo IP, se pudo determinar que las
zeolitas escogidas pueden ser activadas alcalinamente y a partir de los
resultados del ensayo de compresién, que el mejor proporcionamiento fue el
de 75-25%, el tiempo y temperatura de curado mas apropiados fueron a
60°C durante 7 dias. Ademas se determinaron formas de optimizar el
proceso utilizando temperaturas de curado menores (40 °C) y un menor
tamafio de grano al preparar las muestras. Con el fin de optimizar la
resistencia a la compresién se deberd realizar un estudio variando la
concentracion 'y composicion del activador alcalino, pues este es

fundamental en el desarrollo de esta propiedad.
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INTRODUCCION

El presente trabajo trata de la obtencion de cementos activados
alcalinamente a partir de zeolitas de la costa ecuatoriana, con el fin de
encontrar un material alternativo al cemento Portland, que actualmente
presenta un alto impacto ambiental debido principalmente a las emisiones
durante su proceso de produccion. Estas incluyen la contaminacion del aire
por emisiones en forma de polvo, emisiones de gases debido a la
calcinacion de las materias primas y combustibles fésiles, entre otros. La
produccién de hormigén libera tanto CO, al ambiente no sélo porque la
fabricacion de cemento Portland requiere cantidades significativas de energia,
gue normalmente se logran utilizando los combustibles fésiles. Sino también
porgue la reaccion clave es en si la ruptura de carbonato de calcio en 6xido
de calcio y dioxido de carbono. Alrededor del 65% del di6xido de carbono
liberado proviene de la descomposicion de la piedra caliza. Ademas se
estima que con el crecimiento demografico y la industrializacion, la
contaminacion generada por la produccion de cemento en unos pocos afios
representard el 17% de las emisiones mundiales de CO2 (en el 2007 llego al

7%) [1, 4].

Las zeolitas, previamente estudiadas y caracterizadas encontradas en

cierta region de la costa ecuatoriana, son minerales aun ampliamente



explotados que han probado ser potenciales fuentes de materia prima
para la formacion de cementos por medio del proceso de activacion
alcalina. Se estima que la producciéon de cemento por medio de la activacién

alcalina podria resultar en una disminucion del 86% de las emisiones de CO2

por cada tonelada de Concreto. [7].

La optimizacion de las condiciones de curado y mezcla del aglutinante
formado por el proceso de activaciéon alcalina puede resultar en un
material cementante de mayor o igual resistencia mecénica que el
cemento Portland.  Su disponibilidad y bajo nivel de emisiones
contaminantes puede constituirlo en una alternativa ante dicho material.
El reto esta en optimizar una mezcla para la obtencién de resistencias de
compresion superiores a las del cemento tipo IP, a través de la
optimizacién de la materia prima, solucion activadora, proceso de mezcla

y proceso de curado.

La metodologia utilizada en el presente trabajo requiere de una
recopilacion bibliografica referente al tema para la formaciéon del marco
tedrico; un trabajo de campo que comprende la recoleccion de la zeolita;
el disefio experimental de tipo factorial; los procedimientos

experimentales, que dentro de lo posible se los realiza acorde a normas
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ASTM; y el andlisis de resultados con el fin de optimizar la obtencion del

cemento alcalinamente activado.

En el primer capitulo se describen los antecedentes del presente trabajo,
se incluyen resultados que demuestran la afinidad de las zeolitas a la
activacion alcalina y se plantea el problema del uso del cemento Portland.
En el siguiente capitulo se presenta informacion tedrica y el estado de
arte para el entendimiento y justificacion del proyecto. El tercer capitulo
describe el procedimiento experimental. Este inicia con el trabajo de
campo, los procesos de preparacion de la materia prima, la formacion de
los cubos y los posteriores ensayos como el de resistencia a la
compresion y analisis de las muestras restantes. El capitulo 4 presenta
los resultados de los mencionados analisis y su interpretacion.
Finalmente en dltimo capitulo se enumeran las conclusiones vy
recomendaciones en base a los resultados obtenidos en el presente

proyecto de tesis.
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CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL

1.1 Antecedentes y Justificacion.

Este trabajo de investigacion es parte de un grupo de proyectos de
graduacion del Area de Materiales y Procesos de Transformacion
de la Facultad de Ingenieria en Mecanica y Ciencias de la
Produccién (FIMCP) de la Escuela Superior Politécnica del Litoral
(ESPOL). En éste se examinan las variaciones en las propiedades
fisico-mecanicas y mineralégicas, asi como los cambios micro-
estructurales de dos tipos de zeolita, previamente caracterizadas, al
ser activadas alcalinamente para producir un material cementante,

de propiedades similares a las del cemento tipo Portland.

Ademas de este “geo-cemento”, término utilizado para materiales

cementantes hechos a partir de materiales inorganicos provenientes
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de fuentes naturales, otras aplicaciones son investigadas a la par y

buscan optimizar el uso de recursos ecuatorianos.

Este grupo de zeolitas fue estudiado en él afio 2007 como parte de
la tesis de graduacion como Ingeniero Mecanico del Sefior Xavier
Briz Quintero (11), de la ESPOL. Los datos obtenidos en la tesis del
Ing. Briz seran utilizados como fuente de consulta en el presente

trabajo y se presentan a continuacion.

TABLA 1 COMPOSICION MINERALOGICA DE LAS ZEOLITAS

NATURALES ZEO1 Y ZEO2

Fases % de Fases % de
Muestra . . Trazas
mayores presencia menores presencia
Cuarzo 50 -55% | Feldespato <5% Heulandita
ZEO 1

Mordenita 45 - 50 %

Clinoptilolita | 30-35% | Feldespato | 5—15%

ZEO 2 . .
Heulandita 35-40% Esmectita | 15—-20 %

Cuarzo 15-20%

Fuente: Tésis de grado Ingeniero de Minas “Xavier Briz 2007”

Del andlisis por microscopia electronica de barrido (MEB), se
observd que la muestra Zeo 1 presenta una estructura mas
homogénea que la Zeo 2 y practicamente solo estd compuesta de
cuarzo y modernita, aunque también se pudieron apreciar escasos

cristales de heulandita - clinoptilolita . En cambio la estructura
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observada en la Zeo 2 tiene distinta composicion en los materiales
siliceo-aluminosos y tiene formas con tendencias mas redondeadas
en los cuarzos y feldespatos. Estos ultimos rodeados en una masa
de esmectitas y zeolitas. La composicion observada es proxima a la
ya definida por otras técnicas, zeolitas (heulandita y clinoptilolita),
cuarzo y otros componentes minoritarios. Las estructuras
observadas nos indican el bajo grado de cristalinidad de estas

muestras.

Adicionalmente, en el afio 2008 se realiz0 la tesis de grado previo al
titulo de ingeniero mecénico del Sefior Walter Correa Gonzélez,
estudiante de la ESPOL. La misma fuente de zeolitas fue utilizada
para analizar el efecto del grado de amorfizacion por medio de
tratamientos termo-mecanicos sobre la resistencia a la compresion
y su aplicacion como puzolanas (10). En dicho trabajo se determiné
la densidad de las zeolitas, cuyos resultados se presentan en la
Tabla 2. Los datos fueron obtenidos de acuerdo a la norma ASTM
C 188-95, debido a la falta de una normativa para ensayos en
cementos a base de zeolitas. La densidad de los materiales se la
expresa como la masa por unidad de volumen. Estos datos seran
utilizados posteriormente para el proporcionamiento de las mezclas

en el presente proyecto de tésis.
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TABLA 2 DENSIDADES: CEMENTO PORTLAND 1-ZEO 1 -

ZEO 2
Material Densidad
(g/cm®)
Cemento tipo 1 3,14
Zeol 2,29
Zeo 2 2,18

Fuente: Tésis de grado Ingeniero Mecanico “Walter Correa 2008

1.2 Planteamiento del Problema

El concreto hecho a partir del cemento tipo Portland es el material de
construccion mas utilizado en la actualidad principalmente por su
relacion costo-beneficio, en lo que se refiere a resistencia a la
compresion. Su fabricacion implica procesos de calcinacion de materia
prima y uso de combustibles, los cuales liberan aproximadamente 900
kg de diéxido de carbono por cada 1000 kg de cemento producidos. Asi
mismo, dicha cantidad de cemento demanda el uso de 1693 kg de agua
y 4.798 MJ en recursos energéticos (9). Por ello, se busca reemplazar

este cemento por uno con menor impacto ambiental.

Existen diversos estudios en el desarrollo de los cementos activados
alcalinamente, término utilizado comdnmente pero un tanto
controversial debido a que el mismo cemento Portland también puede
ser activado en un ambiente alcalino, por ello a veces se prefiere el

nombre de geo-polimeros, éstos buscan convertirse en materiales eco-
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amigables. Los geo-polimeros pueden obtenerse combinando una
disolucion fuertemente alcalina (activador) y un material rico en aluminio
y silice, de fuentes naturales como arcillas o zeolitas, o de fuentes
artificiales como escoria de alto horno o cenizas volantes. En ciertos
casos estos cementos no solo igualan las propiedades del cemento
Portland sino que las superan. Ademas, existen otras ventajas para su
uso como el ahorro energético en su produccidon en comparacion al
Portland, pues su fuente de aluminio y silice suele requerir de muy poca
energia o es un subproducto industrial en el caso de los desechos
industriales solidos, y la disminucién en la contaminacion pues la
producciéon del cemento Portland representa en la actualidad casi el

10% de las emisiones de diéxido de carbono en el mundo (1).

La ESPOL, a través de este proyecto, busca fomentar la utilizacion de
recursos ecuatorianos no explotados, como son los dos tipos de zeolita
que se utilizan provenientes de yacimientos en las provincias costeras
de Santa Elena, Guayas y Manabi. Siendo esta una solucién viable a la
bldsqueda de un cemento alternativo pues estos materiales no metéalicos
ya han sido evaluados y poseen distintas propiedades entre las que se

encuentra su capacidad de convertirse en un material cementante.
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Si bien existen mdultiples estudios para que estos aglutinantes sean
viables, el primer inconveniente que surge es la falta de una normativa
para cementos alcalinos, por ello se utilizardn las normas relacionadas
al cemento Portland. Ademas, se requiere de mayor investigacion que
nos permita predecir el rendimiento del cemento, la reactividad y
mecanismos de reaccion y finalmente informacion del procesamiento de
las materias primas, proporcionamiento, temperatura de curado y
tiempo, pues esto afecta directamente el rendimiento en el ensayo de

compresion.

1.3 Objetivos

e Objetivo General

La activacion alcalina de las zeolitas ecuatorianas con hidréxido
de sodio para producir un material cementante con resistencia

mecénica similar a la del cemento Portland tipo I, o superior.

e Objetivos Especificos

Analizar el efecto de la concentracion del activador, temperatura
de curado y tiempo de curado en la activacién de las zeolitas

(Zeo 1y Zeo 2).
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Andlisis de la resistencia a la compresion en morteros con un
proporcionamiento de Volumen de agua/Volumen de sdlidos =
0.3 (Volumen de sdlidos = Volumen de zeolita + Volumen de
Sodio) a los 7, 14 y 28 dias. Para la Zeolita 1 y Zeolita 2. Y
comparacion con la resistencia a la compresion obtenida a
partir de morteros de cemento Portland tipo IP curados en

hiumedo.

Andlisis de la variacibn de la microestructura, composicion
quimica y mineraldégica de las muestras al ser activadas

alcalinamente.

1.4 Metodologia del proyecto

Recopilacio Marco Teori
bibliogré- -

S
«
o
=13
o
i
=

Anéli-ltados

FIGURA 1.1 Metodologia de tesis
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Durante la recopilacion bibliografica se busca informacion sobre los estudios
realizados en los cementos y en las zeolitas, principalmente los casos de

activacion alcalina de materias primas naturales o artificiales.

El marco tedrico es la descripcion de los aspectos fundamentales de los
conocimientos existentes sobre los cementos, las zeolitas y la activacion

alcalina principalmente.

El trabajo de campo consiste en la recoleccion de muestras de zeolita en 2
yacimientos, uno en la provincia del Guayas a la altura de la Cementera
Holcim y el otro yacimiento en Ayampe ubicado en el limite entre las
provincias de Santa Elena y Manabi, a lo largo del Rio Ayampe. Se
recolectaron 8 kg de cada muestra de zeolita en estos sitios y las muestras

fueron identificadas como Zeolita 1 y Zeolita 2 respectivamente.

El disefio de experimentos correspondia inicialmente al de tipo factorial 2%,
cuyas variables independientes serian la temperatura de curado, la
proporcién del activador en la mezcla y el tiempo de curado, las variables de
bloque serian el tipo de zeolita utilizado, y la funcion de respuesta la daria la
resistencia a la compresion a 7,14 y 28 dias de curado. Con muestras de

control de cemento tipo | curadas en humedo a 7, 14, y 28 dias para obtener
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valores de resistencia a la compresion referenciales. Pero debido a que la
mayoria de los morteros no cumplieron con las condiciones necesarias para
poder ser ensayadas en su resistencia a la compresién, se utilizaron los
datos restantes en funcion del objetivo de la presente tesis. El analisis de
resultados fue realizado con las técnicas mencionadas anteriormente (DRX,
MEB, Espectrometria FTIR y ATG-CDS), se analizaron solo las muestras que
cumplieron con los requerimientos de fluidez de mezcla, y dimensiones de

cubo acordes a las normas ASTM C305 y C109 respectivamente.



CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO

2.1 Cemento Portland

El cemento Portland es un conglomerante o cemento hidraulico que
cuando se mezcla con aridos y agua tiene la propiedad de conformar
una masa pétrea resistente y duradera denominada hormigén o
concreto. Este cemento es el mas utilizado para formar concreto
para construcciones. Algunas de las mas importantes razones por
las que el cemento es un material universal es que las materias
primas para fabricarlo existen en todas o casi todas partes del
planeta. Se encuentran facilmente accesibles, en mdltiples formas y
en cantidades abundantes y por tanto sus costos son relativamente

bajos. Las fabricas de cemento se adaptan bien a las mdultiples


http://es.wikipedia.org/wiki/Conglomerante
http://es.wikipedia.org/wiki/Cemento
http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%81rido_(miner%C3%ADa)
http://es.wikipedia.org/wiki/Hormig%C3%B3n

27

variantes de materiales que existen en la naturaleza principalmente

por su accesible precio.

Durante la operacion de calcinacion en el proceso de elaboracion del
clinker de cemento portland, el calcio se combina con otros
componentes del total de la mezcla cruda para formar 4 principales
compuestos que constituyen el 90 % de cemento por masa. La
mezcla a su vez posee Yeso (4 % al 6 %), y otras fuentes de sulfato
de calcio, que también son agregadas a la molienda durante el

proceso de elaboracion.

La quimica del cemento usa las siguientes abreviaciones para

describir los compuestos:

e A=ALO;3
e C=CaO
° F=Fe,O3
e S=SiO;

El término “fase” también puede ser usado para describir los
compuestos del clinker en el cemento portland, las cuales a la vez le

imparten las propiedades fisicoquimicas al concreto, estas son:
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e  Silicato tricalcico 3Ca0-Si0; = C3S

e Silicato dicélcico 2Ca0-Si0; = C,S

e  Aluminato tricalcico 3Ca0-Al,03 = C3A

e  Ferro aluminato tetracalcico 4Ca0-Al;03-Fe,03 = C4AF

La activacion Alcalina

La activacion alcalina es un proceso quimico en el que un material rico
en aluminio y silice, en polvo, natural o artificial, es mezclado con un
activador alcalino, disolucién altamente alcalina (pH > 7), para
producir una pasta que se puede asentar y endurecer en un corto

periodo de tiempo como lo hace el cemento Portland.

El mecanismo de reaccion que explica exactamente el asentamiento y
endurecimiento de los aglutinantes activados alcalinamente no esta
totalmente entendido, pero se piensa que depende de los materiales

base y el tipo de activador alcalino.

Uno de los primeros cientificos que experimentd con la activacion
alcalina utilizando hidréxido de sodio como activador y ceniza de alto
horno fue Purdon, en una de sus publicaciones sugirié que la

activacion se presentaba en dos etapas: La primera etapa era la
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liberacion del aluminio, silice e hidréxido de calcio. Luego venia la
formacion de los hidratos de silice y aluminio junto con la regeneracion

de la solucion alcalina (8).

De acuerdo a Glukhovsky, el mecanismo de activaciéon alcalina esta
compuesto de reacciones conjuntas de destruccion-condensacion,
estas incluyen la destruccion de la materia prima en unidades de baja
estabilidad estructural, la interaccion con estructuras de coagulacion y
la creacion de estructuras de condensacién. El primer paso consiste
en el rompimiento de los enlaces covalentes Si-O-Si y Al-O-Si, lo cual
sucede cuando el pH de la solucién alcalina aumenta. Estos grupos se
transforman a una fase de colada. Luego se acumulan los productos
de esta destruccion formando una estructura coagulada, llegando a

una tercera fase de generacion de estructura condensada (3).

Otros autores concuerdan que la mayoria de los mecanismos
propuestos indican una fase inicial de disolucion de la silice, seguida
de una fase de transportacion y policondensacion, pero estas fases

ocurren simultaneamente evitando el analisis individual de ellas (5).

De acuerdo a Palomo, dos modelos de activacion alcalina pueden ser

establecidos, el primero es el caso de la activacion de escoria de alto
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horno (Si + Ca) con una solucion medianamente alcalina y teniendo
como principal producto de la reaccion, silicatos de calcio hidratados
(CSH). En el segundo modelo de activacion alcalina (Si + Al), el
ejemplo general de la activacion alcalina del metacaolin con una
solucion entre medio y altamente alcalina. El producto final se
caracteriza por un modelo polimérico y de alta resistencia mecanica.
El primer proceso tiene similitudes con la formacion de zeolita. Por ello
se puede concluir que la activacion de metacaolin da lugar a la

formacion de un polimero amorfo justo como la zeolita (7).

Otros autores creen que el mecanismo de nucleacion incluye el
ordenamiento de las moléculas de agua entre los cationes alcalinos.
Los cationes de menor dimension ajustan mejor que aquellos con
mayor dimensién, sin embargo se encuentran mayores niveles de
condensacion en sistemas menos ordenados, como puede ser el caso
de mezclas con mayores porcentajes de agua y menos cationes para
ordenarlos.

Jaarsveld asegura que la formacién de un geopolimero conlleva el
mismo proceso que las zeolitas: a) disolucion debida a los iones de
hidroxido; b) la orientacion de las disoluciones; c¢) condensacion y

endurecimiento de la estructura en un sistema polimérico organico (4).
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Deventer sugiere que el mecanismo de reaccién descrito en la figura

2.1 también se lo puede aplicar a polimerizaciébn de materias primas

naturales.

Fuente Aluminio-silicea + Solucién
silicato/hidréxido alcalina

Diso‘chic'm

v v
Mondmero Silice Mondmero Aluminio

A 4

Oligémeros de Aluminio-silicatos

Polimerizacidn

v v Nucleacién

Polimero Aluminio- Ndcleo de Aluminio-silicato

Siliceo (Amorfo) (cuasi o monocristales)
Formacion de gel § Transformacion vCrlstallzauon

Gel aluminio-siliceo (Amorfo)

y

Fase Zeolitica (Nanocristales)

Figura 2.1 Mecanismo de Reaccion simplificado de la

geopolymerizacion del metacaolin sugerido por Deventer (5).

e Activadores Alcalinos
El conocimiento actual acerca de los activadores alcalinos
muestra que los mas apropiados estan hechos de hidroxidos y

silice soluble. Sin embargo la influencia de la concentracion y
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la naturaleza del activador no ha sido totalmente entendida,
pues no se espera que se mantengan los mismos niveles
optimos en la concentracidon o moédulo de silice del activador

para distintos materiales base.

Los activadores son usualmente mezclas de Hidroxido de
sodio, Hidroxido de calcio e Hidréxido de Potasio con agua
desionizada. No estd claro cudal es la cantidad optima del

hidroxido de sodio y como influencia los diferentes materiales.

Hasta ahora las investigacion acerca de aglutinantes activados
alcalinamente permite concluir que ademas de los materiales
reactivos como el metacaolin, o subproductos industriales como
las cenizas o la escoria, muchos minerales siliceo-aluminosos
(los mas abundantes en el planeta) pueden ser sometidos a la
activacion. Sin embargo se debe anotar que estos estudios
utilizaron muestras minerales de alta pureza y no se espera que

otras muestras tengan la misma reactividad.
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2.3 La zeolita

Segun la Asociacion Internacional de Zeolita (por sus siglas en inglés
IZA), una zeolita estd caracterizada por una estructura de tetraedros
enlazados, los cuales consisten en cuatro atomos de oxigeno que
rodean a un catién. Estas estructuras o redes contienen cavidades en
forma de canales y cajas que comUnmente estan ocupadas por
moléculas de agua y cationes que comunmente son intercambiables.
Los canales son lo suficientemente largos para permitir el paso de
especies huéspedes. En la fase hidratada de este mineral la
deshidratacion ocurre a temperaturas por debajo de los 400 °C y su

rehidratacion es reversible.

Pero es importante entender como se formaron estas zeolitas en la
naturaleza. A medida que la lava fluida, homogénea y a muy alta
temperatura, se enfrié aparecieron primero cristales sin silicatos (o sea,
sin atomos de silicio, Si) como los cristales de magnetita (Fe304).
Luego vino la formacion de orto-silicatos, por ejemplo el olivino
(Mg2SiO4 con contenido variable de Fe2SiO4)y secuencialmente los
meta-silicatos y los feldespatos que son los minerales mas comunes en
la corteza terrestre. Un ejemplo es la ortoclasa (K Al Si308 con

pequefio contenido de Na y Ca), el cuarzo (SiO2) como mineral primario
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y mezclas de minerales como el granito (que estad compuesto por
cuarzo, feldespato y mica). Dependiendo de las condiciones estos
solidos dan origen a las arcillas, las zeolitas y a la larga a aliminas

como la bauxita.

Cuando el enfriamiento es acelerado tal que la lava se cristaliza lo
suficiente como para dar un magma baséltico rico en alcalis se forman
zeolitas por medios acuosos salinos y alcalinos (Figura 2.2). Este
proceso también se provoca mediante una caida subita de la
temperatura en una lava basdltica. Es por esto que se considera al

medio alcalino un catalizador.

Lava homogénea v muy Minerales sin silicatos
fluida, alia temperatura———s(espinelas, FeyOy)

Magma con mayor congcen- Silicatos ricos en bases (or-
tracion de 510, wodavia——stosilicatos, como el olivinog)
muy fluido

Magma basaltico an rico Algunos olivinos, metasili-
en silice, pero todavia fluido—catos de Mg, Ca, Fe (piro-
xenas) Plogiocksa, feldes-
patos en las dlumas etapas

L P . . .
Magma con mucha silice ——— Gran rendimienwo de feldes-
}}Hl[}h’ 1‘1)]'"}["}!5}[ W LLArE

Violenta como primet rmineral, gra-
caida de nito compaesto de feldespa-
Lemperatura LOS, CUATE0S ¥ INicas)

b s

Ohsidana

Arcillas, zeolitas

La temperatura disminuve, la viscosidad aumenta

Zeolitas
‘*(u menudo cristales grandes
W v bien formados) Bauxita, didspora

Figura 2.2 Formacion de zeolita en la naturaleza. Fuente: Tesis del Ing.

Hugo Avecillas Briones
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Dado que se conocen mas de 40 especies de zeolitas y éstas presentan
diferencias tanto por su estructura cristalina como por sus cationes
asociados, una formula general que defina en su conjunto a una zeolita,

se puede expresar como:

(Na,K)x(Ca,Mg,Sr,Ba)y[ Al x+2y)Si2-(x+2y)O22] .NH20

Donde:
0.0=< x=<0.5z
0.0<y=<0.25z
0.12 < x+2y 0.5z

0.29=sn<1.33z

La formula quimica de la celda unitaria de una zeolita segun la mas
reciente definicion puede escribirse como:

XM 10[(T1)02)y)(T2)02)y@)--.Im X .ZA

Donde:

M: cation de valencia n (x>0)

T:T(1), T(2),.....: elementos del esqueleto cristalino

A: agua, moléculas diversas, pares ionicos (z>0)
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En la figura 2.3 se encuentran clasificadas un grupo de zeolitas y sus

férmulas quimicas.

Volumen
d’ *®
poro

Grupo de las analcimas
Analcimas Nam (:‘\].;Si,,ﬂ.”} IGHQO 0.18
Wairakita Ca, (Al5515504) 16H;0 0.18
Leucita K.ﬁ (ﬁlmsi!g{)‘gg} 0
Grupo de las natrolitas
Natrolita Nam (A]usi“Om} IGHQO 0.21
Edingtonita Bay (Al 5i50g) 6H,O 0.35
Thomsonita N2, Caag (AlypSizOho) 24H,0 0.32
Grupo de las filipsitas
Filipsita (K, Na)s (AlgS1,,Oy) 10H,0 0.30
Garronita NaCag g (Alg5i1,04,) 14H;O 0.41
Gismondina Ca, {AlgS5130y) 16H,0 0.47
Grupo de las heulanditas
Heulandita Ca, (Al S815,04;) 24H,O 0.35
ﬁ]iﬁﬂplﬂO]iM Nas (Al58i3301=} 2‘&“2{) 0.54
Estilbita NayCa, (Al,S15504;) 32H,0 0.38
Grupao de las mordenitas
Mordenita Nag (AlgSi4,06) 24H,0 0.26
Ferrierita Nay sMg; (Als 5Sig 504;) 18H,0 0.24
Epistilbita Cay (AlS51,404,) 16H,0 0.34
Grupo de las chabasitas
Chabasita Ca, (A151,0,,) 13H,0 0.48
Erionita {Ca,Mg,Na,K), s (Al,8i50;;) 2TH,O 0.36
Zeolita L KsNay (AlgSig0y,) 21H,0 0.28
Grupo de las faujasitas
Faujasitas (X, Y) Na;,Ca s Mgy (AlgeSi 53040 26H,0 0.53%
Zeolita A Nagz (Al51,;04) 27TH,0 0.47
feolita ZK-5 Nagp (AlyeS10,5:) 98H,0 0.45
Grupo de las laumontitas
Laumontita Ca, {AlS1,,04) 16H;0 0.35
Yugawaralila Ca, (Al;Si0.) 16H,0 0.30
Grupo de las pentasil
Zeolita Z5M-5 Na,, (Al, Sig.,,04) 16H,0 0.52
Zeolita ZSM-11

* Cm? de agua/cm? de cristal.

Figura 2.3 Clasificacién de algunas zeolitas Fuente: Tésis del Ing. Hugo

Avecillas Briones
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Figura 2.4 Estructura de una zeolita Fuente: Tésis del Ing. Hugo

Avecillas Briones

e Caracteristicas generales de las Zeolitas

Hoy en dia, el término Zeolita engloba a un gran numero de
minerales naturales y sintéticos que presentan caracteristicas
comunes. Las definiciones mas recientes reflejan las evidencias
experimentales de estructuras cristalinas formadas por tetraedros
donde no solo aparecen atomos de Si y Al, sino también atomos

de B, Be, Co, Ba, Ge, Fe, P, Zn.
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Las principales caracteristicas atribuidas a las zeolitas se
resumen en la tabla 4, estas dependen esencialmente de la

estructura y de la composicién quimica de los solidos

TABLA 3 CARACTERISTICAS GENERALES DE LAS

ZEOLITAS

- Diametro de poro: 2 a 12 A

- Diametro de Cavidades: 6 a 12 A

- Capacidad de intercambio cationico: 0 a
650 meq/100g

- Capacidad de Absorcion: < 0, cm®/g

- Estabilidad térmica: desde 200 hasta mas

de 1000 °C

Fuente: Giuseppe Giannetto Pace, Zeolitas

e Aplicaciones industriales de las Zeolitas

Debido a las diversas propiedades de las zeolitas, estas han sido
estudiadas y utilizadas de acuerdo a las caracteristicas y

propiedades que se le atribuyen.
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» Como adsorbentes: Puesto que la capacidad de adsorcién de
las zeolitas depende del volumen poroso y del didmetro de los
poros, de alli el nombre de tamices moleculares, esto permite
que ellas sean utilizadas como adsorbentes en procesos de

purificacion como en procesos de separacion.

e Como intercambiadores id6nicos: Zeolitas muy ricas en
aluminio son usadas como intercambiadores id6nicos para
disminuir la dureza de aguas domésticas e industriales y para la
purificacion de aguas servidas. Esta capacidad de intercambio en
los ultimos tiempos se ha aprovechado para utilizar a ciertas
zeolitas como soporte de fertilizantes, drogas medicinales y

desechos radioactivos.

e Como catalizadores: Numerosos procesos industriales de
refinacion, petroquimica y quimica fina utilizan catalizadores a
base de zeolitas. El reemplazo de catalizadores convencionales
por zeolitas en numerosos procesos es debido a mejoras en la
actividad y en la selectividad. Estas mejoras estan relacionadas a
una mayor acidez y a estructura cristalinas que por el tamafio de
sus poros ejercen una selectividad geométrica o de forma tanto

en los reactivos y productos como a los estados de transicion.
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e Tratamiento de residuos nucleares: Las zeolitas naturales
adsorben de manera selectiva Cesio 134, Cesiol37 y Estroncio
90 cuando se pasan fluidos radioactivos por columnas de filtrado
constituidas por dichos minerales. Por ejemplo ciertos desechos
radioactivos pueden ser mezclados con arcillas como caolinita y
generar sélidos monoliticos. Asi mismo solidos ricos en silice y
aluminio, que presentan una granulometria fina como por
ejemplo cenizas volantes pueden utilizarse como solidificadores
de flujos de desecho radioactivo que al ser altamente alcalino

sirve como un activador.

e Tratamientos de residuos metallrgicos y mineros: Las
zeolitas han demostrado una gran aptitud para el tratamiento de
los efluentes de plantas de tratamientos de metales férricos y
basicos, fundiciones y refinerias. Existen diversas técnicas para
recuperar metales valiosos una vez que estos han sido
adsorbidos por las zeolitas, como resultado del tratamiento de los
efluentes antes mencionados. Una posibilidad es afadir la zeolita
cargada al concentrado que entra a la fundicion, la otra es utilizar

técnicas hidrometallrgicas (elusién de una cama de zeolita con
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una disolucion de cloruro sédico de elevado pH seguido de
recuperacion electrolitica). Esta técnica también se puede utilizar
para el tratamiento de los efluentes y estériles acidos de la

mineria de sulfuros.

e Nutricion animal: La adicion de zeolitas a los piensos de
alimentacion animal mejora la eficiencia alimenticia del pienso,
mejorando asi la calidad de la carne y la cantidad de leche o
huevos producida. En el caso de rumiantes, la adicién de
zeolitas permite la absorcion del amoniaco que se forma al
contener el pienso compuesto con elevado contenido de
nitrégeno, que es posiblemente liberado lentamente durante la
fase de fermentacién, lo que contribuye a su facil alimentacion.
Una adicién de un 5% de clinoptilolita al paso mejora el apetito
de los animales con lo que se obtiene un mayor peso que con

norma segun datos de investigaciones realizadas en la ESPOL.

e Acuicultura: Se ha demostrado que las zeolitas y en especial
la clinoptilolita y la mordenita pueden eliminar entre 97 y un 99%
del amoniaco en aguas con contenidos de amoniaco de tan solo

0.3 mg/l. Esta propiedad es especialmente utii en las
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piscifactorias donde el hinchamiento de peces puede provocar

contenidos excesivos de amoniaco en el agua.

e Control de Olores: En este campo, los usos de las
zeolitas pueden abarcar desde las camas de gatos hasta las
plantilas para zapatos. La excelente capacidad de
intercambio i6nico y selectividad por el amoniaco, hace que

las zeolitas sean especialmente aptas para estos usos

e Tratamientos de suelo: Las zeolitas también han resultado
beneficiosas en el tratamiento de suelo, debido a sus
propiedades de intercambio io6nico y retencion de agua. La
elevada selectividad frente al amoniaco de la clinoptilolita da
como resultado que este sea despreciado lentamente, al mismo
tiempo que mejora la capacidad de retencion de nitrégeno del
suelo al aumentar la capacidad de intercambio i6nico del

conjunto.



43

e Materiales de Construccion: Para fabricar cemento, los tres
aglomerantes empleados son la arcilla, la cal y el yeso, estos se
reencuentran y suman sus propiedades particulares y consiguen
producir el mas importante material de construccion de los dos
altimos siglos. Uno de los elementos que tardiamente se sumo a
los tres anteriores es la puzolana (que ya la habian empleado los
antiguos griegos y romanos), en forma de adiciéon mineral activa,
para mejorar las propiedades mecanicas del hormigdn y sumar a
estas la resistencia a agentes quimicos agresivos, esta Ultima
combinacion recibe el nombre de Cemento Compuesto, para
diferenciarlo del Cemento Portland puro, sin adiciones

Se han utilizado zeolitas naturales como aditivos puzolanicos al
cemento. Las rocas zeoliticas poseen actividad puzolanica que
se traduce en la reaccion del CaO con el aluminosilicato, asi se
obtienen los mismos productos que en la reaccion directa del
cemento natural y obteniendo mejoras en las propiedades
estructurales. La actividad puzolanica de las zeolitas depende de
su composicion quimica y mineraldgica. Las propiedades de
puzolanidad de las zeolitas son debidas a su SiO2 reactivo y
Al203 que reaccionan con el Ca(OH)2 liberado durante la
hidratacion del cemento y convirtiéndolo en los silicatos de

hidroxido de calcio (C—S—H) y aluminatos.
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2.4 Estado de arte del desarrollo de cementos activados alcalinamente

El cemento Portland es un cemento hidraulico principalmente
compuesto con silicatos de calcio hidratados que al reaccionar con el
agua (hidratacion) fraguan y se endurecen, cuando a esta masa
hidratada se le coloca un agregado como arena, piedra u otro material

granular se forma el concreto.

Hoy existe la necesidad de reemplazar este cemento debido a factores
medio ambientales y la necesidad de una mayor durabilidad
(estructuras construidas hace solo unas décadas ya presentan
desintegracion y los casos de falla prematura son comunes). Mehta en
su estudio “Concreto en un ambiente marino”, menciona un caso de
desintegracion de los pilotes base de 12 afios de antigiiedad y el de un
tunel en Dubdi que requiri6 de mantenimiento completo después de 11
afios de construccion. Gjorv “Corrosién del acero en estructuras de
acero expuestas al medio ambiente marino de Noruega”, presenta
estudios de puentes de cemento Portland e indica que el 25% de los
construidos a partir de 1970 ya presentan corrosion. Asi otros autores

demuestran que el 40% de los 600.000 puentes de concreto en
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Norteamérica ya presentan problemas de corrosion y requieren

reparaciones (5).

La opcion mas acertada a seguir son los aglutinantes (cementos)
activados alcalinamente y los cementos con adicién puzolanica. Estos
en ciertos casos no solo igualan las propiedades del cemento Portland
sino que las superan. Ademas existen otras ventajas para su uso como
es el ahorro energético en su produccion en comparacion al Portland,
pues su fuente de aluminosilicato suele requerir de muy poca energia o
es un subproducto industrial, y el aumento en la resistencia a la

corrosion.

Para que estos aglutinantes sean viables se requiere de mayor
investigacion acerca de las propiedades y mecanismos de los cementos
alcalinos (cementos activados alcalinamente), mantener un seguimiento
del comportamiento de morteros de este cemento, el uso de materiales
desechados en la industria, y por ende utilizar menos energia y generar

menor cantidad de desechos.

El presente estado del arte muestra investigaciones y estudios

realizados en el campo de los activadores alcalinos en areas como el
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reemplazo con aglutinantes activados alcalinamente y la utilizacion de

zeolitas como material cementante.

Los estudios de cementos alcalinos inician y se basan en la activacion
alcalina de escoria de alto horno en la ex Union soviética, Escandinavia,
y el este de Europa. Pero la activacién alcalina para estimular las
propiedades puzolanicas de un material ha sido utilizada desde la
antigiiedad. Glukhovsky el primer autor que investigo el uso de los
aglutinantes en construcciones de la Antigua Roma y Egipto en su
estudio “silicatos térreos”, concluyo que estos aglutinantes eran
compuestos de aluminosilicato de calcio hidratado similar al del
cemento Portland, y de fases cristalinas de asnalcita, una roca natural,
lo que explicaria la duracion de esos aglutinantes. Basado en esa
investigacion Glukhovsky desarrollo un tipo de aglutinantes llamados
“‘cementos de tierra” (soil-cements), obtenido a partir de la mezcla de
aluminosilicatos y desechos industriales altamente alcalinos. Campbell y
Folk en su publicacién “Las antiguas piramides egipcias — rocas o
concreto” demostraron que la durabilidad de los aglutinantes usados en
la antigiedad se debia a los altos niveles de compuestos de zeolita.
También Davidovits compara los concretos de la antigiiedad con los
modernos y sefala la tendencia a utilizar desechos industriales para

producir ceramicas enlazadas quimicamente, ceramicas que resultan de
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una reaccion quimica que ocurre a temperaturas cercanas al medio

ambiente.

Las investigaciones en el campo de la activacion alcalina incrementaron
luego de la investigacion del autor francés Davidovits “Sintesis de
nuevos geo-polimeros de alta temperatura para compuestos plasticos
reforzados”. En esta, desarrollé y patentd un aglutinante obtenido de la
activacion alcalina de metacaolin, nombrado geo-polimero en 1978,
desarrollado bajo la marca Pyrament en 1980. utilizando un proceso
similar al usado por los romanos y egipcios. Davidovits se bas6 en
estudios quimicos y minerales para determinar que las piramides no
fueron hechas de piedra natural sino de aglutinantes artificiales, una
mezcla de piedra caliza, arena, hidréxido de calcio, carbonato de calcio

y agua.

Otros autores Langton y Roy, hicieron observaciones sobre
construcciones antiguas en lItalia, Grecia, Y Egipto, y notaron que
cuando estas se reparaban con concreto Portland la reparacion se
empezaba a degradar alrededor de diez afios después, mientras que el
antiguo concreto se mantenia durante mas de 2000 afos, ellos también
encontraron zeolita en cementos antiguos, lo que sugiere que las

zeolitas son una fase final de un largo proceso de conversiones, y
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predijeron el aumento de durabilidad en cementos de similar

composicion.

Los mecanismos de reaccion que explican el formado y endurecimiento
de los aglutinantes activados alcalinamente no es totalmente entendido,
aunque se cree que depende de la materia prima y del activador
alcalino. La mayoria de los autores coinciden en que la mayoria de los
mecanismos de reaccién propuestos indican una fase inicial de
disolucion, luego una fase de transportacién y policondensacion (6,
disolucién — orientacion - endurecimiento). Sin embargo, estas fases

ocurren casi simultaneamente, evitando su analisis individual.

Glukhovski y Krivenko, investigaron compuestos de aluminosilicatos
naturales y de desechos, y probaron que estos Ultimos y las sales
metélicas alcalinas, asi como los silicatos, aluminatos vy
aluminosilicatos, reaccionan en un medio alcalino acuoso cuando la
concentracion del mismo es suficiente. Esta interaccion sucede también
con arcillas minerales, con aluminosilicatos de origen natural o artificial,
en los cuales el calcio esta ausente y también en sistemas con calcio
bajo condiciones normales, formando un producto resistente al agua

analogo a las zeolitas naturales.
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Wu, Roy, y Silsbee, investigaron sistemas compuestos por una variedad
de reactivos, entre ellos cenizas volantes, humo de silice y escoria,
haciendo énfasis en el uso de metacaolin y ceniza baja en calcio como
los mayores componentes, mostrando que al hidratarlos el producto

presenta una resistencia al movimiento de ciertos iones solubles (5).

De acuerdo a Palomo (1999), dos modelos de activacién alcalina se
pueden establecer, el primero es el del caso de la activacion de la
escoria de alto horno (Si+Ca) con una suave solucién alcalina, teniendo
un cristal de silicato hidratado como el principal producto de la reaccion.
En el segundo modelo (Si+Al) el ejemplo general es la activacion
alcalina del metacaolin con soluciones alcalinas medias a altas, el
producto final se caracteriza por un modelo polimérico y altas
resistencias mecanicas. Este Ultimo modelo tiene similitudes a la
formacién de la zeolita. Por lo cual se puede concluir que la activacion

del metacaolin produce un polimero amorfo como la zeolita.

Segun Jaarsveld “El efecto de la composicién y la temperatura en las
propiedades de los geo-polimeros a partir de cenizas volantes y
caolinita” muestra que la formacion del geo-polimero es similar al de la

zeolita en tres aspectos; a) la disolucion debida a los iones de hidroxido
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OH- b) la orientacion de la disolucibn c¢) la condensacién vy

endurecimiento de la estructura en un sistema polimérico inorganico.

En teoria cualquier material compuesto de silice y aluminio puede ser
activado alcalinamente hasta ahora se han realizado experimentos e
investigaciones con; arcillas caoliniticas, metacaolin, cenizas volantes,
escoria de altor horno, mezclas de ceniza y escoria, ceniza y
metacaolin, escoria y metacaolin, escoria y lodo rojizo, y mezclas de

ceniza con materiales no calcinados como caolin y estibita.

Xu y Deventer estudiaron la activacion de 16 minerales naturales de
aluminosilicato, reportando que todos ellos mostraban ser reactivos. La
estibita activada con hidréxido de potasio mostré la mayor resistencia
mecanica. A partir de sus resultados encontraron que el porcentaje de
CaO y K;0 y la proporcion de Si/Al en el mineral base tienen una directa

relacion con la resistencia mecénica obtenida (12).

De acuerdo a Fernandez—Jiménez y Palomo investigaron, y hallaron
que los parametros mas relevantes en la resistencia de los morteros
son, la naturaleza alcalina del activador, la concentracién del activador,
la temperatura de curado y en al menos un caso la finura grano Blaine

(2). Estos autores también encontraron que la concentracion optima del
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activador alcalina con respecto a la masa de la escoria varia entre un
3% y 5% de NayO. Estos estudios fueron realizados con varios
activadores de distinta concentraciéon de Na,O desde 5% a 15%. Ellos
concluyeron que el contenido de la proporcion SiO,/Na,O vy la relacion

agua/solido base influencian la resistencia mecanica.

Es obvio que mucha investigacion se ha realizado desde principio de
1940 en el tema de los cementos alcalinos, sin dejar de mencionar el
aporte de Krivenko a partir de su publicacién “Cementos activado:
terminologia, clasificacion y aspectos de durabilidad”, hallamos que el
autor clasifica los cementos en cinco categorias: 1) Geo-cementos, 2)
cementos de escoria activada, 3) ceniza volante alcalina, 4) cementos
alcalinos Portland y 5) Cementos alcalinos de aluminio. Aunque la
clasificacion no es completa es de gran ayuda para resumir las
numerosas aplicaciones que se han encontrado para los cementos en
mencion, en especial a partir de 1970. Entre estas se encuentran
creciendo en importancia el manejo de desechos y la inmovilizacion de
metales tdxicos, los cementos activados se pueden usar como barreras
para encapsular desechos, los compuestos que se forman en las
reacciones de arcillas alcalinas (zeolitas) son analogos a jaulas de
cristal que pueden atrapar iones o moléculas de material desechado.

Pero otras funciones para este tipo de cemento se han hecho presentes
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a partir de los setenta en areas de industria, agricultura, transportacion y

cementos con funciones especificas.



CAPITULO 3

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Trabajo de Campo

Recoleccion de Muestras de Zeo 1y Zeo 2

La primera parte del trabajo de campo fue la recoleccién de las
muestras de zeolita. Para este fin se utiliz6 la informacion y datos
de mapas geoldgicos y topogréficos realizados durante el
Componente 6 del Proyecto VLIR-ESPOL en el que se
investigaron materiales no metalicos de la costa ecuatoriana,
ademas de la tesis del Ing. Walter Correa Gonzales para ubicar
los yacimientos existentes mediante un GPS y un mapa geologico
de la zona de Ayampe. La recoleccion de muestras se hizo a lo
largo del Rio Ayampe, en una distancia de 4km de barrido. Se

recogieron un total de cuatro lotes de muestras (1km de distancia
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entre lotes) de la zeolita denominada “Zeo 27, previamente
caracterizada, en la zona. La ubicacion en coordenadas de estos

4 lotes se muestra en la tabla 4.

TABLA 4 COORDENADAS EN SISTEMA UTM DE LOS

PUNTOS DE RECOLECCION DE ZEO 2

Coordenada
UTM

(datum Lote 1 Lote 2 Lote 3 Lote 4

horizontal

PSAD-56)

Este 528357 528699 529635 550406

Norte 9815922 9815442 | 9814976 | 9743860

Las muestras se separan en 2 grupos (Zeo 1y Zeo 2) segun la
zona en que fueron recolectadas. Las muestras identificadas
como Zeo 1 (rocas compactas de color marron con tonos verdes
claros que presentan ademas laminas de color ocre) fueron
recolectadas en las faldas de la cordillera Chongon-Colonche de
la Provincia del Guayas en los depdésitos de la actual cementera
Holcim en trabajos anteriormente realizados, y se encontraban
almacenadas en el laboratorio. Y las muestras identificadas como

Zeo 2 (son rocas compactas de color verde y marrén con tonos
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verdes claros que presentan ciertas laminas de color verde
oscuro) fueron recolectadas en Manglaralto, Provincia de Santa

Elena a lo largo del Rio Ayampe.

Foto. 3.1 Zeol del depdsito de Holcim. Fuente Tesis de Walter

Correa.

Foto. 3.2 y 3.3 Recolecciéon de muestras Zeo 2
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3.2 Preparacion de muestras

. Reduccion del tamafio de particulas de la zeolitas

Durante el trabajo de campo realizado se recolectaron alrededor
de 10 kg de zeolita 2 utilizando un pico y una pala y una
cantidad similar de zeolita 1 fue obtenida de las muestras que el
laboratorio previamente recolecté en el yacimiento sefialado. Al
llegar al laboratorio las pedazos de roca pesaban entre 100 —
400 g cada uno. Para la reduccion del tamafio de particulas se
utilizaron 3 métodos mecénicos: la trituracion con un martillo
para la disminucion del tamafio hasta aproximadamente 25 mm,
la molienda gruesa se realizd6 en el molino de bolas
disminuyendo su tamafio a 5mm, y finalmente la molienda fina
con el molino planetario PM100, en la cual se obtuvo un material
con granulometria inferior a 45 um, que se considera pasante
malla 325, para ser usado en los cementos segun la norma
ASTM C 618-01. Es importante mencionar que esta norma ha
sido adaptada al uso en morteros de zeolita pura ya que no
existen especificaciones para este tipo de cementos aun. El

proceso se describe en detalle a continuacion.
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1. Se redujo las muestras de zeolita mediante golpes con un
combo y un cincel para llevarlas a un tamafio menor a 25 mm vy

gue puedan ser molidas en el molino de bolas.

Foto 3.4 Trituracion de Zeo 2

2. La zeolita triturada se aliment6 al molino de bolas, llenandolo
hasta el 30% de su capacidad con un 70% de esferas de
cerdmica a una velocidad de 55 rpm durante 1.5 horas para

disminuir su tamafio entre 1y 5 mm.
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Foto 3.5 Molino de Bolas

3. Utilizando un vaso precipitado de 100 ml se midieron cargas
de 50 ml, para llevar al vaso tipo “C” de 6xido de zirconio del
molino planetario y utilizando 6 esferas de ceramica, las zeolitas
pre-trituradas con martillo y pre-molidas en el molino de bolas,
se molieron durante 5 min, en intervalos de 30 segundos y una

velocidad de 460 rpm.

Foto 3.6 y 3.7 Molino Planetario, vaso y esferas
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4. Una vez terminados estos procesos, se pesaron las cargas
de 100 g. de zeolita y se tamizaron en los tamices 8, 60, 100,

325, durante 30 min. utilizando el agitador de tamices.

Foto 3.8 Agitador de tamices

5. Se separ6 el material con un tamafio de grano mayor a 45
um, y se repiti6 el proceso desde el segundo paso, hasta
obtener 70 gramos o0 mas de material en el fondo, a partir de los
100 g con que se cargo el agitador de tamices. Lo que asegura

que el 70% de la muestra tuvo granulometria inferior a 45 um.

La tabla 15 muestra el nUmero de tamiz con su respectivo

tamafo de particulas.
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TABLA 5 TAMANO DE PARTICULAS POR TAMIZ

TAMIZ N° TAMANO DE PARTICULA
8 2.36 mm
60 250 pm
100 150 pm
325 45 pm

Preparacién del activador y Proporcionamiento de los

morteros (adaptado de la norma ASTM C305-99)

1. Para la preparacion de los morteros primero se separo las
porciones de zeolita e hidréxido de sodio asi como la cantidad
de agua destilada con que se realizé la mezcla. (el agua
destilada se utilizé para disolver el NaOH y luego se adhirio la
zeolita)

2. Utilizando la balanza analitica del laboratorio con una
precision de centésimas de gramo se pesO y separd las
porciones de zeolita e hidréxido de sodio para mezclar, estas se
almacenaron en una funda con cierre hermético para evitar que

sus contenidos reaccionen con la humedad del ambiente.
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TABLA 6 PROPORCIONAMIENTO DE LOS 18 MORTEROS

DEZEO 1
Masas (g) | M€Zc1a L (75%-| Mezcla 2 (85% | Masas totales

’ 25%) 15%) (@)

Masa zeolita 2974.50 3368.88 634338
1x18

Masa 921.78 552.78 1474.56

Ca(OH), x18 : - .

Masa agua

destilada x18 519.23 519.23 1038.46

TABLA 7 PROPORCIONAMIENTO DE 18 MORTEROS DE

ZEO 2

Masas (9)

Mezcla 1 (75% -

Mezcla 2 (85% -

Masas totales (g)

destilada x18

25%) 15%)
Masaleeé)lita 2 2831.58 3207.06 6038.64
Masa Ca(OH)2 921.78 572.78 1494.56
x18
Masa agua 519.23 519.23 1038.46
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3. Las mezclas se realizaron en el recipiente metélico,
utilizando cargas con la cantidad de materiales necesaria para
llenar dos moldes de bronce, es decir para 6 cubos, tomando en
cuenta una pérdida de material de 10%. Primero se diluyé el
hidréxido de sodio en la masa de agua respectiva, se batié hasta
gue estuvo totalmente disuelto (aproximadamente 3 min).

4. Luego se adicion0 la zeolita, cuidando de mantener una
mezcla homogénea. Y se permiti6 que se absorba la parte

liquida durante 30 segundos.

Figura 3.9 Zeolita activada durante mezcla

5. Se inici6é con la mezcladora a baja velocidad (140 rpm +/- 5

rpm) durante 30 segundos.
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6. Se detuvo la mezcla durante 15 segundos y se raspo con la
paleta la superficie del tazén para ayudar a la homogeneidad de
la mezcla.

7. Se inici6 nuevamente la mezcladora a una velocidad media
(285 rpm +/- 10 rpm) durante 1 minuto.

8. En ciertos casos se adicioné agua en cantidades de 25 ml
hasta obtener una mezcla homogénea con un flujo aproximado a

los 110(+/- 5).

Moldeo de Morteros

1. Para la formacién de los moldes se volvieron a mezclar los
morteros a una velocidad media durante 15 segundos.

2. Se aplicé una leve capa de aceite a las paredes de los
moldes de bronce.

3. Se procedié a llenar los compartimentos de los moldes
hasta la mitad aproximadamente.

4. Se asentaron los morteros en los compartimentos en la
compactadora dandoles 32 golpes en 10 segundos, 4 veces
seguidas girando el molde 90 grados después de cada ciclo.

5. Se termino de llenar los compartimentos con la mezcla y

repitié el proceso de compactacion.
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6. Una vez terminada la compactacion se eliminaron los
excesos del material del tope de los compartimentos y se
suavizo la cara superior del molde.

7. Finalmente se almacend los moldes durante 7 dias para

liberar los excesos de solucidn alcalina antes del desmolde.

Foto 3.10 Moldes de morteros de zeolita

Curado de los Morteros

Los moldes fueron curados durante 7, 14 y 28 dias, el periodo
de curado se inicié el mismo dia que termino el pre-curado y
fueron desmoldados. El periodo de Pre-curado fue adaptado al
procedimiento de curado debido a que a diferencia de los

morteros de cemento tipo Portland, los de zeolita no pueden
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desmoldarse al siguiente dia de moldeados. Los morteros de
zeolita fueron pre-curados a temperatura ambiente (27 °C) con
una humedad relativa 55%-65% durante 7 dias y en ciertos
casos hasta 10 dias. Luego fueron desmoldados y llevados a
los respectivos hornos eléctricos. Los hornos fueron
programados a 60 y 80 °C. Se etiquetaron los cubos

apropiadamente para facilitar los ensayos de compresion.

3.3 Ensayos de laboratorio

¢ Ruptura o Prueba de Resistencia ala Compresion

Para la determinacion de la resistencia a la compresion de los
morteros, las muestras deben ser preparadas de acuerdo a la

norma ASTM C 109/C 109M - 02.

Una vez gque se termind el proceso de compresion se procedié a
retirar los cubos de los hornos, se los dejo enfriar durante 15
minutos a una temperatura de 20-22 °C y una humedad relativa
de 50-55% (condiciones del laboratorio). El ensayo en la

maquina universal se llevd a cabo para 3 cubos por cada tipo de
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muestra, asi se obtuvo un valor promedio que es el que se

presenta en las tablas de la seccidn de resultados.

e Andlisis Termogravimétrico y Calorimetria Diferencial

Simultanea (TGA-DSC)

La técnica de analisis TGA, consiste en registrar el cambio de
masa de la muestra con relacién al aumento de temperatura,
desde 40 hasta 800 °C, en este caso en particular con una rampa
de 20 grados/min. Este andlisis requiere de gran precision en la
medicion de tres propiedades: el peso, la temperatura y el
cambio de temperatura. La curva de la derivada de la pérdida de
peso puede ser utilizada para determinar los cambios mas
representativos de masa. Determinando los cambios de masa se

puede determinar el grado de amorfizacion.

La técnica de DSC mide el flujo de calor en un material como
funcion de la temperatura o el tiempo, en una atmosfera
controlada. Esto permite diferenciar entre los cambios
energéticos endotérmicos y exotérmicos, ocasionados por el

cambio de temperatura.
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En nuestro caso particular estas técnica fueron utilizadas para
estudiar el comportamiento de las zeolitas amorfizadas, en donde
se analiza el grado de amorfizacion en muestras de los morteros

obtenidas después de su ruptura.

Foto 3.11 Analizador Térmico Simultaneo.

El equipo de andlisis consiste en una sartén de platino acoplada
a una balanza de alta precision donde se ubica entre 8 a 10 mg
de muestra, dentro de un horno eléctrico con una termocupla
para controlar la temperatura. La atmodsfera del horno es
purgada con un gas inerte, dependiendo del tipo de muestra para

evitar reacciones indeseadas como la oxidacion.
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El, analizé las muestras de entre 8 y 10 mg cada una, con un
proceso de calentamiento 45 °C hasta 800 °C con una rampa de
calentamiento de 20 °C/min. Se utilizaron crisoles de alimina de
90 uL, una atmadsfera de nitrégeno gaseoso con un flujo de 100
ml/min. Luego de cada corrida el sistema fue enfriado por medio

del ventilador interno del equipo.

Difraccion de Rayos X (DRX)

La difraccibn de rayos X permite un andlisis no destructivo y

rapido de la composicién de muestras.

En el caso del presente trabajo el receptor utilizado fue el
accesorio X'celerator para poder obtener una lectura rapida de los
rayos difractados. Se identificaron las fases presentes en las
muestras obtenidas.

Los pardmetros de funcionamiento del difractometro de rayos X

fueron:
- Inicio (°2Th): 5 - Tiempo de barrido por
- Final (°2Th): 100 paso (s): 10.16

- Paso (°2Th): 0.017 - Temperatura (°C): 25
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Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Foto 3.12 Microscépio electrénico de barrido

Este es un tipo de microscopia que crea una imagen de una
muestra por medio del barrido de la misma con un haz de
electrones de alta energia. En un SEM tipico el haz de
electrones es emitido de un filamento de tungsteno, el haz con
una energia entre 0.5 a 40 kV es enfocado por medio de lentes
en un punto de 0.4 a 5 nm de diametro, lo que le da la alta
resolucién a la técnica. Cuando el haz penetra la muestra con
una profundidad de 100 nm a 5 um se crea un volumen de
interaccion, que tiene la forma de una lagrima que depende de la
energia del haz, el nUmero atémico de la muestra y la densidad

de la muestra. Los electrones interactian con los atomos de la
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muestra produciendo distintos tipos de sefiales que contienen
informacion de la topografia, composicion y otras caracteristicas

del material evaluado.

Los tipos de sefiales que se producen en un SEM incluyen,
electrones secundarios, electrones retro-dispersados, rayos X
caracteristicos, luz catodo-luminiscente, y electrones transmitidos

entre otras.

Pero una sola maquina no siempre detecta todas estas sefiales,
en su funcién méas simple el SEM detecta electrones secundarios
con los que se produce una imagen de alta resolucion de la
superficie de la muestra. Esta imagen revela detalles con
resolucion de unos cuantos nanémetros y debido a lo angosto del
haz de electrones utilizado las imagenes tienen una gran
profundidad de campo, lo que da lugar a una apariencia
tridimensional. La limitacion en esta técnica es que las muestras
deben ser conductoras de corriente eléctrica, es decir que
muestras biolégicas deben ser tratadas con un recubrimiento de

oro o platino para ser analizadas.
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En el caso particular de las zeolitas y las muestras obtenidas
tras la ruptura de los cubos formados por los distintos morteros
se utilizé la técnica para comparar las muestras de zeolita antes
y después de la activacion alcalina, y entre los distintos morteros
de zeolita activada.

La desventaja que se present6 con esta técnica es que debido a
que las muestras no eran conductoras solo se podian hacer
observaciones utilizando el modo de bajo vacio (Low vacuum)
este modo utiliza una atmosfera humedecida con vapor de agua
para volver conductora a la muestra. Las mediciones se hicieron
con los siguientes aumentos: 100x, 200x, 500x, 1000x, 1500x,
2000x, 2500x y 3000x en cada muestra de mortero de zeolita.

Los parametros utilizados para las mediciones fueron:

-Spot: 3.00

-Voltaje: 15 kV.

-Presién: 45 Pa.

-Distancia de trabajo: 8.5-9.0

-Tipo de vacio: Bajo vacio
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Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier

(FTIR)

Este tipo de espectroscopia, o analisis de espectro, tiene que ver
con la regién infrarroja del espectro electromagnético, es decir la
luz con mayor longitud de onda y menor frecuencia que la luz

visible.

La técnica puede ser utilizada para analisis quimicos. La porcion
infrarroja del espectro electromagnético est4 dividida en 3
regiones, “la cercana” (a la luz visible), “la media”, y “la lejana”
(de la luz visible). La de mayor energia IR-cercana
(aproximadamente entre los 14000 a 4000 cm™, con longitud de
onda 0.8 a 2.5 um) puede excitar vibraciones harmonicas. La IR-
media (aproximadamente entre 4000 a 400 cm™, con longitud de
onda entre 2.5 y 25 um) pueden ser utilizadas para estudiar las
vibraciones fundamentales y la rotacién y vibracion asociada a la
estructura. La IR-lejana (aproximadamente entre 400 a 10 cm™,
y una longitud de onda entre 25 y 1000 um justo al lado de la
region de la microonda), tiene muy poca energia y puede ser

utilizada para espectroscopia puramente rotacional.
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La espectroscopia de la luz infrarroja explota el hecho de que las
moléculas absorben frecuencias que son caracteristicas de su
estructura. Estas absorciones son frecuencias resonantes, es
decir la frecuencia de la radiacion que se absorbe es la misma

que la frecuencia del enlace o del grupo que vibra.

Una de las técnicas de procesar los interferogramas es la técnica
de la Transformada de Fourier, esta cambia los datos del
interferograma en informacion como funcién de la longitud de
onda, el espectro de la muestra se compara con un espectro de
referencia. Una de las ventajas de esta técnica es que los datos
de varias frecuencias son recolectadas al mismo tiempo,

favoreciendo la velocidad del ensayo.

Foto 3.13 Espectrometro FTIR
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Foto 3.14 Ensayos en Espectrometro FTIR

El espectro infrarrojo de una muestra se determina pasando un
haz de luz infrarroja a través de la muestra. Cuando la
frecuencia del haz IR es igual a la frecuencia por vibraciones de
algun enlace en la muestra, la absorcién se produce. Al analizar
la luz transmitida a través de la muestra se revela cuanta energia
se absorbi6 en cada longitud de onda. El andlisis se puede lograr
utilizando un haz monocromatico creado por un Interferometro, el
detector de luz infrarroja cambia de longitud de onda con el
tiempo, Y un espectro de transmitancia o absorbancia puede ser
producido, revelando cuales longitudes de onda en la luz IR
fueron absorbidas por la muestra y mediante analisis de los

resultados se pueden determinar caracteristicas de la estructura
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molecular de la muestra. Estructuras moleculares mas complejas
producirdn espectros de absorcion/transmitancia mas complejos,
y espectros simples se obtienen de muestras con pocos enlaces

IR activos y de alta pureza.

En el presente trabajo el analisis de Iluz infrarroja por
transformada de Fourier es utilizado como un método de
comprobar los resultados obtenidos en otras técnicas de
caracterizacion con respecto al contenido de las muestras
obtenidas de los restos de los distintos cubos sometidos a los
ensayos de compresién. Esto se logra al comparar los
espectrogramas de las muestras activadas alcalinamente con las
de las muestras de zeol y zeo 2 sin activar y a su vez con tablas
qgue relacionan los compuestos o fases minerales con las

correlaciones de la espectroscopia encontradas en la bibliografia.

3.4 Equipos, materiales e insumos analiticos

Durante el trabajo de Campo:

GPS.- Sistema de Posicionamiento Global, GPSmap-76 S, es

un sistema de navegacion basado en 24 satélites, que
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proporcionan posiciones en tres dimensiones, velocidad y
tiempo, las 24 horas del dia, en cualquier parte del mundo y en

todas las condiciones climaticas.

Mapa Geoldgico.- Para ubicar el lugar de muestreo, se utilizé un
mapa de Manglaralto y de la ruta via a la Costa en donde se
representa la superficie mediante curvas de nivel que indican el

relieve de la tierra.

Combo.- o martillo para poder romper la superficie del terreno

donde se muestrea.

Fundas con cierre hermético.- Se utilizaron fundas para el
almacenamiento de las muestras recolectadas en el trabajo de

campo, alrededor de 16 kg en total.

En el proceso de reduccion del tamafio de particulas:

Trituracion y molienda.

Martillo y Cincel.- se utilizé para romper las muestras de zeolita

en pedazos que el molino pueda receptar.
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Molino Planetario.- se utilizd un molino planetario de marca
Retsch modelo PM 100 para triturar las muestras obtenidas del
trabajo de campo hasta llegar a un tamafo que se pueda tamizar
acorde a la norma ASTM C618-01, pasante malla 325. Con los

siguientes parametros:

Velocidad de giro: 400 rpm
Tiempo de molienda: 7 min
Numero de bolas moliendo: 6

Intervalos de giro: 30 segundos

Este equipo utiliza como accesorios un vaso de Oxido de zirconio

(Zr0,) marca Retsch de 125 ml de capacidad total donde se

pueden moler hasta 50 ml en cada corrida.

Foto 3.15 Molino Planetario
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Tamices de ensayo.- De aberturas cuadradas y con los
siguientes numeros: 14 — 18 — 40 — 50 — 100 — 200 — 325 —

Fondo.

Brocha.- Se utilizé una brocha para limpiar el interior del vaso de
zirconio que contenia restos del material, después de ser

sometidos al tratamiento de molienda.

Zaranda.- Se utiliz6 un tamizador o zaranda eléctrica de marca
Ro-Tap modelo B para retener material en cada uno de los
respectivos tamices colocados por numeros desde los de

abertura mayor hasta los de abertura menor.

Durante la prueba a la resistencia a la compresion:

Moldes.- Se utilizaron moldes marca ELE de bronce forjado de

acuerdo a la norma ASTM C 109/C 109M, para la confeccion de

cubos de 5 cm de arista.
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Apisonador.- Se utiliz6 un apisonador hecho de goma dura,
fragil no absorbente y abrasivo. Con una seccion transversal de 1

pulgada y una longitud de 5 pulgadas aproximadamente.

Espatula.- Se utilizd una espétula pequefa, con bordes afilados

y mango largo para remover el exceso de material en los moldes.

Mezcladora.- Se utiliz6 una mezcladora marca HOBART modelo
N-50 con velocidad méaxima de 1725 RPM, voltaje de 15 V,

amperaje de 2,85 Ay Temperatura maxima de 50°C.

Estufas electrdnicas.- Se utilizaron estufas electronicas marca
MEMMERT modelo 100-800 reguladas por un termostato para
gue mantenga las temperaturas de 60°C y 80°C respectivamente

durante los tiempos de curado de 7, 14 y 28 dias.

Maquina de Ensayos.- Se utiliz6 una méaquina ensayos
universales marca SHIMADZU modelo UH-600KNi. Para los
ensayos de compresion de las muestras de zeolitas curadas a 7,
14 y 28 dias con un programa de ensayo de cubos de cemento

hasta 120 kN y para las muestras de control de cemento Portland
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curadas durante el mismo tiempo con un programa de ensayo de

cubos de cemento hasta 600 kN.

Foto 3.16 Maquina de Ensayos

Durante el andlisis cuantitativo con el Difractémetro de

Rayos X.-

Equipo de Difractometria de Rayos X.- Se utilizé un
Difractometro de rayos X marca PANALYTICAL modelo X pert
PRO, equipado con el accesorio marca PANALYTICAL modelo

X celerator.
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Foto 3.17 Difractémetro de Rayos X

Balanza analitica.- Para la medicion del peso de las muestras
molidas se utilizd una balanza analitica marca LABNICS modelo
LB 100A con una capacidad de carga maxima de 115 g y una

precision de +/- 0.000001 g.

En la prueba de Termogravimetria.-

Equipo TGA.- Se utilizé un equipo de andlisis Termogravimétrico
marca TA y modelo Q600 SDT, para analizar el comportamiento
de las zeolitas con relacion a la temperatura. Por citar, los
cambios de peso de las zeolitas como una funcion del tiempo o

de la temperatura, en una atmosfera controlada.
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Crisoles.- Se utilizaron crisoles de alumina de 90 ul. de
capacidad, reusables, en donde se ubicaron las muestras para

ser utilizadas en el quemador del equipo TGA.

Para el analisis con microscopio electronico de barrido.-

Equipo Microscopio Electronico de Barrido.- ElI MEB se
utilizé para observar las muestras obtenidas tras la ruptura y

compararlas con las muestras de zeolita sin activar.

Equipos Generales

Balanza Electronica.- Para el peso de muestras, liquidos y
solidos se utilizé una balanza electronica marca Sartorius modelo
CP4201 con una capacidad de carga maxima de 4200g y una

precision de +/- 0.19.

Desecador.- para la conservacion de muestras, con el objetivo
de evitar la humedad. Es un recipiente de vidrio, con tapa y en

cuyo interior se coloca un absorbente de humedad.
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Higrometro/termdmetro digital para ambiente.- Para registrar
la temperatura y humedad relativa del ambiente donde se

realizan los ensayos.

Termdémetro de inmersién.- Para registrar la temperatura que

tiene una solucion.

Vasos precipitados de 250 ml.- Envases de vidrio o plastico

para colocar las muestras con indicador de volumen.

Bastdn.- Varilla de vidrio o plasticas para agitar manualmente

cualquier sustancia o suspension.

Morteros y majadores.- Hechos de porcelana, para reducir a

polvo las muestras.



CAPITULO 4.

4. ANALISIS E INTERPRETACION DE LOS
RESULTADOS

4.1 Presentacién e interpretacion de resultados.

e Resultados de Prueba de Resistencia ala Compresion

A continuacion se muestran los resultados del ensayo de
compresién a los cubos de morteros de cemento Portland tipo IP
sin agregados y curados en humedo, éstos se utilizaron como

referencia para los morteros de zeolita activada.



TABLA 9 RESULTADOS DE ENSAYOS DE COMPRESION DE

CUBOS DE CEMENTO IP

De acuerdo
7 dias a Norma 1 168.838 67.535
ASTM C 109
De acuerdo
14 dias a Norma 1 95.49 38.195
ASTM C 109
De acuerdo
28 dias a Norma 1 132.490 52.996
ASTM C 109

TABLA 10 RESULTADOS DE ENSAYOS DE COMPRESION

DE CUBOS DE MEZCLAS DE ZEO 1Y ZEO 2 CURADAS

DURANTE 7 DIAS

Z1_75%_60C No 17 NN **

Z1_75%_80C No NN *

71 85% 60C| 150 4 52.4787 20.9915
Z1 85% 80C| 150 4 23.5587 9.4235
Z2_75%_60C No 6 61.1562 24.4625
Z2_75%_80C No 6 56.7775 22.7109
72 85% 60C| 200 10 39.4581 15.7832
72 85% 80C| 200 10 14.99 5.996
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TABLA 11 RESULTADOS DE ENSAYOS DE COMPRESION
DE CUBOS DE MEZCLAS DE ZEO1 Y ZEO2 CURADAS

DURANTE 14 DIAS

Z1_75%_80 No N *
Z1_75%_60 No N *

Z1_85%_80 150 10 NEEE

Z1_85%_60 150 10 NEEE

72_75%_80 250 10 38.0313 15.2125
72_75%_60 250 10 29.5641 11.8257
72_85%_80 300 10 NEE

72_85%_60 300 10 NEEE

TABLA 12 RESULTADOS DE ENSAYOS DE COMPRESION

DE CUBOS DE MEZCLAS DE ZEO1 Y ZEO2 CURADAS

DURANTE 28 DIAS

Z1_75%_60C No N *

Z1_75%_80C No N *

71 85% 60C| 150 6 N **x

71 85% 80C| 150 6 N **x

72_75%_60C No 7 17.5612 7.0245
72_75% 80C No 7 39.9506 15.98025
72 85% 60C| 250 7 N *k

72 85% 80C| 250 7 N **x
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(*) Inconformidad con la NORMA C 109 se da en la medicion
del flujo del mortero en conformidad con el METODO DE
ENSAYO ASTM C 1437

(**) La muestra es descartada por inconformidad de la NOTA
7 NORMA C109: (Caras no paralelas)

(***) La muestra es descartada por fractura durante el

curado.

Este ensayo es el que determin6 qué muestras serian
analizadas a través de los distintos métodos de caracterizacion.
El resto de los morteros de zeolita activada no fueron analizados.
Unicamente fueron sometidos a los ensayos o anélisis restantes
aguellas muestras obtenidas de los cubos que pudieron ser

sometidos al ensayos de compresion.

La razon por la cual el resto de los morteros de zeolita activada
no pudieron ser ensayados es que de una u otra manera no
cumplieron con los requerimientos. En ciertos casos la mezcla
nunca solidific6 y al desmoldar se deshicieron los cubos, se
observé que estos cubos durante la etapa de pre-curado aun

liberaban hidréxido de sodio en solucién acuosa y se llegé a la
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conclusién de que la mezcla tuvo exceso de solucion alcalina
(Hidroxido de sodio quimicamente puro y agua destilada). Si se
observan las tablas de resultados de compresion se puede notar
que este caso se dio siempre con los morteros de zeolita 1 con

un 25% de solucion alcalina.

Foto 4.1 Cubos de Morteros después del desmolde

Foto 4.2 Mortero de Z1_75% 80C_28d después del curado
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El otro motivo que vale la pena mencionar por el cual los cubos
de ciertos morteros de zeolita no pudieron ser ensayados fue que
durante la etapa de curado el cubo se cuarteaba y se rompia
producto de un curado excesivo, esto se dio principalmente en
los cubos curados a 28 dias y en ciertos casos en los cubos
curados durante 14 dias. A continuacién una fotografia de un

ejemplo de lo mencionado.

Foto 4.4 Mortero de Z1_85% _ 80C_14D después de curado



TABLA 13 MUESTRAS DE LOS CUBOS PASARON EL

ENSAYO DE COMPRESION

Z1_85%_60C_7 dias 52.4787 20.9915
Z1_85%_80C_7 dias 23.5587 9.4235
Z2_75%_60C_7 dias 61.1562 24.4625
Z2_75%_80C_7 dias 56.7775 22.7109
Z2_85%_60C_7 dias 39.4581 15.7832
Z2_85%_80C_7 dias 14.99 5.996
- T ’rr "
Z2_75%_80C_14 dias 38.0313 15.2125
Z2_75%_60C_14 dias 29.5641 11.8257
- ’rr """
Z2_75%_60C_28 dias 17.5612 7.0245
Z2_75%_80C_28 dias 39.9506 15.98025

Los cubos de mortero con zeolita activada que pudieron ser
ensayados a compresion se muestran en la tabla anterior.
Nétese que aunque muchos cubos cumplieron con las
condiciones para ser ensayados no alcanzaron resistencias de
compresion significativas en comparaciéon con el cemento
Portland curado en himedo. EI motivo fue en muchos casos la
fragilidad de las muestras por un periodo, o temperatura de
curado muy alto. O el hecho de que los cubos llegaban al
ensayo con fracturas indetectables que se mostraban durante el

ensayo de compresion.
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e Resultados de Analisis Termogravimétrico y Calorimetria

Diferencial Simultanea (por sus siglas en inglés TGA-DSC).

Los resultados obtenidos a partir de este andlisis fueron utilizados
para identificar algunas fases como Calcita, Hidroxido de Calcio y C-
S-H. Fases importantes para el mecanismo de activacion en
cementos, y que influencian en la resistencia a la compresion. Si
observamos la bibliografia ya sea en la activacion del metacaolin o
en el proceso de formacion del OCP estas fases estan presentes.
Encontrarlas en los andlisis SDT de los morteros activados en el
presente trabajo confirma el proceso de activacion alcalina de las

zeolitas ecuatorianas.

El C3S y el C2S son dos fases mayoritarias en el Cemento Portland.
Dada la hidratacion del cemento se producen el Silicato de Calcio
Hidratado o C-S-H por sus siglas en inglés, y el Ca(OH) llamado
comunmente CH. EI C-S-H es el principal producto de la hidratacién
que contribuye a la obtencion de las caracteristicas cementantes de
un mortero. La cantidad de CH debe estar cerca del 20% para que
la pasta de cemento este totalmente hidratado en el caso del

Cemento Portland. Aunque en este trabajo no se calculara la
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cantidad de CH este dato nos puede servir en futuros trabajos para

estimar la hidratacion del cemento activado alcalinamente.

Los andlisis de Calorimetria Diferencial de Barrido obtenidos de
Javed-Miller, (2004) se muestran en la figura 4.1y 4.2. Se observa
que los picos endotérmicos de la deshidratacion del C-S-H y del CH

se presentan en 115 °C y en 480 °C respectivamente.

T

Blended cement

CH peaks

AH

T

Portland cement

0 200 400 600 800 1000
Temperature, °C

Figura 4.1 Calorimetria Diferencial de Barrido del Cemento Portland

Fuente: (Javed-Miller, 2004)

También se puede encontrar la informacion referente a la calcita
para poder utilizar este dato en la identificacion de las fases a partir
de los diagramas de DSC de las zeolitas activadas alcalinamente.
Se observa en la Figura 4.2 que el pico endotérmico en 760 °C

pertenecera a la deshidrataciéon de la calcita.
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4 -  DSC plot

AH

760°C
Calcite

800°C

Spurrite
22T
g 4 [ TGApl Corresponding
_-G*E!J, . weight loss
g -
8 ] 1 ]
400 600 800 1000 1200

Temperature, °C

Figura 4.2 Calorimetria diferencial de barrido mostrando la Calcita y

su respectiva pérdida de masa. Fuente: (Javed-Miller, 2004)

En la figura 4.3 se puede apreciar la superposicion del andlisis de
calorimetria para todas las muestras. Aqui se pueden observar los
picos endotérmicos antes mencionados resultantes de la
deshidratacion del C-S-H y el CH a las mismas temperaturas. Lo
que confirma la activacion alcalina de los morteros del presente
estudio. Y en la figura 4.4 la pérdida de masa asociada a estos
picos. Adicionalmente se puede observar en la Figura 4.5 que no

se observa el pico endotérmico referente a la Calcita.
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Figura 4.3 Superposicién de Curvas de Flujo de Calor

¢ Resultados de Difraccion de Rayos X

En el caso de los resultados hallados en la Difractometria cualitativa
se analizaron las muestras de zeol y zeo2 ambas sin ningun
tratamiento mas, que el de disminuir el tamafio de grano hasta 45
um. También se analizaron los difractogramas de las muestras que
pasaron el ensayo de resistencia a la compresion Las muestras

recolectadas tras la ruptura se comparan con las de control.

Los resultados del andlisis cualitativo en los difractogramas se

presentan en la tabla a continuacion.
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TABLA 14 RESULTADO DE LA IDENTIFICACION DE FASES DE

DRX
Zeolita 1 sin tratar
Nombre Cadigo de Referencia | Formula quimica
Cuarzo 00-033-1161 Si02
(Na, K, Ca)6 (Si, Al)36
Clinoptilolita 00-025-1349 072 20H20
(Na, K, Ca)2 (si, Al)9 018
Barrerita 00-029-1185 7H20
Zeolita 2 sin tratar
Cuarzo 00-033-1161 Si02
Heulandita 00-041-1357 Ca (Si7 Al2) 018-6H20
(Ca, Na2, K2) Al2 Si10
Mordenita 00-006-0239 024-7H20
zeo2_75%_80C_7 dias
Cuarzo 00-033-1161 (Si02)
Sodium Aluminum 1.08Na20 AI203
Silicate Hydrate 00-031-1271 1.68Si02 1.8H20
zeo2_85%_60C_7 dias
Cuarzo 00-033-1161 Si02
Potassium Sodium
Calcium Aluminum (Na, K, Ca)2 (Si, Al)9 018
Silicate Hydrate 00-029-1185 7H20
Zeol_85%_80C_7dias
Cuarzo 00-033-1161 ‘ Si02
Zeo2_75%_60C_7dias
Cuarzo 00-033-1161 Si02
Sodium Aluminum
Chloride Silicate 00-020-0495 Na4Si3Al3012Cl
Zeol_85%_60C_7dias
Cuarzo 00-033-1161 Si02
Calcium Aluminum
Silicate Hydrate 00-020-0452 CaAl2Si208 4H20
zeo2_85%_80C_7dias
Cuarzo 00-033-1161 Si02
Calcium Aluminum
Silicate 00-041-1486 CaAl2Si208
Sodium Aluminum
Silicate Hydrate 00-026-1382 Na2(Al2Si7)018 7H20

Zeo2_75%_80C_14dias
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Cuarzo 00-033-1161 Si02

Sodium Carbonate

Hydrate 00-008-0448 Na2CO3 H20

Sodium Calcium

Aluminum Silicate | 00-041-1480 (Na, Ca) Al (Si, Al)3 08
Calcium carbonate | 00-017-0763 CaCO03

Zeo2_75%_60C_14dias

Cuarzo 00-033-1161 Si02

Calcium Aluminum

Silicate 00-041-1486 CaAl2Si208

Sodium aluminum

silicate hydroxide Na8 (AlSiO4) 6(0H)2

hydrate 00-041-0009 4H20
Zeo2_75%_60C_28dias

Cuarzo 00-033-1161 Si02

Calcium Aluminum

Silicate 00-041-1486 CaAl2Si208

Amonium

Aluminum Chloride

Silicate 00-014-0017 (NH4)3AI3si3012Cl
Zeo2_75%_80C_28dias

Cuarzo 00-033-1161 Si 02

Sodium Aluminum

Silicate Chloride 00-037-0476 Na4AlI3Si3012Cl

Calcium carbonate | 00-017-0763 CaCo3

Calcium Silicate 00-045-0156 CaSio3

Los difractogramas de las muestras que fueron analizadas se

encuentran anexos a la seccion de Apéndice A. El analisis

cualitativo de los difractogramas muestran concordancia con las

caracterizaciones realizadas en investigaciones previas.

En los difractogramas a mostrados a continuacion también se puede

destacar los picos caracteristicos de la formacion de los hidratos de
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silicatos de calcio entre los 25 y 30 (°2Th). También aparecen en los
difractogramas los picos caracteristicos del ZnO,, material utilizado
como estdndar para corregir un posible desalineamiento del
diagrama, pero este por no ser una fase de las muestras no es

incluido en la tabla.

Asi mismo se puede observar que en la mayoria de las muestras
existe un contenido de cuarzo, esto se debe a que las zeolitas no
requieren de ningun proceso de limpieza previo a su activacion
alcalina y existen impurezas presentes en las muestras. Ademas de
estos picos aparecen otros picos pertenecientes a minerales como

zeolitas que son identificados en la tabla previa.

Al comparar los difractogramas de las muestras de zeol y zeo2
antes y después de la activacién alcalina se puede observar que
este proceso incluye una pérdida de las fases cristalinas, si bien
ambas zeolitas presentan cierto grado de amorfizacion inicial, lo cual
se determina por el halo formado en la linea base entre 20 y 40
(°2Th), ciertos picos de clinoptilolita en la muestra de zeol

desaparecen al activar alcalinamente el material.
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FIGURA 4.7 Difractograma de muestra Z2_75% 60C_7D

¢ Resultados de Microscopia Electrénica de Barrido

Lo primero que se puede notar son las pequefias particulas
aglomeradas a los granos de zeolita de aproximadamente 45 um,
estas particulas son identificadas como impurezas principalmente
compuestas por cuarzo. Estas aglomeraciones son mas notables en
la zeolita 1 que en la zeolita 2. Lo que indica su mayor contenido de
impurezas. Esto influye negativamente en el proceso de activacion,

de acuerdo a Pacheco-Torgal (2007).
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o S ks
det | spot | pressure 30 ym
9.1 mm|LFD| 3.0 | 45Pa zeo 2

Figura 4.8 MEB muestra Z2 sin tratar a 3000x

WD | det |spot|pressure| ——— 30 ym
mm|LFD| 3.0 | 51Pa zeo 1

Figura 4.9 MEB muestra Z1 sin tratar a 3000x
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det | spot |pressure
3.0 45 Pa

>
Vv det | spot|pressure 0 pm
VI |15.00 kV |4 000 x mm |LFD| 3.0 | 42 Pa 5% 60C _7d

Figura 4.11 MEB muestra Z2_75%_60C_7d a 4000x
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8/26/2011 HV mag WD | det |spot|pressure| ——— 30 ym ————

2:55:08 AM |15.00 kV|3 000 x| 8.9 mm | LFD| 3.0 ‘ 45 Pa zeo 1_85%_60C _7d

Figura 4.12 MEB muestra Z1_85% 60C_7d a 3000x

e Resultados de Espectroscopia Infrarroja por Transformada
de Fourier
En los espectrogramas de las zeolitas 1 y 2 sin activar y las mezclas
de zeolita alcalinamente activada, se aprecia la similitud entre las
muestras en casi todo el diagrama. En muchos casos una vibracién
de red cristalina tipica se observa alrededor de los 950 cm™, esta
indica la substitucion isomorfa de la estructura Si o Al por otros
atomos. Asi mismo se puede apreciar una mayor intensidad en el
pico de la banda de 1450 cm™ para la zeolita 2 activada. De acuerdo

a la bibliografia este pico corresponde a la vibracion debida a la
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presencia de Na2CO3 en la muestra, introducida durante la etapa de

activacion.

Si se observan los espectrogramas de zeolita 2 con un
proporcionamiento de 75%, curados a 60°C durante 7, 14 y 28 dias
se puede observar que el pico presente en el rango de 3500 a 4000
cm™ desaparece a medida que el tiempo de curado aumenta. Este
pico corresponde a las vibraciones de los grupos de enlace OH,

tales como Al y Si.

También se encuentra un pico en la regién entre 1500 y 2000 cm™
este corresponde a la vibracién de los enlaces H-O-H. Esta banda
suele estar ligada a la presencia de moléculas de agua que son
atrapadas por las cavidades de la estructura del geopolimero
formado. Lo cual indica que existe una deshidratacion en el sistema

a medida que aumenta el tiempo de curado.

Finalmente se puede observar que de acuerdo al tiempo de curado,
las bandas ubicadas a menores longitudes de onda crecen y esto se
relaciona a la formacién del geopolimero, lo cual concuerda con el

mecanismo de reaccion presentado por Palomo (1999).



100.0

90

80 |

70

60|

50

40

20

T
1000

104

1
650.0

10,0
4000.0

T T T
3000 2000 1500
cm-1

OM_Z1 45umsp - 13/12/2010

FIGURA 4.13 Espectrograma de muestra de ZEO 1 sin activar
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FIGURA 4.14 Espectrograma de muestra de ZEO 2 sin activar
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CAPITULO 5.

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Aungue el mecanismo de reaccion de la activacion alcalina de las zeolitas
locales no fue estudiado propiamente en esta tesis, sino como afectan
distintos factores a la resistencia a la compresion de un cemento hecho a
base de zeolita, se pueden utilizar las observaciones para comentar sobre
el desarrollo de la mezcla y el desarrollo de la resistencia a la
compresion. A continuacibn se presentan conclusiones 'y

recomendaciones referentes al presente trabajo:

1. Durante la etapa de mezclado la zeolita con la solucién alcalina
forman una masa gelatinosa esto concuerda con las investigaciones
de Pacheco-Torgal (2007) y otros investigadores, que indican que la
primera parte de la activaciéon alcalina comprende la formaciéon de un
gel de silicato de calcio hidratado (por sus siglas en ingles C-S-H). En

los andlisis de calorimetria confirman la formacién del C-S-H. Esto
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indica que las muestras recolectadas presentan caracteristicas

apropiadas para la activacion alcalina.

Es importante notar que los morteros de zeol con 75% de zeolita y
25% de solucion alcalina, en los cuales fue necesario agregar agua
para cumplir las condiciones de flujo de masa, posteriormente
liberaron solucién alcalina durante la etapa de pre-curado, y estos
mismos moldes fueron los que no cumplieron con las condiciones de
flujo durante el desmolde. Esta inconformidad con la norma no
sucedié en ninguno de los morteros de zeo2. En la zeo2 todos los
morteros cumplieron con las condiciones de flujo y pudieron ser
desmoldados después de la etapa de pre-curado. Para trabajos
futuros se recomiendan proporcionamientos con menos de 25% de
solucién alcalina para los morteros de zeol. Esta medida también
podria hacer que los morteros se solidifiquen lo suficiente para
desmoldarlos en menos tiempo, es decir disminuir el tiempo de pre-

curado, que en estos casos llegaba a ser mayor de 10 dias.

Durante la etapa de curado a una temperatura de 60 y 80 °C. De
acuerdo a observaciones realizadas el cubo empieza a solidificarse
aumentando su resistencia a la compresion hasta los 7 dias (esto lo

podemos afirmar porque se tomaron mediciones a 7, 14, y 28 dias)
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pero aumentando también la fragilidad de la mezcla a niveles criticos
a partir de los 14 dias de curado para temperaturas de 80 grados
centigrados y a partir de 28 dias para temperaturas de curado de 60
grados centigrados. Estos tiempos de curado a las respectivas
temperaturas resultaban destructivos para los cubos de zeolita.
Dentro del presente trabajo los tiempos de curado y temperaturas mas
apropiados determinados son los de 7 o 14 dias para temperaturas de
60 °C y maximo 7 dias para la temperatura de curado de 80 °C. Para
14 dias de curado las mezclas empezaban a deshidratarse y volverse
fragiles. Es logico suponer que la velocidad de formacion del polimero
es influenciada por las condiciones de curado. Pero se recomienda
disminuir las temperaturas de curado para futuras investigaciones,
hasta por lo menos 40 °C, durante 7, 14 y 28 dias, para obtener
mejores resultados. De acuerdo a Pacheco-Torgal (2007) los
geopolimeros pueden ser curados a temperatura ambiente pero si los

tiempos son extensos (mas de 90 dias) los cubos se vuelven fragiles.

Las 10 mezclas que pudieron formar cubos para el ensayo de
compresion con resultados en el rango de 5.99 N/mm2 hasta 24.46
N/mm2. Fueron analizadas posteriormente por distintas técnicas.
Aunque los resultados no alcanzan el 50% de la resistencia de los

cubos de morteros de cemento Portland existe mucho campo por
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investigar en esta aplicacion, apenas se han cubierto ciertos rangos
de los pardmetros que afectan a la resistencia a la compresion. Esto
representa oportunidades para optimizar el proceso con el fin de

aumentar la resistencia mecéanica.

La composicién cualitativa de los productos depende de la materia
prima, del componente alcalino y de las caracteristicas de curado.
Los DRX sirven para caracterizar la calidad de las materias primas.
Es importante destacar de este analisis que la presencia de los
monticulos o halos que se pueden observar en los difractogramas
entre 20 y 30 (201) de las muestras activadas alcalinamente en
comparacién a los difractogramas de las zeolitas sin activacion
confirma el incremento en la fase amorfa de las estructuras, en la
zeol pues los picos correspondientes a 10 y 22 (2Th) desaparecen en
las difractometrias del material activado, estos picos pertenecen a la
fase de clinoptilolita. El motivo de este incremento en la fase amorfa
puede ser la disminucion del tamafio de grano, el curado o la misma

reaccion de activacion. En cualquier caso es un efecto esperado.

Los interferogramas permiten apreciar los cambios en contenido
amorfo de las distintas muestras. Desafortunadamente el método de

ensayo para espectroscopia por transformada de Fourier no fue el
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mas apropiado para observar estos cambios. La técnica de pastillas
de KBr en modo de transmisibn es la mas apropiada para
investigaciones de las vibraciones de los enlaces estructurales. Para
futuros trabajos se recomienda que se utilice esta técnica para

identificar cambios en la fase amorfa.
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APENDICE A RESULTADOS DE DIFRACTOGRAMAS
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FIGURA A.1 DIFRACTOGRAMA DE MUESTRA DE ZEOLITA 1 SIN
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FIGURA A.10 DIFRACTOGRAMA DE MUESTRA Z2_75%_60C_14 DIAS
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FIGURA A.11 DIFRACTOGRAMA DE MUESTRA Z2_75%_60C_28 DIAS



118

S ol

_Mnluj’uwluwuh uq’(ﬁhdnﬁk#nﬁJhuh‘ﬂjdmlmHHMHthwlm

1A 2h ) & & & b = )

Fosilon[ 2The ](Copper (S

FIGURA A.12 DIFRACTOGRAMA DE MUESTRA Z2_75%_80C_28 DIAS



119

APENDICE B RESULTADOS DE ESPECTROGRAMAS
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APENDICE C RESULTADOS DEL ANALISIS TERMICO

Sample: ZEOLITA
Size: 7.7920 mg
Method: Ramp

File: CATA\CARLOS PARRAWZ1_sin tratar.001
DSC-TGA Operator: CP

Run Date: 17-Aug-2011 09:10

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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8.942% Perdida de masa z1 sin tratar
(0.6968mg)

=
=
o
@
=
‘ T T 90
200 400 600 800
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FIGURA C.1 Z1 SIN ACTIVAR



Sample: ZEOLITA DSC-TGA File: CATA\CARLOS PARRAVZ2_sin tratar.001

Size: 62320 mg Operator: CP
Method: Ramp Run Date: 17-Aug-2011 11:38
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: CATA\CARLOS PARRAVZ1_85_60C_7d.001
Size: 8.5700 mg DSC-TGA Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 12-Aug-2011 13:11
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Exo Up Temperature (°C) Universal V4 5A TA Instruments

FIGURA C.3 Z1_85% 60C_7DIAS

127



128

Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: CATACARLOS PARRAIZ1_85_80C_7d.001
Size: 7.5960 mg DSC-TGA Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 15-Aug-2011 13:31
Instrument: SDT QE00 V20.5 Build 15
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FIGURA C.4 Z1_85%_80C_7DIAS
Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: CA\TA\CARLOS PARRA\ZEOZ_75_60C_7d.001
Size: 8.6610 mg DSC-TGA Operator: AAM
Method: Ramp Run Date: 11-Aug-2011 16:48
Instrument: SDT Q600 V20,5 Build 15
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FIGURA C.5 Z2_75%_60C_7DIAS
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Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: CATA\CARLOS PARRAVZEO2 75 _80C_7d.001
Size: 9.8360 mg DSC-TGA Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 12-Aug-2011 11:01
Instrument: SDT Q600 V20 5 Build 15
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FIGURA C.6 Z2_75%_80C_7DIAS
Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: CATA\CARLOS PARRA\Z2 85 60C_7d.001
Size: 12.7950 mg DSC-TGA Operator. cpm
Method: Ramp Run Date: 12-Aug-2011 18:19
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA C.7 Z2_85%_60C_7DIAS
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Sample: ZEOLITA File: C:A\TAICARLOS PARRAIZEO2_85_BOC_7 d.00°
Size: 9.6510 mg DSC-TGA Operator: CP
Method: Ramp Run Date: 16-Aug-2011 16:42
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA C.8 Z2_85%_80C_7DIAS

Sample: ZEOLITA ACTIVADA File: C:ATAICARLOS PARRAIZ2_75_80C_14d.001
Size: 8.6190 mg DSC-TGA Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 12-Aug-2011 20:31
Instrument: SDT Q600 V20,5 Build 15
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FIGURA C.9 Z2_75%_80C_14DIAS
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File: CATA\CARLOS PARRAVZ2_75_60C_14d.001

Sample: ZEOLITA ACTIVADA DSC-TGA
Size: 7.3760 mg . Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 15-Aug-2011 09:12
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA C.10 Z2_75%_60C_14DIAS

File: CATA\CARLOS PARRA\Z2_75_60C_28d.001

Sample: ZEOLITA ACTIVADA
Size: 7.7730 mg DSC-TGA Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 15-Aug-2011 16:33
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA C.11 Z2_75%_ 60C_28DIAS
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Sample: ZEOLITA ACTIVADA DSC-TGA File: C\TA\CARLOS PARRA\Z2_75_80C_28d.001
Size: 8.7490 mg - Operator: cpm
Method: Ramp Run Date: 12-Aug-2011 15:23
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA C.12 Z2_75%_80C_28DIAS
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APENDICE D FOTOGRAFIAS DEL MICROSCOPIO

ELECTRONICO DE BARRIDO

3/20/2011 | HV
5:07:46 AM | 15.00 KV
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FIGURA D.1, D.2 Y D.3 Z1 sin tratar 500x, 2000x y 3000x
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8/24/2011 2\% mag WD | det | spot|pressure
4:43:58 AM |15.00 kV|3 000 x| 8.9 mm|LFD| 3.0 | 51 Pa

8/28/2011 HV mag WD det spét pressure }.——. 200 pm
15.00 kV/500 x| 8.9 mm [LFD| 3.0 | 45Pa | zeo 2 75 80 7d
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8/28/2011 2\% mag WD | det | spot|pressure m
3:42:14 AM |15.00 kV| 2000 x| 8.9 mm |LFD| 3.0 | 45Pa zeo 2 75 80 7d

i - 4 5 ,
Ry » y ¥
‘%a’ » i e = -

; = . .
011 HV mag WD det | spot | pressure 30 ym
4:14:06 AM [15.00 kV|3 000 x| 8.9 mm |LFD| 3.0 | 45 Pa zeo2 75 80 7d

FIGURA D.7, D.8 y D.9 Z2_75%_80C_7d500x, 2000x y 3000x
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>

mag V\/D‘ det | spot| pressure
59 PM [15.00 kV|500 x| 8.4 mm |LFD | 3.0 | 47 Pa

2 det | spot | pressure
7 AM |15.00 kV|2000x|8.6 mm |LFD| 3.0 | 47 Pa
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011 HV mag WD det | spot | pressure
12 AM|15.00 kV|4 000 x| 8.6 mm |LFD| 3.0 ‘ 42 Pa

8 2011 HV mag WD det |spot pressuré i ~—100 pm —
11:20:04 PM |15.00 kV|500 x| 8.9 mm |LFD | 3.0 | 42 Pa zeo 1_85% 60C 7d
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/26/2011 2\% mag WD | det spot | pressure| ——— 40 ym
24 AM |15.00 kV|2000x|89 mm|LFD| 3.0 | 45Pa zeo 1_85% 60C 7d

8/26/2011 HV mag WD det | spot | pressure 30 uym
2:55:08 AM |15.00 kV|3 000 x| 8.9 mm |LFD| 3.0 | 45 Pa zeo 1_85% 60C 7d

FIGURA D.13,D.14y D.15 Z1_85%_60C_7d 500x, 2000x y 3000x
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APENDICE E CALCULO DEL PROPORCIONAMIENTO

DE MATERIALES PARA LOS MORTEROS.

Segun la norma ASTM C109 para morteros de Cemento tipo Portland. Las
dimensiones de los cubos requeridos para ensayos de compresion son: 5cm
x 5cm x 5cm (125 cm®). Se utilizara una proporcién en volumen de agua
con respecto al volumen de los sélidos de 0.3 para el calculo del

proporcionamiento.
Vol mortero = Vol agua destilada + Vol zeolita + Vol Ca(OH);
Vol agua destilada = 0.3 Vol solidos = 0.3( Vol zeolita + Vol Ca(OH),)

=125cm’ = 0.3(Volz + VolCa(OH)2 )+ Vol, . + VOlCa(OH)2

eolita eolita

125=1.3(VoL, iy + VOlyiom, )

125=1.3Vol,,,.
125
Vol .. =——
solidos 13

Vol ., =96.154cm’

solidos



Para el volumen de solidos se utiliz6 dos mezclas
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e Mezcla 1: 75% de zeolita y 25% de hidroxido de sodio

e Mezcla 2: 85% de zeolita y 15% de hidréxido de sodio

Mezcla 75% - 25% 85% - 15%
Vol de zeolita (cm®) 72.155 81.731
Vol de Na(OH) (cm®) 24.039 14.423
Vol de agua dest. (cm®) 28.846 28.846

Calculo de masas a partir de los volumenes y las densidades

Materiales Densidades (g/cm®)
zeolita 1 2.29
zeolita 2 2.18
Ca(OH), 2.21
Agua destilada 1.00

Proporcionamiento para un solo mortero de Zeolita 1

Masas (Q)

Mezcla 1 (75% - 25%)

Mezcla 2 (85% - 15%)

Masa zeolita 1

165.235

187.164
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Masa Ca(OH),

53.126

31.875

Masa agua destilada

28.846

28.846

Proporcionamiento para un solo mortero de Zeolita 2

Masas (g) Mezcla 1 (75% - 25%) Mezcla 2 (85% - 15%)
Masa zeolita 2 157.298 178.174
Masa Ca(OH); 53.126 31.875
Masa agua destilada 28.846 28.846

Segun el disefio experimental,

para cada tipo de zeolita se tendran dos

mezclas distintas (75-25 y 85-15), a dos distintas temperaturas de curado

(40°C y 80°C) para 7, 28 y 45 dias, y para efecto estadistico se tendran 3

cubos por muestra por ello el proporcionamiento de las masas se debe hacer

para 18 morteros.

Proporcionamiento para todos los morteros de Zeolita 1

Masas (Q) Mezcla 1l (75% - | Mezcla 2 (85% - | Masas totales
25%) 15%) (9)
Masa zeolita 1 x18 2974.23 3368.952 6343.182
Masa Ca(OH), x18 956.268 573.75 1530.018
Masa agua 519.228 519.228 1038.456
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destilada x18

Proporcionamiento paratodos los morteros de Zeolita 2

Masas (g) Mezcla 1 (75% - | Mezcla 2 (85% - | Masas totales
25%) 15%) (9)
Masa zeolita 2 x18 2831.364 3207.132 6038.496
Masa Ca(OH), x18 956.268 573.75 1530.018
Masa agua 519.228 519.228 1038.456

destilada x18

TOTAL DE MATERIALES REQUERIDOS

e Masa Zeo 1:6343.182 g

e Masa Zeo 2: 6038.496 g

e Masa Ca(OH),: 3060.036 g

e Masa agua destilada: 2076.912 g
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