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RESUMEN

El material utilizado con fines estructurales de tipo casero o industrial, es
conocido como cemento Portland, su gran contaminacién ambiental durante
su proceso de produccién ha impulsado al desarrollo de nuevos métodos
cementantes.

Con este antecedente Ultimamente las investigaciones se estdn enfocando
en materiales denominados geopolimeros que permiten activar a
temperaturas cerca de la ambiental y muy bajas comparadas a la de los
hornos Clinker.

Estos materiales se basan en la activacion de aluminosilicatos, en el
presente proyecto fueron utilizados tres activadores alcalinos en las mezclas,
que junto a la zeolita natural son: silicato de sodio, hidroxido de sodio,
hidréxido de calcio.

Para esto se realiz6 varias mezclas, relaciones agua/mezcla (W/B=0,4 y
W/B=0,5) es decir dos diferentes proporciones activadores-zeolita natural
(40-60% y 50-50%), donde en forma separada se mantuvo constante las
mezclas para (W/B=0,4) con tiempos de moliendas de 89, 132, 45 minutos
con tiempos de curados de 24, 36, 48 horas a temperatura constantes de
60°C con un total de 9 mezclas, de la misma manera para la relacion de
mezclas (W/B=0,5) con tiempos de moliendas de 27, 89, 150 minutos y

tiempos de curados de 19, 36, 53 horas a temperatura constante de 60°C



con un total de 9 mezclas ,es decir un total de 18 mezclas, para ser curados
los cubos a 7, 14, 28 dias a 60°C.

Se mezclo, moldeo bajo el método estandar de la norma ASTM C109/C109M
y se aplico ruptura bajo pruebas de resistencia a la compresion en la
maquina de ensayos universales de fuerza de compresion SHIMADZU-
600KN, donde se determiné las curvas de maxima resistencia de compresion
en MPa, luego se tomaron muestras de material para su analisis mediantes
distintas técnicas como: Difractometria de rayos X, espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier, microscopia electrénica de barrido (SEM) y
densidades de sélidos porosos.

Se pudo determinar que durante las condiciones escogidas se obtuvo una
mayor resistencia a la compresion de la proporcién activador —zeolita que
funcioné mejor fue la de (40- 60%) es decir W/B=0,4 para 28 dias de curado
para condiciones Geozeo 46 que corresponde a 89 minutos de molienda, 36
horas de curado y relacion liquido/ sélido (W/B=0,4).

Ademas se realiz6 un disefio de experimento para mejorar la superficie de
respuestas tal como la resistencia a la compresion y eflorescencias
(presencias de carbonatos en la superficie), donde las variables
independientes fueros los tiempos de moliendas en minutos(X1) y tiempos de
curados en horas (X2) donde se utilizd un software estadistico (Statgraphics),

donde se verificé los niveles a experimentar.



INDICE GENERAL

Pag.
RESUMEN ..o e e e e e eees ii
INDICE GENERAL.... .o iv
ABREVIATURAS .o Vil
SIMBOLOGIA ...ttt viii
INDICE DE FIGURAS .......oouiiteieeteee et ee ettt ste et sae e iX
INDICE DE TABLAS .....oeieceeteete ettt sttt Xii
INTRODUGCCION ...ttt enesenens 1
CAPITULO 1
1.  INFORMACION GENERAL .....coceiviiiiciececeeece e ee e, 2
1.1. Antecedentes y JUSHIfICACION ...........oovviiiiiiii e 2
1.2. Planteamiento del problema..........ccccviiiiiiiiii 3
R T @ ] 1= 1Y/ 01 TP 6
1.3.1 Objetivos generales. ..o s 6
1.3.2 Objetivos eSpecifiCos. ..o e, 6
1.4. Metodologia para el desarrollo de TeSiS  ....ccooviiiiiiiiiiiieeee, 7
1.5, Estructura de 12 TeSIS. .....cuiiiiii e i 9
1.6. Equipos materiales e insumos analiticos................cccoeeiiiiiii i, 12

CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO. ... i, 19



2.1. Geopolimeros.- Caracteristicas generales.....................ccoevn o 19
2.2. Modelo conceptual de geopolimerizacion....................cccoeeenen. 25
2.3. Caracterizacion tecnologica de los geopolimeros....... .............. .30
2.4. Efectos de condiciones de procesamientos en rangos cortos........ 31
2.4.1 Cantidad de Activadores..........c.ccceviiiiiiiiiieieeeeee e 34
2.4.2 Relacidn agua- sOlido..........ccooiiniiiii e e, 34

2.5. Aplicaciones iINdUSLHAlES..........ccooevviiiiiiiii e, 36

CAPITULO 3

3. DISENO DE EXPERIMENTOS .....cooooveieieieeecieceeeee e 38
3.1. Experimentos factoriales bloqueados ............ccccoeeeeeeiiiiiiiiiiiinneen, 38
3.2. Superficie de RePUESIAS .........ccevvuuiiiiieeieeeeecee e 40

3.3. Disefio experimentales para mejorar la superficie de respuesta....40

3.4 Seleccién de Disefio, factores, variables de respuesta y niveles a

EXPEriMENtar. ... ... 48

4.1 DISEMAO. ..t 48

342 FaCOreS. ... 49

3.4.3 Variables de respuestas..........ccooviiiiiiiiiiii i 50

3.4.4 Niveles a experimentar........c.coooiiiiiiii e 50

3.5 Programacién de metodologia experimental........................... 57
CAPITULO 4

4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.....coiiiiiiiiiii e 62



Vi

4.1. Trabajo de [aboratorio.............uuiiiiieeiiieeecee e 62
4.1.1 Preparacion de muestras..........ccooviiiiiiiii i 65
4.2. Caracterizacion de los materiales ...........cccceeveeeeiiiiiiiiiiiiiieee e 74
4.2.1 ANAIISIS QUIMICO. ....ueiiti i 81
4.2.2 DENSIAAAES. ... .ot 83
4.2.3 Prueba de resistencia a la compresion................ocooeiiiiiiin 85
FMEZCIAUO. ... e 86
*Moldeo de CUDOS. .......vei e 89
FOURAO. e e ——— 90
FRUPIUI. . 91
4.2.4 Termogravimetria.........cooiiiii i 92
4.3. Evaluacion de efloresCencias. ........c.cv.veveiiiiiiiiiiiiiieeeen 95

CAPITULO 5

5.

ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS ......ccccceeveeveeiennn. 96
5.1. Tabla de datosy resultados .........cccoeeeeeiiiiiiiiiiiiiiie e 96
5.2. Interpretacion de resultados...........cccoeevviiviiiiiiiie e 117
5.3. Andlisis estadisticos: Software Statgraphics...........cccccceeeeeeeee. 129

CAPITULO 6

6.

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES...........cooiiiiiiieeeeee 144

APENDICES

BIBLIOGRAFIA



ASTM
Geozeo
FT-IR
SEM
RPM
XRD
Ze
Mpa
CP
CO2
CVv
Opt.
Eflores.

fc

w/B

vii

ABREVIATURAS

American Society for Testing and Materials
Geopolimero sintetizado

Fourier Transform Infrared Radiation Spectroscopy
Microscopia Electronica de Barrido
Revoluciones por minuto

X Ray Diffraction

Zeolita Natural Ecuatoriana

Mega pascales

Cemento Portland

Di6xido de Carbono

Cenizas Volantes

Optimizacion

Eflorescencias

Resistencia de Compresion

Relacién agua/ Mezcla



Tm
Tc

°C

SIMBOLOGIA

Esfuerzo

Concentracion Molar
Tiempo de molienda
Tiempo de curado
Temperatura de Curado
Grados centigrados
Absorvancia
Coeficiente de Poisson
Concentracion de las muestras
Fuerza -carga

Error experimental
Variable de Fisher
centimetros

Longitud

Horas

minutos

gramos

masa

Numero de onda
Densidad
milimetros

Factor Variable 1
Factor Variable 2

viii



Figura 1.1.
Figura 2.1.
Figura 2.2.
Figura 2.3.
Figura 2.4.

Figura 2.5.

Figura 2.6.
Figura 2.7.

Figura 2.8.

Figura 2.9.
Figura 3.1.

Figura 3.2.

Figura 3.3.
Figura 3.4.

Figura 3.5.
Figura 3.6.
Figura 3.7.
Figura 3.8.
Figura 4.1.
Figura 4.2.

INDICE DE FIGURAS

Pag.
Metodologia de [a TeSIS ......cooeeeeieieeeee 8
Gréfico Molecular Computarizados de Polimeros.................... 19
Reacciones de la Geopolimerizacion.............ccccceevvevvviiiineeenn. 20
Composicion Quimica de una Zeolita ............cccevvvieeieeeeeeeennn, 22

Difractograma Patron que demuestra dos Diferentes Tipos
de Materia Prima de las Fases Cristalinas de una Zeolita
NP2 L = O 23
Resistencia a la Compresion De Zeolita Activada Con 7M
HN a Diferentes Razon de Activadores Y Temperaturas de
(O = To [0 T U 24
Proceso De Geopolimerizacion. ............ccccceeeieeeeeeeeviiiiiieeee e 27
Micrografia SEM de Geopolimeros Sintetizados Por
Activacion Alcali-Silicio  A) Metacaolin  B) Cenizas
VOlANTES. ..o 30
Difractograma Xrd A)Metacaolin Tipica B)Geopolimero
Composicion Nominal C)Sintesis de Zeolita Despues de 7
Dias D)Escoria Tipica E)Polimero Inorganico Con Escoria
A20HB85°C F)7 Dias A85°C...ccceeiiiiiiiiiii 33
Efecto de la Relacién Agua/Solido en Resistencia a la
Compresion A Diferentes Tiempos de Curado. ....................... 35
Disefio De Composicién Central Bloqueado en Forma de
EStrella. ..., 39
Superficie De Respuesta en Tres Dimensiénes en Donde
Se Muestra La Respuesta Esperada En Funcién Del

Tiempo (X1) Y Temperatura (X2) ......cccoceeeeeeeenniiiiinnnieeieee e 41
Contornos Trazados de La Superficie de Respuesta ............. 42
Disefio de Composicion Central para A) K=2 B) K=3;

FACIOIES. ... 47
Programacién Metodologica Experimentall ................cc.......... 58
Programacién Metodologica Experimental2 . ......................... 59
Programacién Metodologica Experimental3 ............................ 60
Programacion Metodologica Experimental 4. .......................... 61
Zeolita Natural Max Catcher. ...........ccceeiiiiiiiiiiicce e, 62
Secado de la Zeolita Natural.............cccoovveeeeiiiiiiiiiiiieeeeeeeeenns 63



Figura 4.3.
Figura 4.4.

Figura 4.5.

Figura 4.6.

Figura 4.7.
Figura 4.8.

Figura 4.9.

Figura 4.10

Figura 4.11

Figura 4.12.

Figura 4.13.

Figura 4.14

Figura 4.15

Figura 4.16.

Figura 4.17

Figura 4.18.

Figura 4.19
Figura 4.20

Figura 5.1.
Figura 5.2
Figura 5.3.
Figura 5.4.
Figura 5.5.

Peso de La Zeolita en Gramos...........cccoviiiiiiiinn viveeeeennnn, 64
Preparacion De Tambor de Hierro Fundido con Bolas de
Hierro Y Tambor de Ceramica Con Bolas de Alumina............. 66
Molino De Bolas En Funcionamiento de Tambor de
Ceramicas Y Tambor de Hierro Fundido: Tiempos de

1Y/ To] [ T=T g o F= 1P UPPPTR 66
Activadores Alcalinos Y Matraces Volumetricos Hidroxidos
De Sodio, Silicato De Sodio E Hidroxido de Calcio ................. 68
Difractograma de Ray0S X.......ccooviiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeee e 74
Preparaciéon de Muestras para Analisis Cuantitativos Y
Cualitativos para Difractograma De Rayos X..........ccccvvvvvvnnnnee 75
Balanza de Precision Mettler Toledo Marca Shimadzu
Marca AX200........oeeiei e 76

Procedimiento De Colocacion De Muestras Y Colocacion
De Muestras Y Analisis Cuantitativo en el Difractograma

Equipo Microscopio Electronico de Barrido (Sem)................... 78
Procedimiento para Preparacion de Muestras de
Geopolimeros Sintetizados para Ensayos De Microscopio

Electronico de Barrido...........coooeeeeieiiiiii, 79
Espectroscopia Infrarroja Por Transformada De Fourier ......... 80
Balanza Analitica Digital para determinar la Densidad de

Geopolimeros Solidos POroS0S..........cceeeeeeeeeiieiiiiiiee e, 82
Andlisis Quimico para Zeo1y Zeo2[23]...... .cccoevvirinannn.. 82
Agitador Mecanico lkalabortechnik Modelo Rw20dzmn .......... 87
Moldes Utilizado De Acuerdo a la Norma ASTM C109/

(@301 I 1Y 0 89
Maquina De Ensayos Universales de Fuerzas de

Compresion MOdel0........coueeei i 91

Utensilios y Equipos DSC-TGA analisis de Termogravimetria.92

Analisis DSC-TGA de zeolita natural Datos Experimentales .94

Diagrama de Pareto para fC7.........ccccvvviiiiiiiiciieeeee e 105
Superficie de Respuesta Para fCc7 ........cccoooeevvviiiieiiiieiceeennnn, 105
Contornos Region de Interés fC7. ......oeeeeeiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeee, 106
Diagrama de Pareto para fCl4.......ccccoovveviiiiiiiiiiiiiieeeciee e, 108

Superficie De Respuesta para fc14............c.ooev ciiinnis 108



Figura 5.6.
Figura 5.7.
Figura 5.8.
Figura 5.9.

Figura 5.10.
Figura 5.11.

Figura 5.12.

Figura 5.13

Figura 5.14.
Figura 5.15.
Figura 5.16.

Figura 5.17.
Figura 5.18.

Figura 5.19.

Xi

Contornos Region de interés para Fc14.......................... 109
Diagrama De Pareto para FC28...........coooiiiiiiiiiiiien. 110
Superficie De Respuesta para fc28.............cccoeevviinnn.. 111
Contornos Region de interés fc28.............ccoooviiiiinnn. 111
Diagrama De Pareto Para Eflorescencias a los 28 Dias
.................................................................................... 113
Respuesta De Superficie Para  Eflorescencias a los 28
DiaS 113
Contorno Region De Interés para  Eflorescencias a los
1S T 1 - 1 114
Diagrama De Pareto Para Eflorescencias a los 56 Dias....... 115
Respuesta De Superficie para Eflorescencias a los 56
DS, oo 116
Contornos Region —Interés para Eflorescencias a los 56
DS, ettt et e ettt 116
Resistencia a La Compresion Mezcla W/B=0,4.................... 124
Resistencia a La Compresiéon Mezcla W/B=0,5..................... 125
Gréficas de Bondad de Ajuste para Fc7, Fcl4, Fc28 ........... 130

Gréficas de Bondad de Ajustes para Eflores 28 y Eflores



Tabla 1
Tabla 2

Tabla 3
Tabla 4

Tabla 5

Tabla 6

Tabla 7

Tabla 8

Tabla 9

Tablal0
Tabla 11
Tabla 12
Tabla 13
Tabla 14
Tabla 15
Tabla 16
Tabla 17
Tabla 18
Tabla 19
Tabla 20
Tabla 21
Tabla 22

Tabla 23
Tabla 24

Tabla 25
Tabla 26
Tabla 27

xii

INDICE DE TABLAS

Pag.
Operacionalidad de |a HIPOteSIS ..........ccoovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieieeeeeeee 6
Diseflo De Experimento CCD Bloqueado Estrella
Valores CodifiCados ........uiiiieeeiiiiiiiiiie e 52
Factores con sus Niveles Respectivos de Disefio ..........ccccee...... 55
Disefio de Experimentos CCD Blogueados en Forma de
Estrella ( Niveles Con Valores NUMErCOS) .......cceeevvvvvvvivniiineennn. 56
Resumen del Disefio de EXperimento..........cccceeveeeeeeieiiiiiinneeeennn, 57
Codigo Para 7 Dias W/B=0,4........cccooeuuriiiiiee e 72
Cédigo Para 7 Dias W/B=0,5........cccccccevieiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeee 72
Cédigo Para 14 Dias W/B=0,4 ........cccccccvevveeeiieeieiiiieieeeeeeeeeeeeeeee 72
Cédigo Para 14 Dias W/B=0,5........ccccccceeviiiiiiiiiiiiiieeeieeeeeeeeeeeeee 73
Cédigo Para 28 Dias W/B =0,4 .......cccoevveeieiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeee 73
Cdbdigo Para 28 Dias W/B=0,5.........ccccccevvviiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeee 73
Anova Para Disefios Aleatorios con Bloques.............cccoevvvvvvnnnnnn. 99
Resistencia a la Compresion (7 ,14 , 28 Dias) ..........ccccevvvvvvnnnnn. 101
Eflorescencias para 28 Y 56 dias...........cccoevvvvvviiiiieeeeeeeeeeiiinnn, 102
Analisis De Varianza para fc7 (Tabla Anova).............ccccevvvvnnnn. 103
Valores Predichos-Residuos Para fC7..........ccuvceeiieieeeveeeeiiinnnnnn. 104
Analisis De Varianza para fc14 (Tabla Anova)............ccccvveennees 107
Valores Predichos-Residuos para FC14...............uvviviiiiiiiiinnnnnnns 106
Analisis De Varianza para fc28 (Tabla Anova).............ccccuevueees 109
Valores Predichos-Residuos para FC28............ccccceeeieiiieeeeeeennn, 112
Analisis De Varianza Para Eflorescencias a los 28 Dias ........... 112
Valores Observados - Predichos Para Eflorescencias a los 28 Dias
................................................................................................... 112
Analisis De Varianza Para Eflorescencias a los 56 Dias ......... 114
Valores Observados-Predichos para Eflorescencias a los 56 Dias .
................................................................................................... 115
Coeficientes De Regresion Para Resistencias fc7. ................. 120
Coeficientes De Regresion Para Resistencia fcl4..................... 120

Coeficientes De Regresion Para Resistencia fc28..................... 120



Xiii

Tabla 28 Funcion de Respuesta Esperada de Resistencia a la Compresion
(7 =14 =28 DIAS ).ttt 121
Tabla 29 Coeficiente De Regresion para Eflorescencias 28 dias............ 127
Tabla 30 Coeficiente De Regresion para Eflorescencias 56 dia............. 127
Tabla 31 Funcidn de Respuesta esperada para Eflorescencias para 28 -56
QIS e 128
Tabla 32 Resultados Cuantitativos Drx De La Zeolita ..............ccceeeeenn. 133
Tabla 33 Resultados Cuantitativos Drx De La Composicion de los
Geopolimeros Sintetizados (7 Dias) .....ccccccveevveeeeieiiiiiiiieieeeeee, 134
Tabla 34 Resultados Cuantitativos Drx De La Composicion de los
Geopolimeros Sintetizados (14 Dias)........ccueveeeeeeeeriiiiiiiiiieeeenn. 135
Tabla 35 Resultados Cuantitativo DRX De La Composicion de los
Geopolimeros Sintetizados( 28 Dias).......ccceeeeevevevvviiiiiieeeeeeeennnns 136
Tabla 36 Interpretacion Cualitativa de los Espectros Infrarrojos de la Zeolita
AN = LE ] 140
Tabla 37 Interpretacion Cualitativa de los Espectros Infrarrojos de los
Geopolimeros Sintetizados (7 Dias)........cccuvvveeeeeeeeniiiiiiiiieeeennn 141
Tabla 38 Interpretacion Cualitativa de los Espectros Infrarrojos de los
Geopolimeros Sintetizados (14 Dias).......cccuvveeeeeeeeiiiiiiiiiiiieeeenn. 142
Tabla 39 Interpretacion Cualitativa de los Espectros Infrarrojos de los
Geopolimeros Sintetizados ( 28 Dias)........ccccevvevvvvviiiiiieeeeeeennnns 143
Tabla 40 Densidad de Geopolimeros Sintetizados en g /cma............. ... 147



INTRODUCCION

El objetivo del presente trabajo es tener una alternativa al cemento ordinario
Portland utilizando un material como la zeolita natural que al mezclarlo con
activadores alcalinos nos permitird desarrollar geopolimeros que se estudiara
su microestructura y su correspondiente resistencia de compresion mecénica

.Para esto se realiza varias mezclas con relaciones agua/mezcla (W/B).

Este estudio busca optimizar y encontrar el valor médximo de compresion y
reducir las eflorescencias en los geopolimeros estudiados, relacionando el
tiempo de curado (Horas) a una temperatura constante de 60°C y tiempos

de moliendas (minutos).

Las zeolitas naturales son muy abundantes en la region, pero la explotacién
actual de este mineral es minima. Se estima en la actualidad que la
produccion de cemento por medio de la activacién alcalina resultaria una
disminucién del 80% de emisiones de CO2 en comparacién al cemento

Portland.[1]

Este proyecto se dividi6 en seis capitulos donde el Capitulo | describe el
problema, justificacién, hipotesis, objetivos y disefios de investigacion. En el

Capitulo 2 se realiza una descripcion de los principales conceptos sobre los



geopolimeros desde su estudio de su microestructura, fenomenos de
geopolimerizacion que encierran el estudio de varios aspectos importantes
para su adecuado estudio correspondiente .En el Capitulo 3 se describe el
disefio de experimento en el cual se hace énfasis a la superficie de
respuestas, factores y variables de respuestas y seleccion de niveles e
incluye la programacion de la metodologia experimental .En el Capitulo 4 se
presenta el procedimiento experimental como el tratamiento que se llevd a
cabo con la zeolita natural asi como la sintesis y caracterizacion de
geopolimeros. En el Capitulo 5 se muestran los resultados que se obtuvieron
en el estudio como la composicién mineralégica de la zeolita natural y los
geopolimeros sintetizados con sus correspondientes  discusiones. Y
finalmente, en el Capitulo 6 se propondra las conclusiones vy

recomendaciones.



CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL.
1.1. Antecedentes y Justificacién.

Este trabajo de investigacion resalta la utilizacion de zeolitas
naturales para la manufactura de geopolimeros mediante el proceso
de activadores alcalinos.

Especificamente el proyecto plantea la elaboracion controlada del
material polimérico inorganico, obteniéndose un nuevo material que
tendria propiedades mecanicas similares a la del cemento. Por lo
que su optimizacion y su eficiencia como materiales de
construccion lo propondria como una alternativa para el cemento
ordinario Portland

Como objetivo se evaluara el desempefio de concretos hechos a
base de zeolitas naturales mas activadores alcalinos para mejorar
la superficie de respuesta y reducir las presencias de eflorescencias

(carbonatos de calcio, potasio y sodio).



1.2.

Dentro de los principales beneficios de los geopolimeros destacan
la utilizacion de menos cantidad de materia primas en base de
calcio, asi como las bajas temperaturas para su fabricaciéon cuyas
temperaturas son menores a la de los cementos Portland (1400°C)
disminuyendo las emisiones de CO2 entre un 80% a un 90%, lo que
permitira establecer un material de construcciéon amigable con el

medio ambiente.

Planteamiento del Problema.

La Zeolita natural utilizada en este proyecto de es comercializada
bajo el nombre MAX CATCHER de procedencia CALMOSACORP.
Cia. Ltda. Ubicada en Planta KM 20 via a la Costa, Guayaquil-
Ecuador.

La Zeolita natural se activo en Laboratorio de Sintesis de Materiales
de la Facultad Ingenieria en Mecéanica en la ESPOL, lo que permitio
establecer el estudio juntos con los 3 activadores alcalinos
(HIDROXIDO DE SODIO, SILICATO DE SODIO E HIDROXIDO DE
CALCIO) para proceder a manufacturar materiales geopoliméricos a
base de la activacion alcalina de la zeolita y obtener su optimizacién
de la resistencia a la compresiéon a través de comparaciones
estadisticas por intermedio del software Statgraph y se verificd

mediante experimentos factoriales blogueados.



Las variables independiente: geopolimeros manufacturado
activacion alcalina de la zeolita natural son: tiempo de Curados en

Horas y tiempo de molienda de la zeolita natural en minutos.

Mientras las variables dependientes son: resistencia a la
Compresion, Temperatura constante para Curado fue 60°C para 7,
14,28 dias.

Observacion visual de eflorescencias fue realizada a los 28 y 56
dias, evaluandolas de las siguientes metodologias: 1=nada; 2=bajo;

3=medio; 4=alto.

DESCRIPCION DE HIPOTESIS Y LINEAMIENTOS:

Los geopolimeros sintetizados por activacion alcalina de la zeolita
natural por los tres activadores alcalinos alcanzan valores maximos
de resistencia a la compresion y minima eflorescencias que

permitan usarlos como material de construccion.

En la Tabla 1 se realiza el analisis de operacionalidad de la

Hipotesis.



TABLA 1

OPERACIONALIDAD DE LA HIPOTESIS

Hipoétesis Variables Lineamientos de
Indicadores

Los geopolimeros | 1.- 1.- Composicién de activadores
sintetizados por | Compresion alcalinos para zeolita natural.
activacion alcalina de | Mecéanica. 2.-Concentracibn 10M para
la zeolita natural por | 2.- Tiempos de | soluciones de Hidréxido de
los tres activadores | Moliendas. Sodio.
alcalinos  alcanzaran | 3.-Tiempos de | 3.-Relacién (w/w) silicato de
valores maximos de | Curados. Sodio-Hidroxido de sodio.
compresion mecanicay | 4.- 4.-Relacion(w/w) zeolita
minima eflorescencias | Eflorescencias. | hidroxido de Calcio
que permitan usarlos 5.-Temperatura de  curado
como material de constante 60°C.
construccion.

1.3. Objetivos
1.3.1. Objetivo General.

Caracterizar, Sintetizar, evaluar y analizar muestras de
Geopolimeros manufacturados por activacion alcalina de zeolita

natural disponible en la ESPOL.

1.3.2. Objetivos Especificos.

1. Disefiar un experimento de composicion central bloqueado en
forma de estrella a fin de analizar la mejor superficie de
respuestas donde se observara variables de niveles vy

respuestas.



2. Determinar la resistencia a la compresion de las muestras de
geopolimeros, a los 7,14, 28 dias en funcion del tiempo de
molienda en minutos y el tiempo de curados en horas.

3. Determinar la proporcion optima de activadores alcalinos
usando zeolita natural para sintetizar geopolimeros a fin de
reducir el problema de eflorescencias (carbonato de sodio,
calcio o potasio).

4. Caracterizar los cubos de geopolimeros por difraccién de rayos
X (XRD), densidades, FTIR y microscopica electronica de
barrido (SEM) para establecer y estudiar su microestructura y

evolucion a través del tiempo de rango propuesto.

1.4. Metodologia para el desarrollo de la tesis.
La metodologia utilizada en la elaboracién de este proyecto se

detalla a continuacion, tal y como se representa en la Figura. 1.1.



Planteamiento del problema

}

Disefio experimental

Analisis del resultado

)

FIGURA 1.1. METODOLOGIA DE LA TESIS

Planteamiento del problema: luego de la revision de la
informacion acerca de la Zeolita natural, mas los activadores
alcalinos a utilizar para obtener las pastas de geopolimeros, se

propone el problema a tratar.

Disefio de Experimentos: es un disefio de experimentos
factoriales blogueados en formas de estrellas que se utiliza para

determinar una mejor superficie de respuestas.

Procedimiento Experimental: consiste en el desarrollo de todas

las pruebas realizadas a los materiales geopoliméricos que van



1.5.

desde el proceso de recoleccibn de muestras, trituracion de las
muestras de zeolitas por tiempo de molienda, mezclado, moldeo,
curado, ruptura hasta realizar ensayos de, difraccion de rayos x
(XRD), espectroscopia infrarroja de transformador de Fourier
(FTIR), maquinas de ensayos universales, densidades, tamafio de
particula y microscopio electronica de barridos (SEM). Para el
analisis de la resistencia a la compresion se usé la norma ASTM C-
109 de cementos hidraulicos se tom6 como referencia ya que no
hay normas establecidas para la zeolitas y establecer
comparaciones caracteristicas en funcion del tiempo de molienda

(en minutos) y el tiempo de curado (en horas).

En el Anélisis de Resultados se utiliza un Software Estadistico
para desarrollar lo concerniente al analisis para determinar los
efectos e interacciones entre las variables dependientes, que son
los 7,14, y 28 dias e independientes que tiene que ver con la
mezcla agua /sélidos de muestras, tiempo de curado (Horas) y
tiempo de molienda (minutos) y evaluacién de las eflorescencias en

los cubos por medios cualitativos y fotos respectivamente.

Estructura de la tesis.

El capitulo 1 se denomina Informacion General, este explica los
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principales puntos en este proyecto de tesis, como son los
antecedentes, el planteamiento del problema, los objetivos tanto
generales como especificos, la metodologia a llevarse a efecto y los
equipos, materiales e insumos analiticos utilizados en el desarrollo

del mismo.

El capitulo 2 se denomina Marco Tedrico, este trata de describir
y explicar los conceptos fundamentales en este proyecto de tesis,
como que es un geopolimeros, caracteristicas generales que
representa la zeolita natural como un aditivo mineral que reacciona
con los activadores alcalinos para manufacturar pastas
geopoliméricas y un estado de arte de pastas que buscan mejorar
sus propiedades mecénicas y por ultimo describe un analisis para
obtener una relacion Optima agua- solido en base a estudios

realizados cientificamente en estos tipos de materiales.

El capitulo 3 se denomina disefio de experimentos en el cual se
hace énfasis a la superficie de repuestas, factores y variables de
respuestas y seleccion de niveles e incluye la programacién de la
metodologia experimental.

El capitulo 4 se denomina procedimiento experimental explica

los procesos realizados en los materiales desde su recoleccion,
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secado en la estufa, molienda, tamizacion, preparacion de
muestras, sintetizar, caracterizacion, pruebas de resistencias a la
compresion, DRX, FTIR para obtener el comportamiento de la
zeolita con relacién a la temperatura, los cambios de masa en
funcién de la temperatura en una atmosfera controlada y evaluacion
de eflorescencias ,es decir presencias de carbonatos de sodios,
calcio y potasio en las pastas geopoliméricas a los 7,14 y 28 dias
para proceder a romperlos segun en los dias establecidos para
obtener su maxima fuerza de compresion en ( KN) asi como su

maximo esfuerzo en MPa.

El capitulo 5 se denomina andlisis e interpretacion de
resultados en el cual se utiliza la disefio de experimento como
herramienta principal de andlisis por intermedio del software

estadistico Statgraphics.

Los resultados obtenidos por medio de tablas para ser interpretados
y se comprueba el modelo con una bondad de ajuste, y por ultimo
se llega a las conclusiones y recomendaciones, este se basara en

la observacion de los resultados obtenidos.
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1.6. Equipos, materiales e insumos analiticos.
A continuacién se describiran los equipos, materiales e insumos

utilizados para la elaboracion de este proyecto de tesis:

Combo.- o martillo para poder romper la superficie del cubo para
extraer una muestra a fin de realizar su respectivo estudio por
medio de ensayos tantos mecanico, termomecanicos como los

cambios estructurales a través de rangos de tiempos establecidos.

Fundas o bolsas.- Se utilizaron fundas Ziploc herméticas para el
almacenamiento de las muestras de tamafio 26,8 cm x 27,9 cm y de

tamafo 16,5 cm x 14,9 cm. para proceder a guardar los cubos.

2) En el proceso de reduccién del tamafio de particulas:
molienda.

Molino de bolas.- Se utiliz6 un molino marca Denver para la
reduccion final del tamafio de particulas, luego de los pasos
anteriores de reduccion del tamafio de grano.

Tamizador Haver & Becker Tyler Rx-812.- Sirve para
homogenizar el tamafios de las particulas de la zeolita.

Tamices de ensayo.- De aberturas circulares y con los siguientes

nameros: 150 — 72 — 63-42 y 38.um
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3) En los tratamientos termomecanicos: molienda y curados
en la estufa electronica.

Molino de rodillos.- Se utilizé un molino de fabricacion nacional
luego de la reduccion del tamafio de particulas la pasante 325 de
criba ASTM (Tamafio menor a 45 um.), el cual posee una velocidad

de 1710 RPM.

Tambor de Alumina.- Se utilizé6 un pequefio tambor de alimina de

didmetro 12 cm vy altura 12 cm, que girara en el molino de rodillos.

Estufa Electronica.- Se utilizd6 una estufa electrénica de marca
Memmert, regulada por un termdéstato que se mantenga a
temperatura constante a 60°C y controlar los tiempos de curados
para los diferentes proporciones liquidos/ solidos; w/b= 0,4 y w/b=

0,5 para diferentes muestras para 7, 14 y 28 dias.

Bandejas de Aluminio.- Se utilizé bandejas de aluminio para secar

la zeolita por 24 horas para su posterior molienda.

Bolas de Alumina.- Se utilizaron bolas de 30 mm de diametro y

peso aproximado de 70 g.
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Brocha.- Se utiliz6 una brocha comun y corriente para limpiar el
interior del tambor que contenia restos del material, después de ser

sometidos al tratamiento de molienda.

4) Enlapruebade densidad de los materiales:

Balanza electrénica.- Marca Mettler Toledo, modelo XP 205 el
equipo cuenta con un software configurado para muestras solidas
porosas que permite determinar la densidad de los geopolimeros
sintetizados, en este caso la zeolita mezclado con los tres
activadores alcalinos (hidréxido de sodio, hidroxido de calcio y

silicato de sodio).

5) En la prueba de resistencia ala 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 50mm de arista.

Espétula.- Se utilizé una espatula pequefia, con bordes afilados y

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

Mezcladora.- Se utiliz6 una mezcladora marca Kikalabortechnik
modelo RW20 DZM con voltaje maximo 115 Voltios 50/60 HZ 87

watts
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con velocidad variable : 60 HZ: 72- 2400 rpm, 50 HZ : 60 a 2000

RPM. Y Temperatura maxima de 50°C.

Maquina de Ensayos Universales de.- Se utiliz6 una maquina de
ensayos para suelos de marca SHIMADZU modelo UH- 600 kNI
tester AP de 600kN, para la ruptura de cubo para los dias 7, 14, 28

de tratamientos de curados.

6) Equipos e Insumos analiticos generales

Balanza electronica.- Para el peso de muestras, liquidos y sélidos
se utiliz6 una balanza electronica marca Beco Germany modelo
BBL31 con una capacidad de carga maxima de 210 g. y una

precision de +/- 0.1 mg.

Balanza Electronica.- para el peso de muestras soélidas marca
Mettler Toledo pL3001-S con una maxima carga de 3100 gr y una

precision de + 0.1 gramos.

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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Crondmetro.- Para controlar los tiempos de permanencia en estufa
y de enfriamiento, o para medir los tiempos en ensayos de marca

Nokia

Higrometro/termometro digital para ambiente.- Para registrar la
temperatura y humedad relativa del ambiente donde se realizan los

ensayos.

Vasos precipitados de 200 ml.- Envases de vidrio o plastico para

colocar las muestras con indicador de volumen.

Pipetas y pera.- Sirve para medir el volumen deseado de activador

alcalinos o agua destilada en ml, vienen de 0 a 10 ml

Baston.- Varilla de vidrio o plasticas para agitar manualmente

cualquier sustancia o suspension.

Morteros y majadores.- Hechos de porcelana, para reducir a polvo
las muestras.
Botellas plasticas de 20 ml.- Envases fabricados de plasticos para

la conservacion de muestras, luego de la ruptura.
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Agua Destilada.- Agua, que se le ha eliminado practicamente la
totalidad de impurezas e iones mediante destilacidn, para utilizarlas
en andlisis y en soluciones que no quieren alterar su composicion

quimica.

Activadores Alcalinos.- Son soluciones quimicas que reaccionan
alcalinamente con las muestras de zeolitas naturales, para formar
las pastas de geopolimeros.

En este proyecto se utilizaron 3 activadores alcalinos para su
optimizacién: silicato de sodio, hidroxido de calcio, hidréxido de

sodio

Silicato de sodio grado reactivo de procedencia SIGMA ALDRICH

(1.39g/ml a 25°C, 10.6% Na20; 26.6% SiO2).

Hidréxido de calcio en polvo con grado de pureza del 97,2% de

procedencia J.T. Baker.

Hidréxido de sodio a partir de pellets con grado de pureza del
99.0% acorde con la Organizacion Internacional de Normalizacion

(ISO) procedencia MERCK MILLIPORE.
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Etanol.- Es un liquido transparente e incoloro, normalmente el
etanol se concentra por destilacion de disoluciones diluidas. El uso
comercial contiene 95% de concentracion en volumen de etanol y
un 5% de agua, tiene un punto de fusion de 114,1 grados
centigrados y punto de ebullicion de 78,5 grados centigrados y

densidad relativa 0,789 a 20 grados centigrados.

Desecante de silica gel.- Es un absorbente de humedad con
indicador de saturacion, su coloraciéon cambia segun la cantidad
absorbida de humedad de azul 0% absorciébn hasta color rosa

palido con un 28% de absorcion de humedad.

Nitrégeno gaseoso.- Es un gas inerte, incoloro, inodoro e insipido,
se lichka a muy baja temperatura. Utilizado como el medio

circundante (atmésfera) en el analisis térmico gravimétrico.



CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO.

2.1 Geopolimeros.- Caracteristicas Generales.
Los productos Geopoliméricos son compuestos de Si-Al ligados a
una red de tetraedros de SiO4 y AlOa. La figura. 2.1 muestran que

comparten alternativamente oxigeno [2].

© + NaOH/KOH S5 A
i | Sy LN
‘_g-o %'—O_) ey .-’.;"\v;?:’\‘::“\ 3
Poly(sialate) Na-Poly(sialate) framework K-Poly(sialate) framework
(PS)
N T
\\ NS/ \ "/
\I/ \ ; /
\J/ \l/
¥
SiO 4 AlO4
- + NaOH/KOH
. | ]
('ﬁl-o’/g -0 - $-0-) ==
 Q 9
(Na,K)- Poly(sialate-siloxo) (Na,K)-Poly(sialate-siloxo) KPoly(sialatesiloxo)
(PSS) Framework Framework

FIGURA 2.1. GRAFICO MOLECULAR COMPUTARIZADO
DE POLIMEROS Mn-(Si-O-Al-O)n POLISIALATO. [2]
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La formula empirica es:

Mn {-(SiO2) z —AlO2}n, wH20

Donde M =K+, Na+, Ca++, son los elementos alcalinos; donde n es
el grado de policondensaciony z es 1, 2, 3, indica el numero de
enlaces siloxanos [2].

Las reacciones involucrada en geopolimerizacién se observa en la

figura. 2.2.

NaOH/KOH ()
(S8i205,A1205), + 3nH2O 5 n(OH)3-Si-O-Al-(OH)s (2)
) NaOH/KOH )
n(OH)g,—Si-O—Al—(OH)} ——> (Na,K) —ISi—O-‘IAsl-O-)n + 3nH-O 3)
O (@)
Orthosialate (Na,K)-Polysialate
NaOH / KOH -)
(S1205,A1,05), + nSiOs + 4n HbLO —> n(OH)g—Si-O-?]-(OH)_q )
(OH)»

) NaOH / KOH ) | |
n(OH)ySi-O—[}]-(OH);; = (K,Na)—(éi -0-Al-0O-Si-O-), + 4n H,O (5)
| | |
(OH)» (0] O O

Ortho(sialate-siloxoxo) (Na,K)-Polysialate-siloxo

FIGURA 2.2. REACCIONES DE LA GEOPOLIMERIZACION. [2]

Debido al hecho de que los aluminosilicatos son los compuestos

mas abundantes en la corteza terrestre, existen un gran nimero de



21

fuentes de materias primas ricas en aluminio y silicio con el
potencial para producir geopolimeros. Entre los materiales
geopolimeros que se han utilizado predominan las cenizas volantes
(CV) e incluyen arcillas no calcinadas, de residuos, caolin, y

puzolanas; metacaolin. [3]

Estos han mostrado que geopolimeros con materiales calcinados
favorecen una rapida disolucion y solidificacion y al mismo tiempo
desarrolla una gran fuerza mecanica en un corto periodo de
tiempo [3].

Los geopolimeros pueden considerarse amorfos equivalentes de
ciertas zeolitas sintéticas. La ruta reaccion polimerizacién puede ser
clasificada como una reaccién policondensacion inorganica y se
puede comparar con la formaciéon de la zeolita. La mayoria de las
sintesis de Zeolitas se realizan en condiciones basicas utilizando
OH ~ como agente mineralizante. Segun Van Jaarsveld un metal
alcalino es necesario de silicio y aluminio en la disolucion, la cual
sirve para catalizar la reaccién de condensacion [3].

Los geopolimeros estan formados por co-polimerizacion individual
por muestras de aluminio y silicio contenidos en materiales con alto

pH en la presencia silicatos solubles.
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El procesamiento tipico de los geopolimeros implica la adicion de un
activador alcalino (hidroxido de sodio o de potasio) a unos
aluminosilicatos tal como cenizas volantes (CV), Zeolitas naturales,
metacaolin y su posterior mezcla y curarla a una temperatura

moderada.

La composicién quimica de una zeolita es presentada en la figura 2.3
en donde se puede deducir que el total de SiO2, Al20s3, y Fe203
contenida en la zeolita fue de aproximadamente 71.3% que es tipico

en alguna otras puzolanas como cenizas volantes y escorias de altos

hornos [3]
Zealite characterization,

Compound/element %
AbG; 9412
As 2.902
Ca0 8.033
FEzOg 2.345
K 0.065
Mg 0.7148
Mn 0.0341

/ Na 0.5685
Pb 0.003
Si02 59.542
Ti 0.1093
Humidity 2
Loss on ignition 1427

FIGURA. 2.3 COMPOSICION QUIMICA DE UNA ZEOLITA [3]
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Principalmente presenta la fase cristalina de clinoptilolite y en
menor cantidad la heulandita ambos son zeolitas tipos minerales.
La presencia de un pico asociado de baja intensidad albita
(feldespato) y calcita (CaCOs) puede verse entre entre 20° y 30°

(20) la presencia de material amorfo.

ZEOLITE
C
= C: Clinoptilolite
S H: Heulandite
= c c A: Albite
@ Ca: Calcite
=
K]
- i
i
- t C ,[ ] c CaCa
S U
g y U l‘"i 'JlMl WW’V"“MWVNWMNw-c
T ¥: T v T 0 T
20 40 60 80
26
Fig. 1. XRD patron of the crystalline phases of the raw material (zeolite).

FIGURA 2.4. DIFRACTOGRAMA PATRON QUE DEMUESTRA
LOS DIFERENTES TIPOS DE MATERIA PRIMA DE LAS
FASES CRISTALINAS DE UNA ZEOLITA NATURAL. [3]

Prueba de resistencia a la compresién de cementos puros, zeolita
no activada y geopolimeros sintetizados en funcién del tiempo y

temperatura de curado para cada relacién de activadores alcalinos
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(silicato de sodio / hidroxido de sodio) se presentan en la figura. 2.5

% CEMENT 250 00

15 =0=Cament
== Unaciivated 2200

Compressive Strength (MPa)
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Curing Periods{Days)

FIGURA 2.5. RESISTENCIA A LA COMPRESION DE ZEOLITA
ACTIVADA CON 7M HN A DIFERENTES RAZON DE
ACTIVADORES Y TEMPERATURAS DE CURADO. [3]

La primera semana de curado presenta un importante incremento
en la resistencia a la compresion en geopolimeros sintetizados.

El material sintetizado a una temperatura de curado de 40°C exhibe
la mas alta resistencia a la compresion, incluso superiores a los
presentados por el cemento Portland. A temperaturas superiores a
60°C y 80°C, la resistencia a la compresion se ve favorecido por
tiempos cortos de curado.

La dependencia mostrada entre la resistencia a la compresion y la
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temperatura de curado relaciona, la materia prima y la activacion
térmica, obteniéndose un polimero con buenas propiedades de
resistencia a la compresion al menos en un tiempo de 90 dias de
curado.

La resistencia a la compresion se ve afectada por una alta relacion

de los activadores alcalinos y tiempos de curados largos [3].

La resistencia a la compresidon se debe a la inhibicién de la
reaccion de geopolimerizacion a través de la precipitacion fase de
Al- Si que impide el contacto entre el material de reacciéon y la

solucion de activacion y disminuye la concentracion del activador

[3].

Modelo conceptual de Geopolimerizacién.

En la década de 1950 Glukhovsky [4] propuso un mecanismo
general para la activacion de los materiales alcalinos principalmente
compuesta por silice y alimina reactiva. El modelo Glukhovsky
divide el proceso en tres fases: A) Destruccion de Coagulacién; B)
Coagulacién de Condensacioén; C) Condensacion de Cristalizacion.
Mas recientemente diversos autores han elaborado sobre
Glukhovsky ampliaron y aplicaron teorias acumulando

conocimientos sobre sintesis de zeolitas a fin de explicar los
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procesos en conjunto de la geopolimerizacion. La figura 2.5
presenta una reaccion altamente simplificada del mecanismo de
Geopolimerizacion, donde se presentan los principales procesos
gue ocurren en la transformacion de un aluminosilicatos sélidos de

origen sintético en un aluminosilicatos alcalino.

GEOPOLIMERIZACION:

Geopolimerizacion es una geosintesis (reaccibn que integra
guimicamente los minerales) que implica naturalmente silico -
aluminatos. Cualquier compuesto puzolanico o fuente de silice y
alimina que se disuelve facilmente en la solucion alcalina, actian
como fuente de especies geopoliméricas precursoras.

El componente alcalino como activador es un compuesto del
elemento del primer grupo en la tabla periddica, por lo que este tipo
de material también se denomina como aglutinante alcalino,

alumininisilicato activado o alcali material cementoso activado [4].

Atomos de silicio y aluminio reaccionan para formar moléculas que
son quimica y estructuralmente comparables con aquellas que se

forman las rocas naturales.
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FIGURA 2.6. PROCESO DE GEOPOLIMERIZACION [4]

Cabe sefalar que el potencial para la transformacion de materias
primas, moliendas finas, tratamientos térmicos, etc. varia la
reactividad del aluminio en el sistema, estos procesos se producen
al mismo tiempo.

La disolucion de la fuente aluminosilicatos sélido produce
aluminatos y especies de silicato mediante hidrolisis alcalina (agua

gue consume).
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En la disolucién de particulas solidas en la superficie resulta de la
liberacion de aluminatos y silicatos (en forma monomeérica), en la
solucion siempre se ha asumido que la conversion de las particulas
es el mecanismo responsable de la geopolimerizacion.

En la solucién de especies liberadas por disolucion se evaporan en
la fase acuosa contenidos en silicatos, presentes en la solucién de
activacion.

Una mezcla compleja de silicato, aluminato y aluminosilicatos se
formo y los equilibrios de estas soluciones [4] han sido estudiados.
La disolucion de aluminosilicatos amorfos es rapida a pH altos y
esto crea rapidamente una solucion sobresaturada de
aluminosilicatos, en soluciones concentradas esto resulta en la
formacion de un gel, como los oligdmeros en la fase acuosa forman
grandes redes por condensacion. Este proceso libera el agua que
se consume nominalmente durante la disolucién. Como tal el agua
juega un papel de un medio de reaccion, sino que reside dentro de
los poros en el gel.

Este tipo de estructura de gel se refiere como bifasica, con el
aglutinante de aluminosilicatos y agua formando las dos fases.

El tiempo para la solucion sobresaturada de aluminosilicatos para
formar un gel continuo varia considerablemente con las condiciones

de procesamientos de las materias primas y composicion de la
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solucion y las condiciones de sintesis [4].

El sistema gel nunca suele diluir y la concentracion silicio-aluminio
suele oscilar debido a una lenta respuesta del sistema lejos del
equilibrio. Después de la gelificacion el sistema continda
reorganizandose, como la conectividad gel-red aumenta, resulta
red de aluminosilicatos tridimensional comunmente atribuidos a

geopolimeros.

La figura 2.5 describe la reaccion activa como resultado de dos
etapas sucesivas de control.

La nucleacién o la disolucién del material de aluminosilicatos y
formacion de especies poliméricas es altamente dependiente de los
pardmetros termodindmicos y cinéticos y abarca los dos primeros

pasos propuestos por Glukhovsky.

El crecimiento es la etapa en la que los ndcleos alcanzan un
tamafio critico y los cristales comienzan a desarrollarse. Estos
procesos de reorganizacién estructural determinan la
microestructura y distribucion de los poros del material que son

fundamentales en la determinacién de muchas propiedades fisicas

[4].
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2.3 Caracterizacion Tecnolédgica de los Geopolimeros.-

Los cationes Si** y AlI** en el marco de geles aluminosilicatos
geopoliméricos (a menudo conocidos como T), los atomos estan
tetraédricamente coordenados y unidos por puentes de oxigenos. La
carga negativa Al™* vy la carga equilibrada por cationes alcalinos
(tipicamente Na* y/o K*). Geopolimeros derivados de diferentes
combinaciones de materias primas pueden ser facilmente sintetizados,
contienen cationes multivalentes [4].

La microestructura de geopolimeros en una escala hanométrica se
reproduce en la figura. 2.6 junto a la misma micrografia electrénica
del gel de cenizas volantes de geopolimeros, la estructura del
metacaolin  con base de muestra gel estd formado por pequefios

grupos precipitados con poros dispersos.

FIGURA 2.7. MICROGRAFIA SEM DE GEOPOLIMEROS
SINTETIZADOS POR ACTIVACION DE ALCALI-SILICATO.
A) METAKAOLIN B) CENIZAS VOLANTES. [4]
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2.4 Efectos de condiciones de procesamientos de rangos cortos.-
Los geopolimeros se describen como sin estructura identificados
por XRD [4]

Ya que la caracteristica principal de Difraccion de Rayos X (XRD)
es un patron de joroba con rasgos centradas en 20
aproximadamente a 27-29°.

Los XRD de geopolimeros tipicos derivan de metacaolin y de las
cenizas volantes, son presentadas en la figura. 2.7.

De hecho los XRD predominan mucho en materiales amorfas
aparecen casi idénticas a los geopolimeros incluyendo algunos
geles de silicatos y precursores de gel de zeolitas de
aluminosilicatos antes de la cristalizacion [4]. La similitud de estos
de XRD estan vinculados a distancias de enlaces caracteristicas
estructurado de oxido organicos y no especifico de geopolimeros.
Sin embargo las fase son semicristalino o policristalino en varias
ocasiones, particularmente cuando poco o nada de silicio soluble
estd presente en la solucion activadora alcalina. Estas fases
cristalinas son generalmente zeoliticas y son mas predominantes
cuando la sintesis se lleva a cabo bajo condiciones hidrotermales
en soluciones alcalinas con altas tasas de dilucion, en exceso de

50% en peso.
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Reaccion alcalina hidrotermal de arcilla de caolin, metacaolin,
cenizas volantes y algunos materiales de aluminosilicatos resultan
diferentes en la formacion de zeolita con diversas condiciones de
reaccion (Temperatura, cation alcalino, relacion Si/Al, etc.). Un alto
contenido de agua permite que la solucion de la especie este
totalmente hidratado; con poco o ninguna influencia de las
interacciones ion-apareamiento, tiene gran impacto en soluciones
iGnicas muy concentradas [4].

En la solucion se suministra centros de nucleacion facilmente con
nutrientes para el crecimientos de aluminosilicatos por difusion de
componentes de moléculas disueltas .Bajo estas condiciones, el
crecimientos de precipitados totalmente cristalino.

En altas soluciones concentradas, produce material amorfo
(lamadas geopolimeros), las especies i6nicas no son
completamente hidratadas. De hecho en soluciones 10M NaOH, la
relacion es aproximadamente 5,5.

En las soluciones se suministran centros de nucleaciéon con
nutrientes para el crecimiento de aluminosilicatos por difusion de
componentes de componentes de moléculas disueltas, bajo estas
condiciones el crecimientos de precipitados se produce sin
impedimento estérico y forma precipitados totalmente cristalinos.

La ciencia ofrece un analisis detallado de los geopolimeros por la
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formacion de cristalitos en estos materiales [4].

Dado que la coordinacion numérica de la primera capa de
hidratacion de Na* (aq) es mayor, algunos de las posiciones en las
capas de hidratacion de los cationes alcalinos, serd ocupado por
aniones de silicatos dando lugar al apareamiento ionico. Los efectos
del apareamiento i6nico en las soluciones concentradas de silicato

alcalino se ven afectado por el tipo de cationes alcalinos [4].

La interaccion de especies ibnicas y el impedimento
estérico del crecimiento precipitado se combinan para dar
lugar a un material que carece de largo alcance

apareciendo amorfo para XRD como se observa en la

figura. 2.7.
0 QUuartz -
vI: IvIullite
#*;: Herschelite
7 daxrs S: Hydroxgrsodalite
o
(<)
1 day (b)
"
Ivietakaolin . )
(a
_;__J“*‘.‘_-l""‘q/'ﬁ——am\———""‘"
5 15 25 35 <35 55 65 ’IID 45 éD éﬁ :‘30 éﬁ AD =I|.5 éO 5'5
Degrees 20 Degrees 26

FIGURA 2.8. DIFRACTOGRAMA XRD (a) METACAOLIN TiPICO
(b) GEOPOLIMERO CON COMPOSICION NOMINAL NaAlSiO4
OBTENIDA DESPUES DE UN DIA (c) 7 DIAS DESPUES DE LA

SINTESIS ZEOLITA X,,(d) ESCORIA TiPICA (e) POLIMERO

INORGANICO CON ESCORIA A 20 H, 85°C y (f) 7 dias a 85°C.

[4].
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2.4.1. Cantidad de activadores.-

La estabilidad estructural aparente de geopolimeros se sabe que
aumenta en la adicion de silicio soluble a la solucion de activacion
[4].

Las muestras sintetizadas a temperatura suave 40°C con altas
concentraciones de silicio en la solucion de activacion no se
transforman en fases cristalinas de rayos X, después de largos
periodo de tiempo a 40°C, probablemente necesita mucho tiempo

para esa transformacion se lleve a cabo.

Los activadores alcalinos mas utilizados son el hidroxido de sodio
(NaOH), el carbonato de sodio (Na2COs), el silicato de sodio
(Na20.nSiO2) y el sulfato de sodio (Na2S0a4), hidréxido de calcio
Ca(OH):z en los experimentos se emplearan como activadores, una
mezcla de hidroxido de sodio porque al utilizarse en la sintesis de
geopolimeros activados juntos con la zeolita natural origina una
mayor resistencia a la compresion en comparaciéon de otros

activadores [4].

2.4.2 Relacién liguido/ solido (W/B)
La resistencia a la compresion disminuye a medida que la relacion

agua- sélido aumenta la masa. Esta tendencia es analoga a la
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relacion agua/cemento en la resistencia a la compresion en
cementos Portland (CP). Aunque los procesos quimicos empleados
en la formacion de aglutinantes de ambos son completamente
diferentes. El minimo de agua al cemento es de aproximadamente
0,4 en peso de cemento Portland (CP) [2], mientras que el material
geopolimerico fresco es facil realizarlo la relacion agua /solido [2].

Figura 2.8

La presencia de exceso de cantidad de agua es un factor
importante inducir la cristalizacion en M20-Al203-SiO2-H20 y M20-
Ca0-Al203-SiO2- H20 [2].

La relacion agua/ sélidos ayuda a determinar la cantidad de agua
en el sistema la cual proporciona control en la trabajabilidad de las
pastas la porosidad del geopolimeros y todas las propiedades que

estos cambios conllevan.
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FIGURA 2.9. EFECTO DE LA RELACION AGUA/SOLIDO EN
RESISTENCIA A LA COMPRESION A DIFERENTES TIEMPOS
DE CURADO. [2]
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2.5 Aplicaciones Industriales.-
Materiales generados por la activacion alcalina de metacaolin y /o
las cenizas volantes constituyen una familia Unica de materiales de
la naturaleza con propiedades diferentes.
Los cementos, los ceramicos y zeolitas dependen de su
formulacion, estas caracteristicas se derivan de una serie de
ventajas tales como el rapido desarrollo de resistencia mecanica,
resistencia al fuego, estabilidad dimensional, resistencia al acido y
excelente adherencia a los agregados y de los esfuerzos, etc. Y
también para el uso del hormigén geopolimérico derivados de
cenizas volantes. El costo del material es menor que el cemento
portland en un factor de aproximadamente del 10% al 30%.
En general los geopolimeros derivados del metacaolin requieren
demasiada agua (porosidad que aumenta) y son demasiados
blandos de gran importancia practica en el sector de la
construccion.
Metacaolin 'y otros derivados sintéticos de fuentes de
aluminosilicatos son fuentes de materia prima para aplicaciones
industriales de geopolimeros como adhesivos, recubrimientos e
hidroceramicos.
Los concretos geopoliméricos derivados de cenizas pueden

desarrollar alta resistencia a la compresion en las primeras horas
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después de activacion alcalina (60-70 MPa) después de 24 H [4].
Las interfaces entre el ligante y fase total se caracterizan por la
misma microestructura densa y compacta, donde la mayor parte del
material presenta alta estabilidad dimensional de cenizas
procedente de la mezcla [4], capacidad para proteger el refuerzo
del acero [4]. Esto permite el uso del hormigon con geopolimeros
mejorando la contraccion y controlando el agrietamiento. Desde el
punto de vista de futuras aplicaciones de los cementos
geopoliméricos.

El aglutinante elimina residuos peligrosos con la fijacidn de los
metales pesados especialmente para la solidificacion de residuos
nucleares

La compatibilidad puede ser la clave para el desarrollo de un medio

ambiente amigable, econdmico y duradero.



CAPITULO 3

3. DISENO DE EXPERIMENTOS.

3.1 Experimentos Factoriales Bloqueados.

El disefio de composicion central bloqueado en forma de estrella
consiste en un 2% factorial + n,. puntos centrales, donde k es el

namero de factores del experimento, a su vez estos factores han
sido agrupados en 2 bloques, donde el primer bloque consiste en
una porcion factorial del disefio y el segundo blogue consiste en
puntos axiales de la otra porcion. La Fig. 3.1 muestra un disefio de

composicion  central blogueado en forma de estrella.
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FIGURA 3.1. DISENO DE COMPOSICION CENTRAL
BLOQUEADO EN FORMA DE ESTRELLA. [9]

En el momento de realizar disefios de superficie de respuesta con
bloques hay que tener en cuenta que estos sean ortogonales, para
evitar que los parametros estimados en la superficie de respuesta
sean afectados, lo que implica que 2 condiciones deben darse. Si
en el experimento existen np observaciones en los bloques, estas

condiciones deben ser cumplidas:

1) Cada bloque deberd ser un disefio de primer orden, lo que
implica que:
nb

> Xiu Xu=0 i j=01,......... , k para toda b (ec.3.1)

u=1
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Donde Xy Xju sonlos niveles delosiy jde las variables en las

u corridas del experimento con Xou= 1 para toda u.

2) La fraccion de la suma total de los cuadrados para cada variable
por cada bloque debera ser igual a la fraccion del total de

observaciones que ocurren en el bloque:

Zﬂi’ifm nb

z ﬁr: 1 xtiu N

i=1,2,.....Kparatodab (ec.3.2)

Donde N es el nUmero de corridas en el disefo.

Superficie de Respuesta.

La metodologia de la superficie de respuesta es un conjunto de
técnicas mateméaticas y estadisticas que son Utiles para la
modelaciéon y el analisis de problemas para los cuales una
respuesta de interés es influenciada por algunas variables, en
donde el principal objetivo es optimizar esta respuesta.[9].

Si todas estas variables son seleccionadas para ser medidas, la

superficie de respuesta puede ser expresada como:

Y=f (X1, X2,....Xk) +€ (ec.3.3)
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Donde ¢ representa el error experimental de la superficie de
respuesta.

Para el caso particular, de dos variables independientes, como el
tiempo de molienda X1 y al tiempo de curado X2, la superficie de

respuesta del proceso sera expresada como:

Y=f (X1, X2) +€ (ec.3.4)

A veces la superficie de respuesta es representada graficamente,

como lo indica la Fig. 3.2, donde la respuesta esperada E (y) es

graficada en funcion de los niveles de las variables independientes.

70
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x, = Tiempo (Seg) X, = Temperatura (°C)

FIGURA 3.2. SUPERFICIE DE RESPUESTA EN TRES

DIMENSIONES EN DONDE SE MUESTRA A LA RESPUESTA

ESPERADA EN FUNCION DEL TIEMPO (X1) Y TEMPERATURA
(X2). [9]
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Para ayudar a visualizar la forma de la superficie de respuesta se
utilizan contornos como lo indica la Fig. 3.3, donde las lineas de la
respuesta son dibujadas en el plano formado por las variables
independientes. Cada contorno corresponde a la particular altura de
la respuesta a la superficie.

Estos contornos son de gran utilidad en la interpretacion final de la

superficie de respuesta.

Current
operating

Expected yield E(y)

conditions

FIGURA 3.3. CONTORNOS TRAZADOS DE LA SUPERFICIE DE
RESPUESTA. [9]

En muchos problemas en los cuales se utilizan superficies de
respuesta, la forma que se obtiene de relacionar la respuesta
esperada y las variables independientes no es muy clara o

desconocida. Entonces como primer paso se debe encontrar una
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aproximacion adecuada para la verdadera relacion entre la funciéon
de respuesta y las variables independientes empleadas. De alli el
grado de utilizacién de los modelos matematicos para la adecuada
funcién de respuesta.

Si la respuesta es modelada por una funcién lineal de las variables
independientes, entonces la funcion aproximada es un modelo de

primer orden.

Y=Bo +Paixa +R2x2+........ +Bxk+ ¢ (ec.3.5)

En cambio si hay una curvatura en el sistema, entonces un
polinomio de grado mayor debera ser usado, tal y como el modelo

de segundo orden.

Y= Bo+ Zi::lﬁiXi + ZLI Bixiz +....... +Zl-{jﬁinin +€ (ec.3.6)

Casi todos los problemas que incluyen superficie de respuesta usan
uno o ambos modelos. Es poco probable que un modelo polinomial
sea una aproximacion real de la verdadera funcion de respuesta,

pero para regiones relativamente pequefias su uso da excelentes

resultados.

Para estimar los parametros en los polinomios de la funcién de

respuesta se utiliza el método de los cuadrados menores, el analisis
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de la superficie de respuesta es entonces realizada con la ayuda de
la superficie mejorada, si esta es una aproximacion adecuada de la
verdadera funcién de respuesta entonces el analisis de la misma
sera aproximadamente equivalente al analisis del sistema actual.

Los parametros del modelo pueden ser estimados mas
efectivamente si se utilizan disefios experimentales para obtener
datos. Los disefios para mejorar la superficie de respuesta son

llamados Disefios de Superficie de Respuesta.

Disefios experimentales para mejorar la superficie de

respuesta.

Para mejorar y analizar la superficie de respuesta se emplean
disefios experimentales. Algunas caracteristicas para seleccionar

un buen disefio se detallan a continuacion:

1) Facilitar una distribucion razonable de datos (puntos) en todas
las partes de la region de interés.

2) Permitir suficientes modelos, incluyendo los que les falta mejorar
para ser investigados.

3) Permitir experimentos realizados en bloques.

4) Permitir disefios de orden superior para Su construccion

secuencial.
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5) Facilitar un estimado interno del error.

6) Facilitar estimados precisos de los coeficientes del modelo.

7) Facilitar un buen perfil de la prediccion de la varianza a través de
la regidn experimental.

8) Facilitar una robustez razonable contra los valores perdidos.

10) No necesitan de muchos niveles en las variables
independientes.

11) Garantizan simples calculos de los parametros del modelo.
Estas caracteristicas son en ocasiones conflictivas, por lo que
resulta practico usar el sentido comdn en el proceso de seleccién
del disefio.

Existen dos tipos de disefios:

a) Disefios para mejorar los modelos de primer orden.

La Unica clase de disefios que minimizan la varianza de los
coeficientes de regresion [Bi ] son los Disefios Ortogonales de
Primer Orden, lo que implica que el producto cruz de las columnas

de la matriz X suman cero.

La clase de disefios ortogonales incluyen 2% factorial y fracciones

de 2% series. Al usar estos disefios se asume un nivel alto y uno

bajo para los k factores y estos son codificados como nivel 1.
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El disefio 2% no permite una estimacion del error experimental al
menos que algunas corridas sean replicadas. Un método comun de
incluir replicas en los disefos 2% es aumentar al disefio unas
cuantas observaciones en el centro. (Los puntos x; =0, i=1, 2,3...,
k). La adicién de puntos en el centro no influyen en los coeficientes
[ B; ] para i = 1, pero el estimado de 8, sera el promedio general

de todas las observaciones. Ademés la adicion de puntos en el

centro no altera las propiedades de ortogonalidad.

b) Disefios para mejorar los modelos de segundo orden.
El mas popular de los disefios para mejorar los modelos de

segundo orden es el Disefio de composicion central (CCD).

Generalmente el CCD consiste de un 2% factorial con ng corridas,

2 k axial o corridas en forma de estrella y My corridas en el centro.

La Fig. 3.3 muestra el CCD para k = 2 factores y k = 3 factores.
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FIGURA 3.4. DISENOS DE COMPOSICION CENTRAL PARA a) K

=2y b)K =3, FACTORES. [9]

Existen otros modelos como el disefio de cajon de Behnken,
disefios equiradiales e hibridos que son poco utilizados para

mejorar los modelos de segundo orden.

Una consideracion importante para asegurar un buen disefio de

CCD, son 2 parametros que deberan ser especificados: La distancia

o< de las corridas axiales del disefio y el nimero de puntos centrales

n,.

Rotabilidad: Es importante para el modelo de segundo orden que
se obtengan buenas predicciones en todas las partes de la region

de interés.
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Una manera para garantizar un buen disefio es hacer que el modelo
tenga una consistencia razonable y una varianza estable de la

respuesta.

Un CCD es rotable dependiendo de la seleccion de o<, donde este
valor depende del niumero de puntos en la proporcion factorial del
disefio.

En general o = (nf )% asegura un disefio de composicion

central rotable, donde 7f es el numero de puntos usados en la

porcién factorial del disefio.

Puntos centrales: El disefio debera asegurar una razonable y
estable varianza de la respuesta esperada, por lo que generalmente

se recomienda realizar 3 a 5 corridas en centro, donde por

n, representa los niumeros de puntos centrales del disefio.

Seleccion del disefio, factores, variables de respuestas, y

niveles aexperimentar.

3.4.1 Disefio.
En la elaboracion de este proyecto de tesis se realiza un modelo de

superficie de respuesta de segundo orden, en la que se disefia un
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experimento de composicion central bloqueado en forma de

estrella, como el descrito en la seccién 3.1 de este capitulo.

3.4.2 Factores.

Los factores o variables independientes del experimento, que se
analizan son los tratamientos termomecanicos realizados a las
zeolitas.

Es decir como factores o variables independientes, se tiene:

1) Tratamiento por Curado que esta en funcion del tiempo (en
horas) identificada como X2.y la temperatura sera constante no se

variara este factor y sera igual a 60°C.

2) Tratamiento por Molienda que esta en funcion del tiempo (en

minutos) identificada como Xi.

Esto indica que el valor k sera igual a 2 factores.

Y como bloque o variable categorica se tiene:

1) Razoén liquido/ solido: (W/B)1, definidas como (W/B)1=0.4 para el
primer bloque y Razo6n liquido/solido: (W/B)2, definida como
(W/B)2=0.5 para el segundo bloque.

Por lo que el numero de bloques seréa igual a 2.
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3.4.3 Variables de Respuesta.

Las variables de respuesta o variables dependientes del
experimento son las propiedades estructurales de los morteros, en
el caso particular de la resistencia a la compresion que es el
objetivo principal, ademas de , el contenido de hidroxido de calcio y
gue estan entre los objetivos especificos.

Entonces se define a las variables de respuesta como:

1) Resistencia a la compresiéon a los 7 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc 7.

2) Resistencia a la compresién a los 14 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc 28.

3) Resistencia a la compresion a los 28 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc 28.

4) Presencia de Eflorescencia a los 28 dias expresada como:
1=nada; 2=bajo; 3=medio; alto=4 .

5) Presencia de Eflorescencia a los 56 dias expresada como:

1=nada; 2=bajo; 3=medio; alto=4 .

3.4.4 Niveles a experimentar.
El CCD bloqueado en forma de estrella es un 2% factorial + n,

puntos centrales, con 2 factores, 2 bloques, por lo que cada porcion
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factorial de cada bloque tendra 4 puntos. En donde el primer bloque

estara representado por los niveles alto (+1) y bajo (-1), y el
segundo bloque representado por los extremos axiales (- &) y (&), y

en el centro de todo el disefio experimental quedara el (0).

El valor codificado de los puntos axiales sera estimado de acuerdo
a la ecuacion a = ( My )% donde My es el nimero de puntos
usados en la porcion factorial de cada blogue del disefio y tiene un
valor igual a 4.

Entonces para My =4 se tendra un a=1,41421

Con este valor se asegura que el disefio sea rotable, ademés se
adicionaran n, = 5 puntos centrales para obtener una razonable y

estable varianza de la respuesta esperada.

Se establecen un total de 2% + n. experimentos por cada bloque,

donde con k=2 y n. = 5, daran 9 experimentos. Como el CCD tiene

2 bloques, el numero final de experimentos a ser realizados son 18,
los cuales seran completamente aleatorios. Tal y como se presenta

en la tabla 2.
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Orden Bloques Variable X1 Variable X2
1 0,4 -1 1
2 0,4 0 0
3 0,4 0 0
4 0,4 0 0
5 0,4 1 1
6 0,4 0 0
7 0,4 -1 -1
8 0,4 0 0
9 0,4 1 -1
10 0,5 0 1,41421
11 0,5 0 -1,41421
12 0,5 0 0
13 0,5 0 0
14 0,5 0 0
15 0,5 0 0
16 0,5 -1,41421 0
17 0,5 0 0
18 0,5 1,41421 0

El siguiente paso es determinar la ortogonalidad de los bloques.

En donde se utilizan las ecuaciones 3.5 y 3.6 para tener un disefio

apropiado en bases a

las 2 condiciones de ortogonalidad

expresadas en la seccion 3.3.

1) Para el bloque 1 se debe cumplir la primera condicion de

acuerdo a la ecuacioén 3.5.
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2 X Xu=0 i# j=0,1,.....k para toda b
La condicion anterior puede ser expresada como:
1= X = ERk % =4
Esto indica que se cumple la condicion para toda b del bloque 1.

2) Ahora se debe cumplir la segunda condicion de acuerdo a la

ecuacion 3.6:

B xfiu nb

SN 2w ow © 1,2,.....Kparatodab
U=1 o

Donde se tiene:

el

4
8 18

[

_1
2

Lo que también queda comprobado.

1) Para el bloque 2 se debe cumplir la primera condicion de

acuerdo a la ecuacion 3.5.

> X xu=0 i#= j=0,1,.....k para toda b

La condicion anterior puede ser expresada como:
noxP =Y x4

Esto indica que se cumple la condicién para toda b del bloque 2.

Ahora se debe cumplir la segunda condicién de acuerdo a la

ecuacion 3.6:

nz x%u n2 .
= =—  j=1,2,.....,Kparatoda b
Ei{:1x‘1u N
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Donde se tiene:

e
18

| b

B |

1
2

Lo que también queda comprobado.

Entonces con el cumplimiento de estas dos condiciones, se
tiene un disefio CCD bloqueado en forma de estrella rotable y

ortogonal.

Los valores codificados de los niveles deben ser reemplazos por
valores numéricos, para de esta forma estudiar los efectos de los
tratamientos termomecanicos en las propiedades estructurales de
los morteros en una region determinada de interés que dard una

superficie de respuesta.

El Tiempo de Curado (Variable X2) comprende un rango entre 19 a
53 Horas, y el Tiempo de molienda (Variable Xi) comprende un
rango de 27 a 150 minutos, de acuerdo al disefio CCD estos
valores serdn acomodados en forma de estrella, como se describe

en la tabla 3.
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TABLA 3

FACTORES CON SUS NIVELES RESPECTIVOS DEL DISENO

X1- de

molienda (minutos)

tiempo

27 45 89 132 150

Los valores codificados de las variables independientes o factores
(X1 y X2) y la variable categérica o bloque son reemplazados por
valores numéricos de acuerdo a los niveles de la region de interés
de la tabla 3.

A continuacion la tabla 4 presenta el disefio de experimentos CCD,

con los niveles reemplazados con sus valores numéricos.



TABLA 4

DISENO DE EXPERIMENTO CCD BLOQUEADO EN FORMA

DE ESTRELLA (NIVELES CON VALORES NUMERICOS)

56

36 89
36 89
48 132
24 132
24 45
36 89
36 89
36 89
48 45
36 89
36 89
36 150
19,0294 89
36 89
36 27
36 89
52,9706 89
36 89

De acuerdo a este disefio de composicion central bloqueado en

forma de estrella se analizaran los efectos de estos factores y la

superficie de respuesta esperada para las propiedades

estructurales, con la ayuda de un andlisis estadistico Anova.
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En la tabla 5 se resume el disefio de experimento realizado.

TABLA S5

RESUMEN DEL DISENO DE EXPERIMENTO

Modelo Superficie de respuesta

Nombre del CCD bloqueado en forma de estrella
Disefio

Numero de 2 Tiempo de molienda X1 (minutos)
factores Tiempo de curado X2(Horas)
Numero de 2 (w/B)1=0.4

blogue (W/B)2=0.5

NUmero de 5 fc7, fcl4, fc28, eflorescencias
Variable 28dias, eflorescencia 56dias.
de respuestas

Numero de 18

Corridas

3.5 Programacién de la metodologia experimental.

La programacion de la metodologia experimental se muestra en la

Figura. 3.5, 3.6, 3.7.
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CAPITULO 4

4.- PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.1 Trabajo en Laboratorio.-
La zeolita natural es comercializada bajo el nombre MAX
CATCHER, de procedencia CALMOSACORP. Cia. Ltda. La ficha
técnica de la zeolita esta adjunta en el anexo y fue procesada para
que cumpla con el tamafio de grano requerido para su estudio

correspondiente.

FIGURA 4.1. ZEOLITA NATURAL MAX CATCHER
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El primer tratamiento que se realizé fue el secado de la zeolita
natural en una estufa electrénica marca Memmert por 24 horas a
una temperatura constante de 60°C.donde se utiliz6 bandejas de
aluminio y se peso aproximadamente la cantidad a utilizar segun los
tiempos de molienda: 89-132-45 minutos para la proporcidon
(W/B=0.4) y 89-150 - 27 minutos para la proporcion (W/B=0.5) a

cumplir para su estudio correspondiente.

FIGURA 4.2. SECADO DE ZEOLITA NATURAL

Se peso6 en una Balanza Electrénica Marca Mettler Toledo modelo
PL3001-S peso maximo 3100 gramos con precision +/- 0,1 gramos
aproximadamente optimizando la masa del cubo para su
manufactura cumpliendo la norma ASTM C109/ C109M-7 es decir

200 gramos por cubo cuya aristas miden 50mm.



64

Figura 4.3. PESO DE MASA DE ZEOLITA EN GRAMOS

Si la relaciones agua/ mezcla: W/B = 0.4 y W/B= 0.5 existen
tiempos de molienda (se lo identifica con las siglas Tm) para 89 min.
Tm = 89 minutos 12 veces se multiplicé 12 x 200 = 2400 gramos
se guarda en fundas herméticas ziploc.

Si se tiene tiempos de moliendas Tm =132 minutos, 2 veces, se
multiplica 2x 200 =400 gramos y se guarda en fundas herméticas
ziploc.

Si se tiene tiempos de moliendas Tm =45 minutos 2 veces se
multiplica 2 x 200 gramos = 400 gramos Yy se guarda en fundas
herméticas Ziploc.

Si se tiene tiempos de moliendas Tm = 150 minutos una sola vez
se multiplica 1x 200= 200 gramos y se guarda en fundas herméticas

ziploc.
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Si se tiene tiempos de moliendas Tm =27 minutos una sola vez se
multiplica 1x200= 200 gramos y se guarda en fundas herméticas

ziploc.

4.1.1 Preparacion de las Muestras.-

e Procedimiento para obtener un tamafio de grano de

aproximadamente inferior a 38 um:

Se procedi6 a ir al laboratorio de mineralurgia de Facultad de
Ciencias de la Tierra para hacer uso del equipo de molinos de bolas
llenando el molino segun la cantidad establecidas de tiempos de
molienda es decir los 2400 gramos para un tiempo de molienda de
89 minutos usando un cronémetro temporizador para establecer el
tiempo correcto se utilizé esferas de ceramicas en una cantidad de
un 70% (15 Kg aproximadamente) en el tambor de ceramica a una
velocidad de 65.1 RPM durante un tiempo de 1 hora 29 minutos. Y

se procedi6é a guardar la zeolita en las fundas herméticas ziploc.
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Figura 4.4. PREPARACION DE TAMBOR DE HIERRO FUNDIDO
CON BOLAS DE HIERRO Y TAMBOR DE CERAMICA CON BOLAS
DE ALUMINA.

Figura 4.5. MOLINO DE BOLAS EN FUNCIONAMIENTO DE
TAMBOR DE CERAMICAS Y TAMBOR DE HIERRO FUNDIDO:
TIEMPOS DE MOLIENDAS

e De igual manera se procedio para los tiempos de moliendas de
Tm= 45 minutos con la funda de ziploc ya pesada de 400
gramos se preparé el tambor y el 70% bolas de alimina (15 kg
aproximadamente) y se aplicé la misma velocidad de 65.1 rpm

durante un tiempo de 45 minutos con la ayuda de un
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cronémetro en la maquina de bolas y luego se procedié a vaciar

en fundas de ziploc el contenido de zeolita.

En forma inmediata se procedié paralelamente para el tiempo
de molienda de Tm = 27 min con una masa de 200 gramos se

par6 la maquina de bolas y se vaci6é en fundas ziploc.

Y finalmente se realizé para tiempos de moliendas de Tm=132
minutos con una masa de 400 gramos y Tm= 150 minutos con
una masa de 200 gramos en dos tambores (de hierro fundido y
de ceramica) diferentes al mismo tiempo hasta cumplir los
tiempos establecidos con la ayuda de un cronémetro digital a
una velocidad constante de 65.1 rpm y luego se pard la
magquina para poder vaciar las muestras de zeolitas en fundas
de ziploc hasta cumplir el proceso de molienda trazado para el

estudio correspondiente a continuacion.

Preparaciéon de Activadores Alcalinos.-

Para optimizar los activadores alcalinos se utilizé silicato de
sodio con un grado reactivo de procedencia SIGMA —ALDRICH
(1.39 gr/ ml a 25°C, 10.6% Na20, 26.6% SiO2). Hidréxido de
Calcio en polvo con grado de pureza de 92.7% de procedencia

de J.T: Baker. Se prepar6 una solucion para 10 Molar
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constante de hidréxido de sodio a partir de pellets con grado de
pureza del 99.0% acorde a la Organizacion Internacional de
Normalizaciéon (ISO) de procedencia Merk Millipore. Para la
preparacion de soluciones se utilizé una balanza analitica digital
marca Boeco Germany modelo BBL31 masa maxima de 210

gramos con una precision de 0,1 mg matraces volumétricos de

100ml y agua destilada.

FIGURA 4.6. ACTIVAORES ALCALINOS Y MATRACES
VOLUMETRICOS: HIDROXIDO DE SODIO, SILICATO DE SODIO E
HIDROXIDO DE CALCIO.
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Calculo de volumen de los activadores alcalino optimizados,
pararelacion Liquido/ sélido W/B=0.4.- Ratio Na2SiO3/NaOH=0,5
Se peso en la balanza electronico marca Mettler Toledo modelo
PI3001-s con peso maximo de carga de 3100 gramos y une
exactitud d= 0.1 una masa por cubo de 180 gramos
aproximadamente lo que dio por resultado una cantidad de Liquido
= 0.4 x 180 Gramos= 72 ml de cantidad de activadores alcalinos,
optimizando sus proporciones quedarian los calculos de la siguiente
manera:

Volumen (ml de Silicato de Sodio)= 24 ml.

Volumen (ml de Hidréxido de Sodio)= 48 ml.

Preparacion del hidroxido de sodio.-

Se peso 40 g de hidréxido de sodio (pellets) en la balanza analitica
electrénica Marca Boeco Germany peso maximo 210 gramos 'y con
una precision de d= 0.1 mg para diluirlo aproximadamente en
100ml poco a poco luego se completa la cantidad de agua destilada
en un matraz de 200 ml, donde los pellets se los diluia ya que
calentaba el matraz por la reaccién exotérmica, se debe manipular
muy cuidadosamente con guantes ya que ocasionaria quemaduras,

este procedimiento se debe realizar un dia antes de realizar el



70

experimento y no puede ser usada para la activacion de

Geopolimerizacion de las pastas.

Calculo de la cantidad de hidréxido de calcio para la
preparacion de pastas.-

Se optimizé la cantidad del 4% del peso de la muestra de zeolita
por cubo aproximadamente la cual se establecié de la siguiente
manera:

4% de 180 gramos= 0.04x180= 7.20 gramos de hidréxido de calcio.

Calculo de Volumen de los activadores alcalinos optimizados
para la relacion Liquido / sélido = W/B=0.5. Ratio
Na2SiOs/NaOH =0,5

Se procedié a pesar la misma cantidad de zeolita en las balanzas
anteriormente citadas es decir 180 gramos de zeolitas, relaciéon
Liguido / sélido= 0.5

Donde: Liquidos activadores alcalinos (volumen)=0.5 x180
gramos=90 mi

Optimizando sus valores quedarian de la siguiente manera:

V (en ml de silicato de sodio) = 30 ml.

V (en ml de hidréxido de sodio) = 60 ml
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a) Se procede a realizar de la misma manera citada anteriormente
la preparacion del hidréxido de sodio.

b) De la misma manera la cantidad de hidréxido de calcio es el 4%
de la muestra de zeolita natural es decir 7.20 gramos de Ca (OH)-.
Creacion de Cadigo para identificar los geopolimeros sintetizados al
activar alcalinamente a la zeolita natural (Ze):

Esta parte se realiza con el fin de tener identificadas las muestras al
realizar la caracterizacion de los geopolimeros:

*Mezclas (W/B)=0,4.
Si por ejemplo se tiene establecida la relacion: 0,4 /132’ /48 H esta

indica que se trata de la relacion agua/mezcla (W/B=0,4); 132
minutos de molienda y 48 horas de curados este es el tratamiento
gue ha recibido la pasta de geopolimeros.

*Mezclas (W/B)=0,5.

Si por ejemplo se tiene establecidas la relacién: 0,5/ 89’ /53 H esta
indica que se trata de la relacion agua/mezcla (W/B= 0,5); 89
minutos de molienda y 53 horas de curado.

De esta forma se va a dar un Geozeo N° a cada uno para su
estudio correspondiente:

Para los 7 dias: relacion agua/ mezcla



TABLA 6

CODIGO PARA 7 dias W/B=0,4

MEZCLAS CcODIGO

0,4/132' /48 H Geozeo40

0,4 /45' /48 Geozeo4dl

0,4/89'/36 H Geozeo 30

0,4/132' /24 H Geozeo?2

0,4/45'/24 H Geozeol
TABLA 7

CODIGO PARA 7 DIAS (W/B =0,5)
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MEZCLAS cODIGO
0,5 /89'/53H Geozeo21
0,5/89/36 H Geozeo24
0,5/89'/19H Geozeo4d
0,5/27' /136 H Geozeo39
0,5/150 /36 H Geozeo 25
Para 14 dias relacion agua/mezcla
TABLA 8

CODIGO PARA 14 DIAS (W/B=0,4)

MEZCLA CODIGO
0,4/132'/ 24 H Geozeo48
0,4 /45'/48 H Geozeol7
0,4 /45'/ 24H Geozeol9
0,4 /89' /36 H Geozeolb
0,4/132'/ 48 H Geozeo 20




TABLA 9

CODIGO PARA 14 DIAS (W/B=0,5)

MEZCLA CcODIGO
0,5/89719H Geozeob
0,5/89' /36 H Geozeo7
0,5/27' 136 H Geozeol0
0,5/89' /53 H Geo zeol4
0,5/150/ 36 H Geozeod

TABLA 10

Para 28 dias relacion agua /mezcla (W/B)

CODIGO PARA 28 DIAS (W/B=0,4)

MEZCLA CODIGO
0,4 /89' /36 H Geozeo 46
0,4/132'/48H Geozeo49
0,4/ 132' [24 H geozeob4
0,4 /45' /48 H geozeo52
0,4/45"' /24 H Geozeo47

TABLA1l

CODIGO PARA 28 DIAS (W/B=0,5)

MEZCLA CODIGO

0,5/150'/36 H Geozeo036
0,5/89' /19 H Geozeo4?2
0,5/89' /36 Geozeo033
0,5/27' /136 H Geozeo 45
0,5/89' /53 H Geozeod4
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4.2. Caracterizacion de los materiales

Equipos Utilizados para la Caracterizacion Geopolimeros activados
alcalinamente basados en Zeolitas.

a) DIFRACTOMETRO DE RAYOS X:

Es un equipo que analiza las fases de los componentes de la
muestra en polvo la cual se tamizo a 38 um, y se basa en la Ley de
Bragg para determinar cualitativamente y cuantitativamente su
estructura cristalina y composiciones quimicas del geopolimeros, se

muestra en la figura 4.7.

Figura 4.7. DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X.

Su marca es de tipo Panalytical cuyo modelo es X'pert PRO y
funciona con el software X'Pert High Score Plus. El procedimiento
a seguir para realizar la caracterizacion de la zeolita natural y el
geopolimeros sintetizado (mezcla de zeolita natural + 3 activadores

alcalinos) fue el siguiente:



75

1.- La zeolita natural y el geopolimeros sintetizado fueron molidos
usando un mortero de porcelana y tamizados a un tamafo de

particula de 38um. (Ver Fig.4.8)

FIGURA 4.8. PREPARACION DE MUESTRAS PARA ANALISIS
CUANTITATIVO Y CUALITATIVO PARA DIFRACTOGRAMA DE
RAYOS X

2.-Se peso en la balanza analitica de precision Mettler Toledo
marca Shimadzu modelo AX200 o6xido de Zinc (zincita: ZnO) la
cantidad de 60 mg y 600 mg de muestra (zeolita natural o

geopolimeros sintetizado) y se mezcl6 para obtener homogeneidad.
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FIGURA 4.9. BALANZA DE PRECISION METTLER TOLEDO
MARCA SHIMADZU MODELO AX200

3.-Colocar en la porta muestra cada una de las muestras
mezcladas de los geopolimeros sintetizados compactarlos hasta
gue quede uniforme y de la misma manera la muestra de zeolita
natural y realizar los ensayos de difractometria de rayos X (XRD)
bajo los siguientes parametros:

4.-Realizar un estudio cualitativo del difractograma de rayos X para
determinar las estructuras cristalinas presentes en cada unas de las
muestras y escoger el criterio de los compuestos con el mayor
namero de coincidencias de los picos caracteristicos.

5.- Realizar analisis cuantitativo de difractogramas de rayos x a
partir del refinamiento Rietveld utilizando funcion Polinomial de
Chevyshev de segundo Orden automatico y después aplicar el

semiautomético con 5 coeficientes para poder determinar la
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cantidad de material amorfo presentes en cada unas de las

muestras y ajustar el porcentaje estandar de Oxido de Zinc .

Figura.4.10

FIGURA 4.10. PROCEDIMIENTO DE COLOCACION DE
MUESTRAS Y ANALISIS CUANTITATIVO EN EL
DIFRACTOGRAMA DE RAYOS X

Microscopio electrénico de barrido (SEM)

Identifica las fases quimicas en materiales desconocidos vy
caracterizacion de defectos internos e impurezas de las estructuras
quimicas de los geopolimeros, determina la distribucion y
morfologia ya que se puede observar imagenes amplificadas desde

500X hasta 10000X mostrado en la figura 4.11.



78

FIGURA 4.11. EQUIPO MICROSCOPIO ELECTRONICO DE
BARRIDO (SEM)

Su marca es FEI y su modelo: Quantum 200. Y se utiliza el software
XT microscope server.

La muestra se analiza a través de un barrido de electrones emitido
por un filamento de tungsteno.

Se analiz6 solo los geopolimeros sintetizados que obtuvieron el
mayor, el intermedio y el menor esfuerzo de compresion. El
procedimiento a seguir fue el siguiente:

1.- Se moli6 y tamiz6 a 38um cada unas de las muestra de los
geopolimeros sintetizados los materiales utilizados para preparacion

de muestras se presentan en la figura 4.12
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C.

FIGURA 4.12. PROCEDIMIENTO PARA PREPARACION DE
MUESTRAS DE GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS PARA
ENSAYOS DE MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO:

a.- MOLIDO b.- COLOCACION DE PORTA MUESTRA

c.- MATERIALES PARA PREPARACION DE MUESTRAS

2.- Se colocé una minima cantidad de la muestra en el adhesivo
del porta muestra y se la ingres6 a la camara interna para proceder
a obtener resultados de resolucion de fotos de

500x,1000x,2000x,5000x hasta 10000x de cada una de las
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muestras de geopolimeros sintetizados a partir se zeolitas activadas
alcalinamente por los tres activadores alcalinos.
3.- Guardar en una carpeta cada una de la resolucién obtenidas

para su posterior estudio

ESPECTROSCOPIA INFRARROJA DE TRANSFORMADA DE
FOURIER:

Es un equipo que caracteriza el tipo de enlaces que posee el
geopolimeros a diversas frecuencias de los espectros infrarrojos, su
marca es PERKIN ELMER y modelo Spectrum. Utiliza un software

llamado SPECTRUM Q100 (ver figura 4.13).

FIGURA 4.13. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA POR
TRANSFORMADA DE FOURIER.
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El método para preparar pastillas de Bromuro de Potasio (KBr) de
las muestras de geopolimeros sintetizados se detalla a
continuacion:

1.- La zeolita natural y los geopolimeros sintetizados fueron molidos
y tamizados a un tamafio de particula de 38 pm (micras).
2.-Preparar una mezcla de Bromuro de Potasio la cantidad exacta
de 0.225 gr KBr y 0.004 gr de muestras de geopolimeros
sintetizados hasta lograr su homogeneidad.

3.-Introducir la mezcla en un accesorio que permita comprimir la
pastilla a una presion de 7.5 Mpa por un lapso de un minuto.
4.-Realizar un background en la maquina del FT-IR sin la pastilla
para obtener la curva estandar del equipo.

5.- Abrir la tapa de la maquina FT-IR e introducir la pastilla de la
mezcla en la porta muestra para realizar el respectivo ensayo de
escaneo de cada geopolimeros sintetizado.

6.-Obtener la curva en Transmitancia o Absorbancia y guardarla

para su respectivo archivo.

4.2.1 Analisis Quimico
Las zeolitas que pertenecen a los yacimientos identificadas como
zeol para las zeolitas de las provincias de Guayas, son de las

faldas de la cordilleras Chongon-Colonche y Zeo2 son de
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Manglaralto provincia de Santa Elena fue realizado un andlisis
qguimico por Loenco en el afio 2009 por Walter Correa Gonzalez
en su Proyecto de Tesis [23] y guarda una relacion bastante
estrecha con la zeolita natural del proyecto en estudio. Presentando

los siguientes resultados en la siguiente tabla de datos (ver figura

4.14).
REPORTE DE ANALISIS QUIMICO
Muestra Zeo 1 Zeo 2
Fecha de Ensayo 04/09/08 04/09/08

Si0; TOTAL (%) 68,24 65,99
CaO0 TOTAL (%) 3,71 4,75
Al;O; (%) 11,46 10,98
Fe;0; (%) 4,08 3,90
MgO (%) 0,96 1,48
P.P.C (%) | —
Residuos Insolubles (%) 13,03 6,31
Si0; REACTIVA (%) 57.27 60,97
CaO REACTIVO (%) 3,34 3,33

FIGURA 4.14. ANALISIS QUIMICO PARA ZEO1 Y ZEO2 [23]

Para que sean consideradas estas Zeolitas como puzulanas
naturales las sumas de los oxidos deben sumar como minimo el
70%. Para Zeol la suma de los 6xidos son: SiO2+AI203+Fe203=
83,78%; para Zeo2 la suma de los oxidos son

SiO2+AI203+Fe203= 80.87%.[23]
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Lo que guarda una pequeiia diferencia entre los valores del
porcentaje de las sumas de los oxidos de apenas 3,78% , lo que
indica que la zeolita natural en estudio no difiere mucho de estos
valores porque son de caracteristicas parecidas, por el motivo de
que la Zeolita Natural Ecuatoriana en analisis es del Km 20 via a la

Costa de procedencia Calmosacorp. Cia .Ltda

4.2.2 Densidades.

Para determinar la densidad de geopolimeros sintetizados (zeolita
natural + activadores alcalinos) se utilizé la balanza marca Mettler

Toledo, modelo XPO05. (Ver figura 4.15).

FIGURA 4.15. BALANZA ANALITICA DIGITAL PARA
DETERMINAR LA DENSIDAD DE GEOPOLIMEROS SOLIDOS
POROSOS.
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PROCEDIMIENTOS PARA DETERMINAR LA DENSIDAD DE
GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS: SOLIDOS POROSOS.

1.-Usar los equipos de proteccion: mandil y guantes quirurgicos.
2.-Conectar el equipo al toma corriente 120 voltios y encenderlo
3.-Revisar que el equipo se encuentre completamente nivelado con
respecto a la superficie apoyado mediante un medidor de nivel y
observar que la burbuja se encuentre en el centro del visor.
4.-Colocar el vaso de cristal con la canasta y encerar el equipo
mediante el boton >T< (Tarar) y luego >0< (cero)

5.- Esperar un determinado tiempo para que encere el equipo.

6.- Escoger el tipo de material: solido poroso, y el tipo de fluido
escoger la opcion: agua destilada.

7.-Vaciar agua destilada en el vaso de cristal y el termometro en las
paredes del vaso con su respectivo soporte.

8.-Tomar la lectura de la temperatura del agua destilada.

9.-Ingresar el valor por intermedio del lector tactil del equipo y
aplastar OK.

10.-Aplastar la opcion COMENZAR.

11.-Llevar la muestra (geopolimeros sintetizado) al plato de la
balanza analitica con la ayuda de una pinza.

12.-colocar agua destilada en el vaso de precipitacién.

13.-Esperar que se estabilice el equipo y aplastar la opcion OK.
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14.-Retirar la muestra del plato con la ayuda de la pinza y se dirigid
al vaso de precipitacion.

15.-Sumergir la muestra en el vaso de precipitacion con agua
destilada.

16.-Esperar cierto tiempo hasta observar que la muestra esté libre
de burbujas de aire, de esta manera se asegura una correcta
medicion de la densidad del material.

17.-Retirar la muestra del vaso de precipitacion con la ayuda de la
pinza, y dirigirse al plato donde sera nuevamente pesada la
respectiva muestra.

18.- Retirar cuidadosamente la muestra bafiada de metanol del
plato con la ayuda de la pinza y se coloco en el interior del vaso de
cristal sobre la canastilla.

19.-Se procedi6 a tomar la lectura del nuevo peso, aplastando OK.
20.-Esperar que se estabilice el lector de la maquina y tomar el
valor de la densidad en g /cm3. En total se realizara tres ensayos

por cada muestra de geopolimeros sintetizados.

4.2.3 Pruebas de resistencias ala compresion

Para la determinacion de la resistencia a la compresion de los
morteros de los geopolimeros sintetizados (zeolitas mas activadores

alcalinos) las muestras deben ser preparadas de acuerdo a la
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norma ASTM C109/109M-05 [21], “Standard test method for
compressive strength of hydraulic cement mortars (using 2-in. Or
50mm cube specimen”. ASTM International

Esta prueba puede ser realizada a través de los siguientes pasos:

Mezclado, moldeo, curados y ruptura de cubos.

1.- Mezclado.

La Norma ASTM C109/109M-07 permite para esta prueba
proporciones para 6 y 9 cubos por mezcla. Para este propdésito en
este proyecto se realizaron proporciones de 6 cubos por mezcla,
gue se repartieron para 3 dias especificos 7,14 y 28 dias.

De acuerdo al disefio de experimentos de composicion central
bloqueado en forma de estrellas se realizaron 18 corridas. Es decir
se hicieron 18 mezclas de morteros segun las proporciones
establecidas para el experimento detalladas de la siguiente manera:
Para la proporcion liquido/solido(W/B=0.4)= 9 mezclas en funcion
del tiempo de curado (HORAS) y tiempo de molienda (MINUTOS)
establecidas para desarrollar el experimento. Para la proporcion
liquido/sélido (W/B=0.5)= 9 mezclas .También en funcion del tiempo
de curado (HORAS) y tiempo de molienda (MINUTOS). Dando un

total para el experimento 18 x 3 dias (7,14 y28) = 54 mezclas en
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total. El procedimiento de mezclado que se realizo se describe a
continuacion:

1.- Se preparé la solucion de hidroxido de sodio (NaOH) 10 M un
dia antes de la preparacion del geopolimeros sintetizado.

2.- Se utilizé la balanza digital electrénica en el laboratorio de
Sintesis de Materiales de la FIMCP y se procedio a pesar muestras
para cada cubo: 180 gramos para vaciarlos en fundas de polietileno
marca Ziploc y se anota en cada funda el tiempo de molienda,
tiempo de curado y la proporcion liquido/solido (W/B) para llevar un
control de cada geopolimeros sintetizado.

3.- Se pesa la cantidad de Hidroxido de calcio en polvo en 4% del
peso de la muestra: 0.04 x 180 gramos = 7.20 gramos de Ca (OH)z
primer activador alcalino

4.- Para medir el volumen de hidroxido de sodio (NaOH) y silicato
de sodio (Na2SiOs3) se utilizd pera y pipeta (10 ml) para la
proporcion liquido/sdélido (W/B)=0.4 se midieron los siguientes
Volumenes: V= 0.4x180 =72 ml.

Los volumenes optimizados se encuentran adjuntos a continuacion:
V (NaOH)=48 ml (segundo activador alcalino) y V (NazSiO3)=24 ml

(tercer activador alcalino)
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5.- Medir el volumen con pipeta (10 ml) y pera para la proporcion
liquido/soélido(W/B)=0.5 se midieron los siguientes voliumenes: V=
0.5x180 gramos = 90 ml.

Los volumenes optimizados se encuentran adjuntos a continuacion:
V (NaOH)= 60 mly V (Na2SiO3)= 30 ml.

6.- Una vez teniendo preparados los tres activadores alcalinos se
empieza a realizar la mezcla en orden de la proporciones primero
(W/B)= 0.4 y luego para la proporcion (W/B=0.5) utilizando la
agitador mecanico lka Labortechnik modelo Rw20DZMn. (Ver figura

4.16)

FIGURA 4.16. AGITADOR MECANICO IKALABORTECHNIK
MODELO RW20DZMN
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7.- Se verti6 180 gramos de zeolita natural y los tres activadores
alcalinos en un recipiente plastico y se realiz0 una mezcla lenta
(200 rpm por 5 minutos) seguida por una mezcla rapida (1200 rpm
por 10 minutos). Para la primera proporcion W/B= 0.4 (9 mezclas) y
luego para la proporcion W/B=0.5 (9 mezclas) para los 28 dias
primeros en un total de 18 mezclas. Por cada mezcla realizada lavar
con agua destilada los recipientes para el uso de la siguiente
mezcla

8.-Una vez finalizada las primeras 18 mezclas de los dias 28 se
continla de la misma forma las 18 mezclas de los dias 14 y se
termina finalmente para los dias 7 las ultimas 18 mezclas siguiendo
el procedimiento anteriormente descrito.

2.- Moldeo de cubos.-

Para el moldeo de cubos se realizé el siguiente procedimiento:

1.- Primero antes de realizar la mezcla hay que engrasar los moldes
a fin de evitar que los morteros se queden fijo al molde.

2.-Llenar los moldes hasta la mitad y realizar varias compactaciones
con el apisonador por repetidas ocasiones. Luego terminar de llenar
la otra mitad y compactar nuevamente y quitar el exceso que quede

al final.
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3.- Llevar los cubos ya manufacturados hasta la estufa electronica
Memmert a una temperatura constante de 60°C por 24 horas y
desmontarlos al dia siguiente.

4.-Guardar cada cubo manufacturado con su respectiva
identificacion en fundas hermeéticas ziploc .Poner el dia que se
mezclo y moldeo el cubo para tener en cuenta los dias 28, 14y 7
Horas de curado, tiempos de moliendas y proporcion (W/B)=0.4 o

(W/B)=0.5.(Ver fig.4.17).

FIGURA 4.17. MOLDES UTILIZADOS DE ACUERDO A LA
NORMA ASTM C109/C109 M-07.

3.- Curado.-

1.- El curado de los cubos, luego de ser desmoldados (se deben
usar guantes quirtrgicos por la activaciéon de los componentes
alcalinos y mascarillas) se los guard6 en fundas herméticas ziploc
con su respectiva identificacion tiempo de curado (horas), tiempo de

molienda y proporcion (W/B) y fecha de elaboracion.
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2.- Se llevo cada cubo desmoldado a la estufa electronica Memmert
para que cumpla su tiempo de curado en horas: 24, 36,48, 19, 53
horas y anotar la hora de ingreso del cubo al horno para tener en
cuenta la hora de salida del cubo del horno.

3.- Luego de cumplido cada cubo su tiempo de curado de la estufa
se procedio a retirar los cubos y dejar que cumplan los dias 28,14 y

7 para su posterior ruptura.

4.- Ruptura

La prueba de ruptura del material indica el ultimo esfuerzo que
resiste el material antes de romperse, para romper los cubos se
utilizé la maquina de ensayos universal marca SHIMADZU modelo
UTMG600KNI trabajando a una velocidad de desplazamiento de
Imm/min. Y aplicando como méaximo una fuerza de 60KN.

Se midieron las tres mediciones (largo, espesor y altura) con un
calibrador vernier digital para ser ingresados en el software
Trapezium.

Los resultados de la maxima compresion mecanica alcanzada por
los geopolimeros determinaron la optimizacion de los activadores
alcalinos utilizados, las temperaturas de curados y tiempos de
moliendas. Se hicieron prueba de ruptura para 54 cubos en total,18

morteros por cada periodo de dia 7,14 y 28 dias respectivamente
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donde se observo el valor de Fuerza maxima de compresion en KN
mostrados en los apéndice B donde se muestran las graficas de
esfuerzo maxima vs deformacion del geopolimeros sintetizados

(zeolita natural +3 activadores alcalinos).

FIGURA 4.18. MAQUINA DE ENSAYOS UNIVERSALES DE
FUERZA DE COMPRESION MODELO SHIMADZU UTM- 600KNI.

4.2.4 Termogravimetria

La técnica de andlisis termogravimétrico (TGA), consiste en registrar

el cambio de masa de la muestra con relacion al aumento de
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temperatura, el cambio de masa puede ser derivado con respecto al
tiempo y asi obtener la curva que representaria dTG.

Este tipo de ensayo permite conocer el comportamiento térmico en un
ambiente inerte y dentro de un rango de temperatura controlado y
observar si hay alteraciones como cambios de fases, colapso de
estructuras cristalinas o descomposicion de ciertos compuestos, como
el diéxido de carbono y el agua.

En el equipo se realizan mediciones con una rampa de 10°C/min en
un rango de 37-1000°C con una tasa de flujo de nitrégeno de 50 ml/
min.

EQUIPOS Y UTENSILIOS PARA REALIZAR ENSAYOS TGA-DSC

El catdlogo del equipo DSC-TGA, ver figura 4.19 fue consultado para
poder revisar conexiones y configuraciones. Limpiar los crisoles de
alimina (el de referencia y para la muestra).

Con el mechero Bunsen eliminar las impurezas y humedad de los
crisoles y enfriarlos a la temperatura ambiente del cuarto y colocarlos
con una pinza dentro del horno por media hora a 70°C para triturarlos
luego en el mortero.

Colocar el polvo secado (zeolita natural) en el crisol para muestras
hasta completar 8-10 mg. Cerrando el horno girar la valvula de
nitrogeno en sentido anti-horario y dar tiempo para que se estabilicen

los datos experimentales, ver figura 4.20 [24]
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Luego ingresar a software mediante el comando Run al iniciar el
ensayo, al terminar el ensayo cerrar el paso de nitrégeno y esperar

gue la temperatura del horno baje aproximadamente a los 40°C para

poder sacar los crisoles.

FIGURA 4.19. UTENSILIOS Y EQUIPO TGA-DSC PARA ANALISIS
DE TERMOGRAVIMETRIA

Method: RAMPA 10 C/min to 1000 C Run Date: 16-May-2013 08:54
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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FIGURA 4.20. ANALISIS DSC-TGA DE LA ZEOLITA NATURAL
DATOS EXPERIMENTALES DE LA TESIS DE ROBERTO MURILLO
A. Y ANDREA GAVILANEZ T. [24]
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4.3. Evaluacion de Eflorescencias
Para poder evaluar la Eflorescencias (presencia de carbonatos de
calcio, sodio o potasio) en geopolimeros se aplico el método cualitativo
es decir se tomo como referencia la parte visual para los dias 28 y 56.
La forma como se evalué fue nada, bajo, medio, alto, dandoles
valores numéricos de 1=nada; 2=bajo; 3=medio; 4= alto para de esta
forma poder comparar la presencia de eflorescencias para las
diferentes mezclas realizadas en laboratorio de sintesis.
El procedimiento que se llevo a cabo fue de la siguiente manera:
- Clasificar las pastas segun las mezclas para W/B=0,4 y W/B=0,5.
-ldentificar cada uno de las pastas si tienen presencia de carbonatos
segun el tipo de mezclas (tomar fotos representativas)
-Calificar y evaluar la presencia de carbonatos para los cubos de las
diferentes mezclas como nada, bajo, medio, alto.
- ldentificar con codificacion representativa las eflorescencias de la
siguiente manera:
Eflores28 = representa la eflorescencias a los 28 dias

Eflores56 = representa la eflorescencias a los 56 dias.



CAPITULO 5

5. ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

5.1 Tabla de datos y resultados.-
Analisis Estadistico: ANOVA
Los datos de respuesta observada obtenidos de las pruebas
realizadas a los geopolimeros sintetizados segun el disefio de
experimento de composicion central bloqueado se muestran datos
de dos bloques es decir para dos mezclas que son (W/B)=0,4 y
W/B=0, 5, en donde se efectuara un estudio de optimizacion a
través de un software estadistico tomando en cuenta las diferentes
esfuerzos de compresién para los periodos de tiempos de 7,14 y
28 dias tomando en consideracion los tiempos de moliendas y
tiempos de curados como también datos para las eflorescencias de
28 y 56 dias cuantificadas por valores de: 1l=nada; 2=bajo;
3=medio; 4=alto. Y por ultimo los resultados finales del andlisis

estadistico.
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El analisis estadistico Anova o de varianza, determina los efectos e
interacciones estadisticamente significativos, en particular las
variables independientes o factores (tratamientos termomecéanico)
sobre las variables dependientes o respuestas (propiedades
estructurales de morteros, definidas en el capitulo 3 de disefio de

experimentos.

Para iniciar el estudio de andlisis de varianza se debe establecer la
hipotesis, esperando obtener un modelo matemético de orden
cuadratico segun el disefio de experimento de Compuesto central

de 2 bloques en forma estrella.

Y=Ro+B1X1+PB2X2+B3X21+B4X1X2+PBsX%2+e  (ec .5.1)

Donde X1y X2 son cada uno de los factores anteriormente definidos,
como tiempo de molienda y tiempo de curado respectivamente.

Con la ecuacion anteriormente planteada, se definen las hipétesis
como:

Ho=Bi=0

Hi= Algun Bi # 0

Para: i=1,2,3...a
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Donde Ho es la hipotesis nula, en la que expresa que todos los
coeficientes de la ecuacion son igual a cero. Si esta se rechaza se
concluye que los efectos de los tratamientos de los factores difieren,
donde quiere decir que afectan significativamente a la variable de
respuesta y Hi es la hipotesis alterna, en la cual expresa que al
menos existe algun coeficiente diferente a cero, por tanto existe una

relacion entre las variables.

Para probar la hipotesis se supone que los errores del modelo son
variables aleatorias independientes, con distribucion normal, media
cero y varianza o2

El interés de este proyecto consiste en probar la hipétesis acerca
de la igualdad de los efectos de los tratamientos de los factores X1y

Xa.

Para rechazar Ho se debe observarlos marcadores estadisticos P y
Fo, donde P es la probabilidad de obtener un resultado al menos tan
extremo como el valor observado, como resultado Ho se acepta; Fo
es la variable de Fisher la cual se emplea para probar si dos
muestras provienen de poblaciones que poseen poblaciones
iguales que poseen varianzas iguales. Esta prueba determina si una

poblacién normal tiene una mayor poblaciéon que la otra y también
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aplica para comparar simultaneamente varias medias
poblacionales, en ambas las poblaciones deben ser normales.

Los criterios para rechazar Ho son:

P<a=0,05 o Fo>F (a, gl. tratamiento, gl error).

En donde F esta en funcion de 3 valores. El valor de a=0,05
representa 5% de significancia y 95% de probabilidad y el gl.,
representa los grados de libertad tanto del tratamiento como del
error.

La tabla 12 presenta el andlisis estadistico de la varianza ANOVA,

para disefos aleatorios con bloques.

TABLA 12

ANOVA PARA DISENOS ALEATORIOS CON BLOQUES

Fuente de Grados de Suma de Media de Fo
Variacion Libertad Cuadrados Cuadrados
Tratamientos .
a1 35, SSTra:amjenm Mb'rmlamlonm
T eatamiento —ﬂ — _1 MSE'TU‘.-
Bloques
SS
b1 Sslilu\quc\ M
b-1
Ertor
SSl-:rrnr
a-1)(b-l - _—
(a Hb ] SSL” (3_1)(13_1:]
Taotal NI S8,
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Utilizando el software STATGRAPHICS, se determinara estos
valores y se obtendra un analisis de las propiedades estructurales

de los pastas de geopolimeros durante el desarrollo del proyecto.

DATOS OBTENIDOS CCD (RESPUESTAS OBSERVADA)

Para mostrar una mejor presentacion de datos obtenidos, se
ordenaran las variables de acuerdo a las diferentes clases de
respuestas: resistencia a la compresion para 7,14 y 28 dias y las
eflorescencias de la misma forma para 28 y 56 dias en total se

agruparan 5 variables.
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TABLA 13

RESISTENCIA A LA COMPRESION (7-14-28 DIAS)




TABLA 14

EFLORESCENCIAS PARA 28 Y 56 DIAS

102

X1(Tiemp
o de
Molienda) | X2(Tiempo de | Eflorescencia | Eflorescencia(
Orden | Blogques (min) Curado(Horas) (28dias) 56 dias)
1 0,4 89 36 1 1
2 0,4 89 36 1 1
3 0,4 132 48 2 2
4 0,4 132 24 1 1
5 0,4 45 24 1 2
6 0,4 89 36 1 1
7 0,4 89 36 2 2
8 0,4 89 36 2 3
9 0,4 45 48 3 3
10 0,5 89 36 1 1
11 0,5 89 36 3 3
12 0,5 150 36 2 2
13 0,5 89 19.03 1 1
14 0,5 89 36 2 2
15 0,5 27 36 2 2
16 0,5 89 36 1 1
17 0,5 89 52.97 3 3
18 0,5 89 36 2 2
RESULTADOS OBTENIDOS A PARTIR DE ANALISIS

ESTADISTICOS

Una vez de tabulados los datos de respuestas observados se

procede a utilizar el software estadisticos STATGRAPHICS para

realizar el estudio correspondiente al analisis estadistico con estos

datos experimentales y obtener las cinco variables de respuestas,

Como se muestra a continuacion:
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RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 7 DIAS
TABLA 15

ANALISIS DE VARIANZA PARA fc 7 (TABLA ANOVA)

Grados de
Efecto Suma de Cuadrados Libertad Media de Cuadrados Fo P
A:Tiempo de
Molienda(min) 1,12644 1 1,12644 0,58 0,4613
B:Tiempo de
Curado(horas) 0,0677369 1 0,0677369 0,04 0,8549
AA 2,74682 1 2,74682 1,42 0,2583
AB 0,000379733 1 0,000379733 0 0,9891
BB 1,01606 1 1,01606 0,53 0,4836
blogues 7,60211 1 7,60211 3,93 0,0729
Error total 21,2643 11 1,93311
Total (corr.) 49,6138 17




VALORES PREDICHOS-RESIDUOS PARA fc7

TABLA 16

Tiempo

de Tiempo de

Curado Molienda( |fc7(Mpa) fc7  (Mpa) |fc7 (Mpa)

Orden |W/B | (Hn) min) Observada | Predichos Residuo

1 0,4 36 89 4,86 4,46992 0,39008
2 0,4 36 89 5,21 4,46992 0,74008
3 0,4 48 132 5,59 5,565078 0,03922
4 0,4 24 132 3,18 2,65556 0,52444
5 0,4 24 45 2,09 2,92492 -0,83492
6 0,4 36 89 1,96 4,46992 -2,50992
7 0,4 36 89 6,13 4,46992 1,66008
8 0,4 36 89 5,77 4,46992 1,30008
9 0,4 48 45 4,55 5,85912 -1,30912
10 |05 36 89 2,56 3,17017 -0,61017
11 0,5 36 89 1,59 3,17017 -1,58017
12 0,5 36 150 1,26 1,82551 -0,56551
13 |05 19,03 89 1,86 1,8041 0,0559
14 0,5 36 89 4,18 3,17017 1,00983
15 0,5 36 27 3,59 2,23388 1,35612
16 0,5 36 89 2,49 3,17017 -0,68017
17 0,5 52,97 89 6,66 5,92566 0,73434
18 0,5 36 89 3,45 3,17017 0,27983

104
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DIAGRAMA DE PARETO PARA fc7

Diagrama de Pareto Estandarizada para Resistencia
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FIGURA 5.1. DIAGRAMA DE PARETO PARA fc7
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FIGURA 5.2. SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA fc7



Contornos de la Superficie de Respuesta Estimada
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ANALISIS DE VARIANZA PARA fc14 (TABLA ANOVA)

TABLA 17

FIGURA 5.3. CONTORNOS-REGION DE INTERES PARA fc7

RESISTENCIA A LA COMPRESION PARA LOS 14 DIAS.

Suma de |Grados de | Media de
Efecto Cuadrados | Libertad Cuadrado |Fo
A:Tiempo de
Molienda 0,860071 1 0,860071 1,07 0,3242
B:Tiempo de
Curado 1,45006 1 1,45006 1,8 0,2072
AA 0,679798 1 0,679798 |0,84 0,3785
AB 0,74502 1 0,74502 0,92 0,3574
BB 1,95083 1 1,95083 2,42 0,1484
blogues 11,8858 1 11,8858 14,72 0,0028
Error total 8,88114 11 0,807376
Total (corr.) |31,302 17
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TABLA 18

VALORES PREDICHOS-RESIDUOS PARA fc14

Tiempo
de Tiempo de
Curado | Molienda | fc14(Mpa) | fc(Mpa) fc(Mpa)
Orden |[W/B| (Hn) (min) Observada | Predichos Residuos
1 0,4 36 89 4.14 4,55 -0,41
2 0,4 36 89 3.51 4,55 -1,04
3 0,4 48 132 6.60 6,1 0,5
4 0,4 24 132 3.17 3,63 -0,46
5 0,4 24 45 2.35 3,46 -1,11
6 0,4 36 89 5.99 4,55 1,44
7 0,4 36 89 5.22 4,55 0,67
8 0,4 36 89 5.09 4,55 0,54
9 0,4 48 45 4.04 4,19 -0,15
10 |05 36 89 2.45 2,92 -0,47
11 | 0,5 36 89 3.57 2,92 0,65
12 |05 36 150 4.06 4,22 -0,16
13 [ 0,5 | 19.03 89 1.81 0,82 0,99
14 |05 36 89 2.29 2,92 -0,63
15 |05 36 27 3.52 2,75 0,77
16 |05 36 89 2.59 2,92 -0,33
17 |05 | 52.97 89 2.72 3,09 -0,37
18 | 0,5 36 89 25 2,92 -0,42
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DIAGRAMA DE PARETO PARA fc14

Diagrama de Pareto Estandarizada para Resistencia
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FIGURA 5.4. DIAGRAMA DE PARETO PARA fc14
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FIGURA 5.5. SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA fc14
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FIGURA 5.6. CONTORNOS REGION DE INTERES PARA fc14

RESISTENCIA ALA COMPRESION A LOS 28 DIAS (fc28)

ANALISIS DE VARIANZA PARA fc28 (TABLA ANOVA)

TABLA 19

Suma de |Grados de| Media de
Efecto Cuadrados | Libertad Cuadrados |Razo6n-Fo |Valor-P
A:Tiempo de
Molienda 1,33261 1 1,33261 1,16 0,3038
B:Tiempo de
Curado 1,81305 1 1,81305 1,58 0,2343
AA 0,565383 1 0,565383 0,49 0,4969
AB 2,15663 1 2,15663 1,88 0,1973
BB 3,64938 1 3,64938 3,19 0,1018
blogues 33,2907 1 33,2907 29,07 0,0002
Error total 12,5953 11 1,14502
Total (corr.) | 61,6826 17
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TABLA 20

VALORES PREDICHOS -RESIDUOS PARA fc28

Bloques

Orden | (W/B)

Tiempo de | Tiempo de

Curado Molienda |fc28 (Mpa) |fc28 (Mpa) |fc28 (Mpa)
(Hr) (min) Observada | Predichos | Residuo
36 89 7,87 6,47397 1,39603
36 89 6,16 6,47397 -0,31397
48 132 8,48 8,3378 0,1422
24 132 5,07 5,50009 -0,43009
24 45 4,92 5,26077 -0,34077
36 89 6,91 6,47397 0,43603
36 89 5,78 6,47397 -0,69397
36 89 6,06 6,47397 -0,41397
48 45 5,38 5,16148 0,21852
36 89 4,96 3,75405 1,20595
36 89 2,22 3,75405 -1,53405
36 150 5,63 5,46966 0,16034
19.03 89 1,96 1,45737 0,50263
36 89 5,56 3,75405 1,80595
36 27 3,1 3,05516 0,04484
36 89 3,05 3,75405 -0,70405
52.97 89 3,12 3,41754 -0,29754
36 89 2,57 3,75405 -1,18405

DIAGRAMA DE PARETO PARA fc28

B:Tiempo de Curado

A:Tiempo de Molienda

Diagrama de Pareto Estandarizada para Resistencia
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FIGURA 5.7. DIAGRAMA DE PARETO PARA fc28
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SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA fc28
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FIGURA 5.8. SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA fc28.

CONTORNO -REGION DE INTERES PARA fc28
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EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS

TABLA 21
ANALISIS DE VARIANZA PARA EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS

112

A:Tiempo de
Molienda 0,00111026 |1 0,00111026 |0 0,9577
B:Tiempo de
Curado 0,0316885 |1 0,0316885 |0,08 |0,7774
AA 0,157145 1 0,157145 0,42 10,532
AB 0,250476 1 0,250476 0,66 |0,4326
BB 0,158752 1 0,158752 0,42 |0,53
blogues 0,501066 1 0,501066 1,33 10,2737
Error total 4,1529 11 0,377536
Total (corr.) [9,61111 17

TABLA 22

VALORES OBSERVADOS- PREDICHOS PARA
EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS

Bloqu
es | Tiempo de | Tiempo de | Eflorescencia | Eflorescencia
Orden | (W/B) | Curado(Hr) | Molienda(Min) | Observada Predicho
1 0,4 36 89 1 1,43
2 0,4 36 89 1 1,43
3 0,4 48 132 2 2,06
4 0,4 24 132 1 1,1
5 0,4 24 45 1 0,85
6 0,4 36 89 1 1,43
7 0,4 36 89 2 1,43
8 0,4 36 89 2 1,43
9 0,4 48 45 3 2,81
10 0,5 36 89 1 1,76
11 0,5 36 89 3 1,76
12 0,5 36 150 2 1,86
13 0,5 19.03 89 1 1,01
14 0,5 36 89 2 1,76
15 0,5 36 27 2 2,21
16 0,5 36 89 1 1,76
17 0,5 52.97 89 3 3,06
18 0,5 36 89 2 1,76
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DIAGRAMA DE PARETO PARA EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS

Diagrama de Pareto Estandarizada para Eflorescencia
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FIGURA 5.10. DIAGRAMA DE PARETO PARA EFLORESCENCIAS
A LOS 28 DIAS
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FIGURA 5.11. RESPUESTA DE SUPERFICIE PARA
EFLORESCENCIAS A LOS 28 DIAS

CONTORNO REGION - INTERES PARA EFLORESCENCIA A LOS
28 DIAS
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FIGURA 5.12. CONTORNO REGION —-INTERES PARA

EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS.

TABLA 23

ANALISIS DE VARIANZA PARA EFLORESCENCIA A LOS 56 DIAS

A:Tiempo de

Molienda 0,169469 1 0,169469 0,28 |0,6065
B:Tiempo de

Curado 0,0161727 1 0,0161727 0,03 |0,8728
AA 0,184977 1 0,184977 0,31 |0,5907
AB 5,66749E-06 |1 5,66749E-06 |0 0,9976
BB 0,188517 1 0,188517 0,31 |0,5872
blogues 0,0562358 1 0,0562358 0,09 |0,7657
Error total 6,62942 11 0,602674

Total (corr.) | 10,5 17




TABLA 24
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VALORES OBSERVADOS -PREDICHOS PARA
EFLORESCENCIA 56 DIAS

Orde | Bloques

Tiempo

de

Molienda |Tiempo de |Eflorescencia | Eflorescencia
(min) Curado (Hr) | Observada Predicho
89 36 1 1,6
89 36 1 1,6
132 48 2 2,3
132 24 1 1,1
45 24 2 1,5
89 36 1 1,6
89 36 2 1,6
89 36 3 1,6
45 48 3 2,8
89 36 1 1,7
89 36 3 1,7
150 36 2 1,7
89 19,03 1 1,2
89 36 2 1,7
27 36 2 2,4
89 36 1 1,7
89 52,97 3 2,9
89 36 2 1,7

DIAGRAMA DE PARETO PARA EFLORESCENCIA A LOS 56 DIAS
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FIGURA 5.13. DIAGRAMA DE PARETO PARAEFLORESCENCIAS
A LOS 56 DIAS
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RESPUESTA DE SUPERFICIE PARA EFLORESCENCIA A LOS 56
DIAS

Superficie de Respuesta Estimada

Eflorescencia

FIGURA 5.14. RESPUESTA DE SUPERFICIE PARA
EFLORESCENCIAS A LOS 56 DIAS

CONTORNO REGION -INTERES PARA EFLORESCENCIA A LOS
56 DIAS

Contornos de la Superficie de Respuesta Estimada

59 I I I "] Eflorescencia
: _ 15401
r 4 . 0143
49 :— _: 13-27
2,741

nE 4 44155

Tiempo de Gurado
T
1

-10 30 70 110 150
Tiempo de Molienda

FIGURA 5.15. CONTORNOS REGION-INTERES PARA
EFLORESCENCIAS A LOS 56 DIAS
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Interpretacion de Resultados

Para el analisis e interpretacion de los resultados estadisticos se
procedid a analizar cada una de las 5 variables de respuestas
agrupando las por las clases general de respuestas, las cuales fueron
obtenidas mediante el uso del software STATGRAPHICS vy que se

detallan a continuacion:

Resistencia ala compresion (7,14 y 28 dias)

ANALISIS DE VARIANZA ANOVA

Las tablas 15,17 y 19 presentan el andlisis de varianza ANOVA, para
fc7,f cl4 y fc28 de acuerdo a los valores P de los efectos se rechaza
la hipotesis nula Ho.

La tabla 15 presenta los efectos correspondiente para la variable de
respuesta fc7, Todos los valores P son mayores a 0,05; lo que indica
gue la hipoétesis nula Ho no puede ser rechazada se puede observar
gue los valores P menores corresponden a los efectos de tiempos de
moliendas cuadréticos 0,25 y la temperatura de Curado cuadrético
0,48 entre todos estos valores el el mas pequefio es la proporcion
de los bloques de las mezclas que tiene un valor P de de 0,0729 ,pero
como esta blogueado no afecta las variables de respuesta para el
analisis para un posible incremento en la resistencia a la compresion

a los 7 dias ,ademas no existe interacciones entre los efectos.
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La tabla 17 presenta el analisis de varianza para fc14 de acuerdo a
los valores de los efectos de los factores no se rechaza la hipotesis
nula Ho, es decir todos los valores de las variables son mayores a
0,05.Existe un valor P menor a 0,05 este valor corresponde al efecto
del blogue de las mezclas siendo el valor igual a 0,00028, pero como
esta bloqueado no se considera dentro los factores que afecten a la
variable de respuesta fc14.

Se puede observar que el valor mas pequefio es el tiempo de curado
cuadratico siendo este 0,1484 comparando con el restos de las
variables y no existen interacciones entre los efectos

La tabla 19 presenta el analisis de varianza para fc28 de acuerdo a
los valores de los efectos de los factores no se rechaza la hipotesis
nula Ho, es decir todos los valores de las variables son mayores a
0,05

Existe un valor P menor a 0,05 este valor corresponde al efecto del
bloque de las mezclas siendo el valor igual a 0,0002, pero como esta
bloqueado no se considera dentro los factores que afecten a la
variable fc28.

Se puede observar que el valor P mas pequefio es el efecto es el
tiempo de curado cuadratico siendo este valor 0,1018 comparando con

el restos de las variables y no existen interacciones entre los efectos.
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Con estos datos se puede interpretar que el efecto mas significativo
para la variable de respuesta (resistencia a la compresion) en los
casos fc7, fc14, fc28 es en tiempo de curado cuadratico. Lo que se
interpreta como que el tratamiento de curado representa a un
mayor incremento en la resistencia a la compresion que el
tratamiento de molienda.

Los diagramas de Pareto de las Figuras 5.1, 5.4, 5.7 determinan
si difieren los efectos de las variables X1 y X2 dentro de la
experimentacion de las muestras, se observa que tanto el tiempo de
molienda como el tiempo de curado no afectan en grandes medidas
a los bloques de las mezclas y por lo tanto la resistencia a la

compresion no se va a ver afectada para fc7, fc14, fc28.

FUNCION DE RESPUESTA ESPERADA

En la tabla 18, 19, 20 se presentan los pardmetros estimados del
modelo matematico de orden cuadratico, es decir los coeficientes Bi
.Los coeficientes seran reemplazados en el modelo matematico de
orden cuadratico y se obtendra la funcion de orden cuadrético para

fc7, fcl4, fc28.
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TABLA 25
COEFICIENTE DE REGRESION PARA RESISTENCIA fc7

Coeficiente Estimado
constante 0,445212
A:Tiempo de Molienda 0,0508043
B:Tiempo de Curado -0,050591
AA -0,000301992
AB -1,86649E-05
BB 0,00241235
TABLA 26

COEFICIENTE DE REGRESION PARA RESISTENCIA fc14

Coeficiente Estimado
constante -0,246247
A:Tiempo de Molienda -0,044393
B:Tiempo de Curado 0,234064
AA 0,000150234
AB 0,00082674
BB -0,00334246
TABLA 27

COEFICIENTES DE REGRESION PARA RESISTENCIA fc28

Coeficiente Estimado
constante 0,942539
A:Tiempo de Molienda -0,0552584
B:Tiempo de Curado 0,261737
AA 0,00013701
AB 0,00140661
BB -0,00457182
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TABLA 28
FUNCION DE RESPUESTA ESPERADA DE LA RESISTENCIA A LA

COMPRESION (7-14-28 DIAS)

fc7=-0,445 + 0,0508X1 - 0,0505X2 - 0,000301992X21

0,0000186649X1X2+0,00241235X2,.,

fc 14 = -0,246247-0,044393X: + 0,23406X2 + 0,0001502X21 + 0,000826X1X2 -

0,000334X2,

fc 28 = 0,94253 -0,055258X1 + 0,261737Xz2 + 0,000137X?1 + 0,001406X1X2-

0,004571X2;

SUPERFICIE DE RESPUESTA

Las figuras 5.1, 5.5, 5.10 presentan las superficies de respuestas
para fc7, fc14, fc28 obtenidas de una funcion cuadratica en base a
los datos observados de cada una de las variables las funciones se
ajustan a la funcion de respuesta esperada para fc7, fc14, fc28.Las
figuras 5.3, 5.6, 5.9 presentan los contornos de superficie obtenidas
en las regiones de interés definidas por los niveles del disefio de
experimento, donde se analizara los dos factores Xi=tiempos de

molienda, X2=tiempos de curado.



122

Para fc 7 se observa una superficie en forma de superficie creciente
suave, lo que posiblemente indica que a los 7 dias la reaccion
cementante era mas facil de producirse y la tendencia a crecer se
origina, mientras mayores sean los niveles de tiempo de molienda
ha influido, como también las proporciones de las mezclas lo que
se ha identificado en el analisis estadistico por los valore P
obtenidos. Para rangos de tiempos de moliendas entre 80 a 150
minutos se aprecian los maximos valores de resistencia para los 7

dias, con valores que van desde 4,4 a 6,2 MPa.

Para fc 14 se observa una superficie en forma de montura de
caballo y sus contornos indican que el tiempo de curado es mas
influyente que el tiempo de molienda. Para rangos de tiempo de
curado de 49 a 59 horas se tiene valores de resistencia de 5,7 a
7,5 MPa.

Para fc 28 se observa una superficie parecida a la de fcl4, es
porque la muestra sus mayores valores de resistencia, ya que a los
28 dias la resistencia alcanza el 80% de su valor final la tendencia a
crecer sigue dandose mientras mayores son los tiempos de
molienda como de tiempos de curado en funcién de temperatura de
curado constante de 60°C, es decir las muestras se han convertido

en amorfos. En rangos de tiempo de curado entre 45 -59 H se
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observan los mayores de valores de resistencias a la compresion

para los 28 dias en rangos de 5,7 a 8,48 MPa.

COMPARACION DE LA RESISTENCIA A LA COMPRESION

En la figura 5.15 y figura .5.16 Se muestran los datos obtenidos de
la resistencia a la compresion para diferentes mezclas segun las
proporciones establecidas en el experimento para W/B=0,4 y
W/B=0,5 son 9 mezclas para cada bloque o proporcion, en total 18
mezclas para 7,14,28 dias donde se puede observar que las
muestras para el bloque W/B= 0,4 y tiempo de molienda 132
minutos y tiempo de curado de 48 horas tiene un valor maximo de
8,48 MPa (0,4/132/48) para 28 dias codificado como geozeo49,
pero este geopolimero presenta ya concentradores de esfuerzos
internos por lo que va a fallar ,presentados en los apéndice B figura
B.1 Curvas de compresion mecénica para los geopolimeros

sintetizados obtenidos experimentalmente.

Se escoge el mejor material de los 28 dias que no presenta
concentradores de esfuerzos internos que es el material codificado
Geozeo46 la que pertenece a las mezclas bloque W/B=0,4; 89 min
de molienda y 36 horas de curado (0,4/89/36) tiene un valor

maximo de resistencia ala compresion de 7,87 MPa, con buena
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trabajabilidad y moldeabilidad en la manufactura del mortero por lo

gue se lo escoge como el mejor entre todos los comparados

Se observa que para 14 dias la mezcla del bloque W/B=0,4 tiempo
de molienda 132 minutos y tiempo de curado 48 horas tiene un
valor maximo de 6,60 MPa de resistencia a la compresion.

Y para 7 dias la mezcla del bloque W/B=0,5 tiempo de molienda 89
minutos y tiempo de curado 53 horas tiene un valor maximo de
6,66MPa.

Donde existe una diferencia de resistencia de 1,27 Mpa entre fc28
y fcl4, y una diferencia de 1,21 entre fc28 y fc7, es decir que las
fuerzas de compresion entre fc7 y fcl4 no difieren mucho sus

valores.

Resistencia a la Compresion vs Mezcla

Mezclas de las muestras

FIGURA 5.16. RESISTENCIA A LA COMPRESION MEZCLA
W/B=0,4
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Resistencia a la Compresion vs Mezcla
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Mezclas de las muestras

FIGURA 5.17. RESISTENCIA A LA COMPRESION MEZCLA
W/B=0,5

Eflorescencias para 28 y 56 dias.

ANALISIS DE VARIANZA ANOVA

Las tablas 21 y 23 presentan el andlisis de varianza (ANOVA),
para eflorescencia 28 y 56 dias, de acuerdo a los valores P de los
efectos no se rechaza la hipotesis nula Ho.

La tabla 21 presenta los efectos correspondiente para la variable de
respuesta para eflorescencia 28 dias. Todos los valores P son
mayores a 0,05 lo que indica que la hip6tesis nula Ho no puede ser
rechazada. Se puede observar que los valores P mas pequefio es
el de los bloques de las mezclas W/B con un valor de 0,2737 y el de
los productos de tiempo de molienda por el tiempo de curado es

de 0,4326 y ademas no existen interacciones entre los efectos.
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La tabla 23 presenta los efectos correspondientes para la variable
de respuesta para eflorescencia 56 (eflorescencias a los 56 dias).
Todos los valores P son mayores a 0,05, lo que indica que la
hipétesis nula Ho no puede ser rechazada. Se puede observar que
el valor mas pequefio es el efecto de tiempo de curado cuadratico
con un valor de 0,5872 en comparacion con el resto y no existen
interacciones de los efectos.

Con estos datos se puede interpretar que el efecto mas significativo
para la variable de respuesta para la eflorescencia para 28,56 dias
es el producto de tiempo de molienda por el tiempo de curado.

En las figuras 5.9, 5.12 representan los diagramas de Pareto para
eflorescencias de 28 y 56 dias, estableciendo que las variables X1y
X2 no difieren de alguna manera dentro de los efectos
estandarizados y no influyen en las eflorescencias que no hay
efecto alguno, es decir no estan relacionados directamente con el
tiempo de molienda ni el tiempo de curados del experimento

realizados a dichas muestras.

FUNCION DE RESPUESTA ESPERADA
En la tabla 22 se presentan los parametros estimados del modelo
matematico de orden cuadratico, es decir los Bi. Los coeficientes

seran reemplazados en el modelo matematico de orden cuadratico
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y se obtendra la funcidn de orden cuadratico para eflorescencia 28
y 56 dias.

TABLA 29
COEFICIENTE DE REGRESION PARA EFLORESCENCIA

28 dias

Coeficiente Estimado
constante -0,0597056
A:Tiempo de Molienda | 0,00159499
B:Tiempo de Curado |0,0346028

AA 7,22321E-05

AB -0,000479368

BB 0,00095354
TABLA 30

COEFICIENTE DE REGRESION PARA EFLORESCENCIA 56 DIAS

Coeficiente Estimado
constante 2,36901
A:Tiempo de Molienda -0,0197057
B:Tiempo de Curado -0,0247202
AA 7,8368E-05
AB 2,2802E-06
BB 0,00103909
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TABLA 31
FUNCION DE RESPUESTA ESPERADA PARA EFLORESCENCIA

PARA 28 Y 56 DIAS

EFLORES28= -0,005+0,0015X1+0,03X2+0,00007X?1-0,000047X1X2+0,000953X2>

EFFLORESS56= 2,369-0,0197X1-0,0247X2+0,000078X21+0,00002X1X2+0,00139X22

Las figuras 5.10, 5.13 presentan las superficies de respuesta para
EFLORES28, EFLORES 56 (representan las eflorescencias para
los 28 y 56 dias observadas en las superficies de los cubos,
presencias de manchas blancas) obtenidas para una funcién
cuadrética en base a la base de datos observados de cada una de
estas variables, ademas se nota que estas funciones determinadas
se ajustan bien a la funcibn de respuesta esperada para
EFLORES28, EFLORES56. Las figuras 5.11, 5.14 presentan los
contornos de superficie, en la regidn de interés definidas por los
niveles de disefio de experimento, donde se puede analizar los dos
factores seleccionados.

Para EFLORES28 se observa una superficie ligeramente suave
con tendencia a crecer en los extremos. En rangos de 39-69 H en

tiempos de curado, se aprecian los valores de eflorescencias a los
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28 dias estando estos en un rango de 1-3 de valores de
eflorescencias, evaluandolas como 1=nada y 3= medio.

Para EFLORESS56 se observa una superficie ligeramente suave con
tendencia a decrecer en los extremos en rangos de 29-49 horas de
tiempos de curado, se aprecian los valores de eflorescencias a los
56 dias estando estos en un rango de 1 - 2 de valores de

eflorescencias ,evaluandolas como 1= naday 2= bajo.

5.3 Andlisis Estadisticos: Software Statgraphics
* Comprobacion de bondad de ajuste del modelo
Antes de concluir sobre el analisis de varianza (ANOVA) de cada
una de las variables de respuestas debe ajustarse el modelo
cuadratico .Por medio de las gréficas de Residuos vs Valores
esperados (predichos) se comprueba el ajuste para cada variable.
Si los valores graficados no muestran alguna distribucion lineal, el
modelo se ajusta bien.
En las tablas 16, 18, 20 se observan los valores esperados,
residuos y predichos para fc7, fc14, fc28 respectivamente.
Graficando estos valores se comprueba la bondad de ajuste del

modelo para la resistencia a la compresion para los dias 7,14 ,28.
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La figura 5.18 presenta las gréaficas de bondad de ajuste para fc7,
fcl4, fc28 en donde los datos graficados se encuentran dispersos y
no muestran un patrén lineal, lo cual demuestra que el modelo se

ajusta bien para cada una de las variables de respuestas.

*Bondad de ajuste para eflorescencia 28, 56 dias

En las tablas 22, 24 se observan los valores esperados y predichos
para EFLORES28, EFLORES56.

Graficando estos valores se comprueba la bondad de ajuste del

modelo para la eflorescencia para los dias 28,56.
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FIGURA 5.19. GRAFICA DE BONDAD DE AJUSTE PARA

EFLORES28 - EFLORES56
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La gréafica de la figura 5.19 presenta las graficas de bondad de
ajuste para Eflores28 y Eflores56 (eflorescencias a los 28 y 56 dias)
en donde los datos graficados se encuentran dispersos y no
muestran un patron lineal, lo cual demuestra que el modelo se

ajusta bien para cada una de las variables de respuesta

ANALISIS DE RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION DE
LOS GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS

La caracterizacion de las muestras de geopolimeros sintetizados se
realiza a través de diferentes ensayos como XRD, FT-IR, SEM y
DENSIDADES .En cada andlisis se estudia el efecto que tuvieron
las mezclas W/B=0,5; W/B=0,4. Con sus correspondientes tiempos
de curados y tiempos de moliendas al reaccionar con las soluciones

alcalinas: hidréxido de sodio, hidroxido de calcio y silicato de sodio.

DIFRACTOGRAMA DE RAYO X

En la tabla 32 se muestran los resultados correspondientes al
analisis cuantitativo de difractometria de rayos x al que fue
sometida la zeolita natural. El difractograma correspondiente a este

resultado se encuentra adjunto en el apéndice A (ver figura A.9)



133

TABLA 32

RESULTADOS CUANTITATIVOS DRX DE LA ZEOLITA NATURAL

Compuesto Porcentaje (%)
Mordenita 22,3

Cuarzo 19
Albita,ordered 7.4

Amorfo 51,3

Al analizar los resultados obtenidos en el difractograma de la zeolita
natural son observables picos que demuestran la presencia de dos
tipos de zeolitas mordenita con sus picos caracteristicos ubicados
en: 9,789; 22,996, 22,249; 25,610 (2° Th) y la albita con sus picos
caracteristicos en 25,38 (2° Th). El segundo componente
mayoritario en la zeolita natural es el cuarzo encontrado junto a la
mayoria de los aluminosilicatos naturales encontrados junto a la
mayoria de los aluminosilicatos naturales utilizados para la
preparacién de los geopolimeros.

Esta estructura tiene sus picos caracteristicos en 20,854 y 26,150
(2° Th), mostrado el de mayor intensidad en 26,650(2°Th). Fue
cuantificada una cantidad amorfa de 51,3%, que corresponden a
todas las estructuras que no son detectables por el método de

difraccion de rayos X.
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En las tablas 33, 34, 35 se muestran los resultados de los analisis
cuantitativos de difractometria de rayos X, correspondientes a los
geopolimeros sintetizados de las mezclas de las proporciones
W/B=0,5 y W/B=0,4, para el estudio del efecto al mezclarlos con las
soluciones alcalinas como son el hidroxido de sodio, silicato de
sodio e hidréxido de calcio.

LOS DATOS OBTENIDOS DE LAS TABLAS SE MUESTRAN EN
EL APENDICE A SOBRE LOS DIFRACTOGRAMAS DE
GEOPOLIMEROS Y ZEOLITA NATURAL.( Ver codificacion de

las muestras capitulo 4 paginas: 68 -69)

TABLA 33
RESULTADO CUANTITATIVO DRX DE LA COMPOSICION N DE

LOS GEOPOLIMERO SINTETIZADO (7 DIAS)

Mezcla Modernita (%) | Cuarzo (%) | Albita (%) | Amorfo (%)
Geozeol 21,2 15,8 7 56
Geozeo30 18,8 15,8 6,1 59,4
Geozeo40 215 3,7 15,5 59,3
Geozeo4l 23 15.8 5 56,2
Geozeo2 19,5 16,9 7,9 55,7
Geozeod 21,3 17,2 7,1 54,4
Geozeo?21 42,9 30 20,9 62,1
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Geozeo24 26,8 14,8 3,1 55,3
Geozeo25 16,9 16,3 6,3 60,5
TABLA 34

RESULTADOS CUANTITATIVO DRX DE LA COMPOSICION DE LOS

GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS (14 DIAS)

Mezcla Modernita Cuarzo (%) Albita (%) | Amorfo (%)
(%)

Geozeol9 23,2 15,7 54 56,4
Geozeol5 18,7 17,6 5,8 57,9
Geozeo20 23 16,6 6,6 53,8
Geozeol? 19,8 14,9 5,8 59,5
Geozeo48 20 15,9 6,3 57,8
Geozeob 18,1 16,3 53 60,4
Geozeold 19 17,1 6,5 57,4
Geozeo7 9,3 7,7 3,6 70

Geozeo4 24,2 15,2 5,2 55,4
Geozeol0 15,2 15,6 54 63,8
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RESULTADOS CUANTITATIVO DRX DE LA COMPOSICION DE

LOS GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS (28 DIAS)

Mezcla Mordenita Cuarzo Albita | Amorfo (%)
(%) (%) (%)
Geozeo47 23,7 14,8 61,6
Geozeo46 22.7 16,4 | ----- 61
19,9 15,1 5 60
Geozeo49
Geozeo52 17,4 14,7 6,1 61,7
Geozeo54 21,9 16,6 61,5
Geozeo42 19,6 14,8 65,6
Geozeo4d4 15,7 15,4 4,9 64
Geozeo33 17,2 15,5 6 61,3
Geozeo36 18,1 15,2 5,8 60,9
Geozeo45 23,7 148 | ---—-- 61,4

Analizando las tablas se puede observar

al comparar como los

elementos de las zeolitas se van reduciendo los elementos que las

constituyen una vez que reaccionaron con las soluciones alcalinas y

el material amorfo crece paulatinamente es decir que cuando

aumenta los dias la reaccion geopolimerica va reduciendo hasta

desaparecer la albita como se observa en la tabla 28,como la

mezcla 0,4/45°/24 la albita decrece 7 a 5,4% hasta llegar a 0%, se
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mantienen la mordenita y el cuarzo en cada una de las tablas
reduciéndose su composicidn quimica en menor proporcion.

En la mezcla 0,5/27/36, que corresponde a la relacién agua/ sélido
(W/B=0,5); 27 minutos de molienda y 36 horas de curado a 60°Cy
se la codifico como Geozeo 39 (ver capitulo 4 codificacidon) la
mordenita sufrié una disminucién de porcentaje de 18, % (7 dias) a
15,2% (14dias) y crece a los 28 dias de reaccion a 23,7%.

Del analisis cualitativo de estos difractograma se constatd la
presencia de dos compuestos encontrados en la zeolita natural
mordenita y cuarzo y la presencia de compuestos amorfos.
Tomando en consideracion el modelo de mecanismo de reaccion
de geopolimerizacion presentado por Duxson et al., se presenta
una disminucién de los porcentajes de mordenita y albita.

Esto se debe a que estas estructuras cristalinas rompieron sus
enlaces para formar silicatos y aluminatos las cuales son
monomeros que pasan a formar dimeros, trimeros y asi las
estructuras de los geopolimeros [19].

Los geopolimeros son descritos como estructuras de
aluminosilicatos en fase amorfa [20,21] donde se evidencia la
formacion de geopolimeros a partir de la mordenita y albita,
observandose un aumento de la fase amorfa al comparar con la ya

cuantificada zeolita natural.
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Las muestras que presentan una mayor formacion de las fases
amorfas fueron las mezclas nombradas a continuacion:

La mezcla 7dias 0,5/89/53 con 62,1%; la mezcla 14 dias 0,5/89/36
con 70%;

La mezcla 28 dias 0,5/89/19 , que corresponde a la relacion
agua/solido (W/B= 0,5) ; 89 minutos de molienda y 19 horas de
curado a 60°C con 65,6% codificado como Geozeo 4, estos
geopolimeros presentaron la mayor cantidad de fase amorfa, y
fueron los geopolimeros de las mezclas 7dias 0,5/89/53 codificado
como Geozeo21; 14 dias 0,4/89/36 codificado como Geozeo026; 28
dias 0,4/132/48 codificado como Geozeo 52 las que presentaron
mejores propiedades mecanicas.

Esto probablemente indica que en el proceso de molienda,
realizado para preparar los geopolimeros para realizar el ensayo de
difractrometria de rayos x partes de las estructuras cristalinas que
no reaccionaron en el proceso de geopolimerizacion se
amorfizaron .Segun estudios realizados por Arellano Aguilar et.al, la
fase amorfa es observable en los difractogramas a través de la
joroba formada entre 19 y 37 (°2Th) que representa los
aluminosilicatos en fase amorfa que es el indicio de la formacion de
la estructuras de geopolimeros[17]. En todos los geopolimeros

sintetizados se observa la presencia de mordenita que no ha
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reaccionado, esto establece que es un reactivo en exceso en la
reaccion de geopolimerizacion. En el caso de la albita y la analcima,
se observa que ha reaccionado totalmente en los geopolimeros.

Las figuras A.7- A.12 adjuntas en el apéndice A, se presentan los
difractogramas de comparar la zeolita natural y las diferentes
mezclas para la raz6n W/B=0,5y W/B=0,4 para 7,14 ,28 dias

El pico caracteristico del Cuarzo se ubica entre 26 y 27 (°2 Th), a
pesar que su intensidad disminuye sigue siendo el mayor de los
elementos mostrados. Segun Silva de Vargas et, al, la reduccion en
su intensidad sugiere que la reaccion de formacion de
geopolimeros desorganiza las estructuras de las estructuras
cristalinas a medida en que se incrementa la edad de la muestra

[13].

ANALISIS DE RESULTADOS DE ZEOLITA NATURAL Y
GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS POR ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA POR LA TRANSFORMADA DE FOURIER (FTI-IR).
En la tabla 36 se presenta la interpretacibn de los espectros
infrarrojos de la zeolita natural. En el apéndice C se encuentra el

espectro infrarrojo de la zeolita natural (Ver figura C.5.).
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TABLA 36
INTERPRETACION CUALITATIVA DE LOS ESPECTROS

INFRARROJOS DE LA ZEOLITA NATURAL [13].

Numero de Onda Vibracion
(cm™Mo
536,21 Estiramiento simétrico (Si-O-Si y Al-O-Si)
693,29 Estiramiento simétrico (Si-O-Si y Al-O-Si)
797,33 Estiramiento simétrico (Si-O-Si)
1033,7 Estiramiento asimétrico (Al/Si-O-Si)
1636,46 Flexién (H-O-H, agua libre)
3436,05 Estiramiento (O-H)

En las tablas 37, 38, 39 se presenta la interpretacion de los
espectros infrarrojos de los efectos de los geopolimeros sintetizados
para los 7, 14,28 dias respectivamente. En el apéndice C se
encuentran los infrarrojos de estos efectos estudiados (Ver las
figuras C.1 —C.2 para las mezclas 7 dias, figuras C.3 para la

mezcla 14 dias, figuras C.4 — C.6 para las mezclas 28 dias.
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INTERPRETACION CUALITATIVA DE LOS ESPECTROS INFRARROJOS DE LOS GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS (7 DIAS)

Numero de onda cm™ (v)

mezcla | 0,4/45/24 | 0,4/89/36 | 0,4/132/48 | 0,4/45/48 | 0,4/132/24 | 0,5/89/19 | 0,5/89/53 | 0,5/89/36 | 0,5/150/36 | 0,5/27/36 | Vibracién
1 555,7 532 549,8 518,4 547,4 542,6 532,4 534,4 536,7 538,9 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) y Al-O-Si
2 695,1 692,4 693,6 696,1 694,7 691,9 620,7 696,2 690,9 695,5 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) y Al-O-Si
3 798 797,8 798,2 798,4 797,7 798,1 779,1 797,9 798,8 797,9 | Simétrico (Si-O-Si)
4 912,4 978,3 972,6 991,7 973 956,1 979,9 978,2 994,9 996 | Tension asimétrica (Si-O-Si) y Al-O-Si
5 1005,4 1089,7 1039,9 1074,3 1055,3 1071,1 1006,8 1064,7 1016, 1113,4 | Estiramiento asimétrico(Al/Si-O-Si)
6 1481,1 1417,5 1417,4 1415,4 1431,2 1471, 1418,1 1474,6 14141 1418,0 | Estiramientos de Carbonatos (O-C-O)
7 1637,2| 1638,03 1640,7 1637,5 1636,3 1638, 1640,2 1637,3 1639,9 1638,3 | flexién (H-O-H,agua libre)
8 3448,1 3446,7 3464,2 3447,4 3441,3 3436,9 3468,2 3435,9 3448,5 3433,6 | Estiramiento (O-H)
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INTERPRETACION CUALITATIVA DE LOS ESPECTROS INFRARROJOS DE LOS GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS (14 DIAS)

Numero de Onda cm™ (v)

mezcla | 0,4/45/24 | 0,4/89/36 | 0,4/132/48 | 0,4/45/48 | 0,4/132/24 | 0,5/89/19 | 0,5/89/53 | 0,5/89/36 | 0,5/150/36 | 0,5/27/36 Vibracién
1 536,2 525,36 539,89 541,84 549,49 529,3 549,2 535,8 533,3 536,1 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) and Al-O-Si
2 695,4 694,89 692,64 695,45 697,2 696,1 694,26 695,9 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) and Al-O-Si
3 798,3 797,92 797,7 797,79 796,65 798,1 800 798,3 798,2 798,8 Simétrico (Si-O-Si)
4 979,8 993,67 9776 | - 993,7 993,23 989,2 993,7 - Tensién asimétrica (Si-O-Si) y Al-O-Si
5 1086,1 | 1085,08 1089,2 1084,48 1010,15 1030,9 | 1087,46 | 11035 1063,1 1025,1 Estiramiento asimétrico(Al/Si-O-Si)
6 1472,2 1429,19 1477,4 1473,62 1478,51 1416,2 1473,08 1473,6 1416,2 1416,8 Estiramientos de Carbonatos (O-C-O)
7 1638,6 | 1637,73 1638,1 1635,92 1638,6 1639 1640,15 | 1640,4 1639 1642,2 flexion (H-O-H, agua libre)
8 3432,49 | 34474 3439,5 3458,32 3445,35 3448,1 | 3463,29 | 34583 3448,1 3432,2 Estiramiento O-H
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INTERPRETACION CUALITATIVA DE LOS ESPECTROS INFRARROJOS DE LOS GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS (28 DIAS)

Numero de Onda cm™ (v)

mezcla | 0,4/45/24 | 0,4/89/36 | 0,4/132/48 | 0,4/45/48 | 0,4/132/24 | 0,5/89/19 | 0,5/89/53 | 0,5/89/36 | 0,5/150/36 | 0,5/27/36 Vibracion
1 530,2 526,8 5232 5174 539,1 5375 534,6 547,8 5138 501,05 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) and Al-O-Si
2 693,8 696,1 693,1 692,4 694,5 694,3 694,4 637,3 694,6 694,7 | Estiramiento simétrico(Si-O-Si) and Al-O-Si
3 7788 797,2 798,2 798,2 799,1 798,7 798,3 799,6 779 797,1 Simétrico (Si-O-Si)
4 986,4 914,8 972,39 990 998 992 996,4 920,8 9875 Tensién asimétrica (Si-O-Si) y Al-O-Si
5 1028,3 1013,2 1045,6 1028,3 1026,8 1004,9 1066,6 1118,5 1107,6 | 1030,76 Estiramiento asimétrico(Al/Si-O-Si)
6 1480,3 1481,1 14139 1417.8 1415,6 1412,3 1480,45 1424,5 1413,86 14147 Estiramientos de Carbonatos (O-C-0)
7 1639,4 1639,5 1638,1 1635,8 1638,1 | 1642,26 1637,7 1639 1640 1641 flexién (H-O-H,agua libre)
8 34475 34411 3458 3458,8 3454,1 3455,2 3448,2 3457 34477 3451,1 Estiramiento O-H
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Tanto en los espectros infrarrojos de la zeolita natural y los
geopolimeros de los efectos estudiados, existe una similitud en las
zonas bajas de la transmitancia que segun el estudio realizado por
Panias D. podrian corresponder a la flexion en las moléculas de
Cuarzo (SiO2) y de zeolitas con estructura molecular Silicio-.Oxigeno -
Silicio. En todos los geopolimeros sintetizados este pico ha reducido
su transmitancia desde su linea base en comparacion con la zeolita
natural [23].

Segun estudios realizados por Panias D. y Criado M en la
transmitancia podrian representa estiramientos simétricos de las
zonas que contienen los arreglos Silicio-Oxigeno-Silicio del Cuarzo.
Estos coinciden con los picos caracteristicos del estiramiento
simétricos de los enlaces Aluminio-Oxigeno-Silicio de aluminosilicatos
cristalinos y amorfos: Modernita analcima y geopolimeros sintetizado.
Segun el estudio realizado por Criado M. la banda doble que se
encuentra en todos los espectros infrarrojos alrededor de 780 -800
cm™, corresponden a estructura de Cuarzo [18].

En el rango comprendido entre 990 y 1090 cm™ existe una banda de
absorvancia representativa del estiramiento asimétrico en el arreglo
Aluminio/Silicio-Oxigeno -Silicio [12,18].

En los espectros infrarrojos obtenidos es posible identificarla la

vibracion del estiramiento entre el Oxigeno —Carbono-Oxigeno que
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corresponde a la carbonatacion de los geopolimeros esto es debido a
una banda de transmitancia alrededor de 1410 y 1460 cm™ [11]. Esta
carbonatacion se debe a la concentracion superficial de compuesto de
calcio, que al estar expuesto al diéxido de carbono del medio ambiente
forma carbonatos de calcio, este proceso quimico es conocido como
eflorescencia [14].

Las bandas de Absorvancia observadas alrededor de 1630-1650cm™
corresponden a las vibraciones de flexion de las moléculas de agua
gue se encuentran en la superficie de las muestras, luego de los
3000cm™ existen bandas anchas de observancia de los estiramiento
del grupo hidroxilo que podrian corresponder a las moléculas de los
hidroxidos que son utilizado como activadores de los geopolimeros.
Los resultados obtenidos estan en concordancia con el estudio
realizada por otros autores, en donde se asignan grupos funcionales a

cada una de las vibraciones detectadas por FT-IR [11, 12, 15,18].

*ANALISIS DE RESULTADOS DE MICROSCOPIA ELECTRONICA
DE BARRIDO (SEM)

De las 30 mezclas estudiadas para la optimizacién de Tiempos de
Curados y tiempo de Molienda, se tomaron los 3 geopolimeros mas
significativos, los que presentan una compresion mecdénica baja,

intermedia y alta. Los geopolimeros fueron analizados en el
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microscopio 2 meses y medio después de su preparacion, la primera
muestra el geopolimeros Geozeolitab,que corresponde a la mezcla
0,5/89/36 (relacion mezcla W/B=0,5, 89 min de molienda y 36 H de
curado) para 7 dias a una magnificacion de 5000X y 10000X como se
muestra en la figura (Ver Apéndice D figura de D.1 a D.2), se
indicaron la presencia de algunos cristales de Cuarzo, aluminosilicatos
hidratados de Sodio y un porcentaje de amorficidad como se puede
corroborar en la informacion en las tablas 33, 34 , 35 de
difractogramas de rayos Xx. Para la muestra Geozeolita20 que
corresponde a la mezcla 0,4/132/48 (relacibn mezcla W/B=0, 4;(132
min de molienda y 48 H de curado) para 14 dias a una magnificacion
de 5000X- 10000X como se muestra en las figuras (Ver apéndice D
figura de C.2 a D.4) se observa la presencia que disminuyo de los
cristales de cuarzo y aluminosilicatos hidratados de sodio pero la parte
amorfa aumento.

Para la muestra Geozeolita49 que corresponde a la mezcla 0,4/132/48
(relaciébn mezcla W/B=0,4 132min de molienda y 48 H de curado),
para 28 dias a una magnificacibon de 5000X- 10000X como se
muestra en las figura (Ver apéndice D figura D.5 a D.6) los cristales
de Cuarzo y aluminosilicatos hidratados de sodio aumentaron pero la
parte amorfa aumento en porcentaje, se observo una fisura debido a

condiciones de Curado o debido al ensayo de esfuerzo de compresion.
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TABLA 40
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DENSIDAD DE GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS EN g/cm3

TABLA DE DENSIDADES

Densidad

No de promedio
Cubo Mezcla(W/B) | Densidad 1 | Densidad 2 | Densidad 3 | (gr/cm3)
4 19,02/89°/0,5 1,5181 1,5385 1,5785 1,5454
41 48/132°/0,4 1,4913 1,4564 1,4882 1,4786
30 36/v89' /0,4 1,4339 1,4296 1,3444 1,4026
39 36/27/ 0,5 1,3775 1,3523 1,3521 1,3606
21 53/89 /0,5 1,3471 1,2813 1,3219 1,3167
40 48/132/0,4 1,3219 1,3471 1,2813 1,3167
2 24/132/0,4 1,3834 1,3705 1,4632 1,4057
22 36/89/0,5 1,3612 1,3624 1,2559 1,3265
1 24/45/0,4 1,2423 1,285 1,3774 1,3016
25 36/150/0,5 1,3294 1,3147 1,3193 1,3211
6 19,02/89/0,4 1,4278 1,3806 1,4283 1,4122
19 24/45/0,4 1,4095 1,4437 1,5541 1,4691
20 48/132/0,4 1,3879 1,3395 1,3141 1,3471
11 36/89/0,5 1,4884 1,4439 1,3383 1,4235
26 36/89/0,4 1,4317 1,4609 1,4147 1,4358
17 48/45/0,4 1,417 1,4542 1,4218 1,431
14 53/89/0,5 1,3313 1,3902 1,3752 1,3656
18 24/132//0,4 1,4529 1,5165 1,3795 1,4496
6 19,02/89/0,5 1,4188 1,4203 1,317 1,3853
36/27/0,5 1,3986 1,3731 1,2806 1,3507

Los ensayos de Densidad fueron realizados a los dos meses después

de la sintesis de los geopolimeros, para 7,14 y 28 dias esto responde

a que el agua que se encontraba almacenadas en la estructuras de las
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muestras se evaporo al transcurrir el tiempo lo que incide directamente
sobre los valores de densidad obtenidas que por el proceso de
evaporacion del agua y contracciones de las muestras, la densidad de
los geopolimeros aumenta y los valores de densidad son casi
similares. La densidad de la zeolita natural es de
aproximadamente 2,1 gr/cm3® y se observa que la densidad de los
geopolimeros son menores, debido a que se caracterizan por tener
poros que ocupan un mayor volumen, por lo tanto sus densidades

disminuyen.
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

Se sintetizaron geopolimeros analizando los tres activadores alcalinos
(hidroxido de sodio, hidréxido de calcio y silicato de de sodio) al
mezclarlos en forma conjunta segun la proporcion W/B=0,4 o
W/B=0,5. Determinandose la composicion éptima que fue Geozeo46
relacion agua/ sélido W/B= 0,4; 89minutos de tiempos de molienda y
36 Horas de curado. Mostrando compresion mecanica de 7,87Mpa y
ademas buena moldeabilidad y trabajabilidad en la manufactura de

pastas.

La maxima compresion mecanica alcanzada fue para Geozeo49 que
corresponde a la muestra relaciéon de proporcién W/B=0,4 ,132 min de
tiempos de moliendas y 48 horas de tiempos de curado que presentd
concentracion de esfuerzos internos debidos a las porosidades

internas. El valor maximo de compresion mecanica fue de 8,48 Mpa.
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Todos los geopolimeros de las muestras para las proporciones
W/B=0,4 y W/B=0,5 presentaron una menor densidad que la zeolita ya
que la caracteristica principal de los geopolimeros son porosos y
ocupan mas volumen, la densidad para los 7dias méaxima fue de

1,54 g/cmsy la minima densidad fue de 1,30 g/cms.

Las densidades para 14 dias, maxima fue de 1,46g/cm: y la minima
densidad fue de 1,34 gr/cms.

Las densidades para 28 dias, maxima fue 1,50 g/cm3 y la minima
densidad fue de 1,35 g/cms. La minima densidad fue para geozeol
que corresponde a la mezcla W/B=0,4, tiempo de molienda =45 min y
tiempo de curado 24 horas (0,4/ 45’ /24h) a los 7 dias.

La densidad maxima fue para geozeo4 que corresponde a la mezcla
W/B=0,5, tiempo de molienda = 89 min y tiempo de curado 19 horas
(0,5/ 89’/36h) alos 7 dias.

El andlisis de de Difractometria de Rayos X se observa que hubo una
disminucién en las intensidades de los picos caracteristicos de las
fases cristalinas iniciales debido a que van disminuyendo las

concentraciones a medida que pasa el tiempo ya que van
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reaccionando las etapas de geopolimerizacion ,las reducciones de las

intensidades esta asociadas con las composicién en porcentaje (%).

Al activarse la zeolita natural con los activadores alcalinos las fases
cristalinas puras que se identifican con los picos mas angostos van
disminuyendo paulatinamente debido a que se incrementé la fase
amorfa que se los identifican por los picos mas anchos, por lo que se
concluye que la mordenita, la analcima vy la albita, son estructuras
cristalinas que pasan a descomponerse en aluminatos y silicatos que
forman las fases amorfas que corresponde a las cadenas de

geopolimeros sintetizados para las diferentes mezclas.

Se observd cambios entre los picos de la zeolita: cuarzo, y
comparando con los geopolimeros  sintetizados:  cuarzo,
aluminosilicatos hidratado de sodio entre otros en menor proporcién,
esto se debe a la geopolimerizacion desaparecieron ciertos elementos
0 componentes quimicos lo que dio como resultados la formaciéon de
nuevas estructuras cristalinas y se incremento la parte amorfa en un

70% la cual no tiene definida su microestructura.

En las vibraciones principales en el ensayo Espectroscopia Infrarroja
por transformada de Fourier se encuentran estiramientos flexiones,
simétricos y asimétricos de grupos que pertenecen a las fases

funcionales cristalinas y amorfas Si-O-Si; O-Si-O; Al —O-Si.
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Después de 56 dias se presento indicios de carbonatacion en el grupo
funcional O-C-O en el ensayo FT IR por el pico caracteristico en

1431cm™.

Las imagenes del SEM tomadas muestran detalles de las fases
amorfas en un 70% para los 28 dias, 60% para los 14 dias y 50% para
los 7 dias y el resto de porcentaje corresponden a cristales de cuarzo,
aluminosilicatos hidratados de sodio debido a las condiciones de

tiempo de curado , temperatura y humedad.

Relacionando los tiempos de moliendas entre 80 a 150 minutos se
observa valores maximos de 4,4 a 6,2 Mpa lo que indica que el
tamafio de particulas no todas fueron amorfizadas en el momento de

mantener contacto con la molienda para los 7 dias.

Relacionando con el tiempo de curado entre 49 — 59 H alcanza una

resistencia de compresién entre 5,7 - 7,5 Mpa para los 14 dias.

Para la resistencia de compresion a los 28 dias relacionando el tiempo
de curado entre 45-59 H presenta valores de fuerza de compresion de
5,7 - 8,48 Mpa lo que indica que el tiempo de curado aumenta,
también aumenta la resistencia de compresibn en los rangos

establecidos.



153

Disminuyendo los tiempos de molienda la resistencia a la compresion
va a disminuir debido a que el tamafio de particula no esta totalmente
amorfizada lo que no va a permitir que reaccionen totalmente las
fases de los componentes quimicos dentro el fendémeno de

geopolimerizacion.

Relacionando la proporcion de mezcla W/B=0,5 se observdé mas
eflorescencias (manchas blancas, presencias de carbonatos) que en
la proporcion de mezcla W/B=0,4 para los 28 dias, fue una

observacion visual para comparar.

Para tiempos de curados largos se acelera la reaccién de
geopolimerizaciébn y se acelera la presencia de carbonatos a la

superficie sila proporcién de la mezcla W/B es mayor a 0,5.
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RECOMENDACIONES

¢ Realizar mantenimiento y buena limpieza de los equipos, asi como los
accesorios para evitar a futuro que se averien y nos presenten datos

experimentales erréneos.

e Para realizar ensayos en el Equipo de Compresion mecénica las caras
de los cubos deben estar completamente planos para que no existan

errores al realizar el ensayo.

e Al realizar el ensayo de densidades para cuerpos porosos tratar de
obtener pedazos de muestras del mismo tamafno para evitar el bafio
excesivo del material poroso en el liquido orgéanico para no tener

errores en la lectura de las densidades.

e Para el ensayo XRD cuantitativo pesar la cantidad correcta de 6xido
de Zinc (zincita), debido a la correccion que realiza el software en el

calculo de la fase amorfa presente en la muestra (10%).

e En el ensayo de FT-IR evitar que los discos preparados no estén

expuestos a un ambiente humedo, utilizar un desecador si se requiere.
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En el ensayo de SEM proveer de una capa de espesor uniforme en
los porta muestra para su correcto estudio en el microscopio

electrénico de barrido.

Utilizar equipos de proteccion para poder manipular en forma correcta
y proteger la integridad personal al realizar los ensayos con todos los

equipos de caracterizacion.
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APENDICE A
DIFRACTOGRAMAS DE RAYOS X PARA GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS
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FIGURA A.1 SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMAS DE ZEOLITA
NATURAL Y GEOPOLIMEROS Geozeo01 (7 DIAS), Geozeo14 (14 DIAS)
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FIGURA A.2. SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMAS 7, 14, 28 DIAS
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FIGURA A.3. SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMA ZEOLITA

NATURAL VS GEOPOLIMEROS (7, 14,28 DIAS)
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FIGURA A.4. PATRONES XRD DE LA ZEOLITA Y GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS (28 DIAS) ,MEZCLA (W/B=0,5)
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FIGURA A.5. SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMAS DE ZEOLITA

NATURAL VS GEOPOLIMEROS (28 DIAS) RAZON DE MEZCLAW/B=0,5
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FIGURA A.6. PATRONES XRD DE LA ZEOLITA NATURAL Y

GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS (7 DIAS) ,MEZCLA (W/B=0,4)
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FIGURA A.7. SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMAS DE ZEOLITA

NATURAL VS GEOPOLIMEROS (7 DIAS) RAZON DE MEZCLA W/B=0,4
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FIGURA A.8. ANALISIS DE DIFRACTOMETRIA DE RAYOS X

CANTITATIVO DE GEOZEO54 (28 DIAS)
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FIGURA A.9. ANALISIS CUALITATIVO DE DIFRACTOMETRIA

DE RAYOS X DE LA ZEOLITA NATURAL
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FIGURA A.10. ANALISIS CUANTITATIVO DE DIFRACTOMETRIA DE

RAYOS X DE LA ZEOLITA NATURAL
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FIGURA A.11. ANALISIS CUANTITATIVO DE DIFRACTOMETRIA DE

RAYOS X DEL GEOZEO 2 (7DIAS)
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FIGURAA.12 ANALISIS DE DIFRACTOMETRIA DE RAYOS X

CUANTITATIVO PARA GEOZEO10 (14 DIAS)



APENDICE B
CURVAS DE RESISTENCIA MECANICA PARA GEOPOLIMEROS

SINTETIZADOS

_______
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FIGURA B.1 CURVAS DE COMPRESION MECANICA DE
GEOPOLIMEROS
SINTETIZADOS PARA MEZCLAS W/B=0,4y W/B=0,5, CLASIFICADOS

del 1a27
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FIGURA B.2. CURVAS DE COMPRESION MECANICA DE
GEOPOLIMERO SINTETIZADO PARA MEZCLAS W/B=0,4 y W/B=0, 5,

CLASIFICADOS DEL 28 a 54.



APENDICE C
ESPECTROSCOPIA INFRARROJO DE LA ZEOLITA NATURAL Y

GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS
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FIGURA C.1. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL

GEOZEO 41 (7 DIAS)
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FIGURA C.2. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL

GEOZEO21 (7 DIAS)
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FIGURA C.3. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL

GEOZEO49 (14 DIAS).
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FIGURA C.4 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL
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FIGURA C.6 ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL

GEOZEO44 (28 DIAS).



APENDICE D

GRAFICAS OBTENIDAS A TRAVES DE MICROSCOPIO ELECTRONICO

DE BARRIDO

3/18/2015 HV mag wWD det spot 10 pm
5:28:17 AM | 7.50 kV | 10 000 x [10.2 mm | BSED | 3.5 GEOZEOLITA S

FIGURA D.1 IMAGEN MEB DE LA MUESTRA GEOZEQOS5 5000 X

3/18/2015 HV mag WD det spot - 10 pm

M
5:18:47 AM 7.50 kV|10 000 x 10.2 mm BSED 3.5 GEOZEOLITA 5

FIGURA D.2 IMAGEN MEB DE LA MUESTRA GEOZEOS5 10000 X



3/18/2015 HV mag WD det spot 10 um
Bl 4:19:34 AM | 7.50 kV | 10 000 x | 10.6 mm | BSED | 3.5 GEOZEOLITA 20

FIGURA D.3 MEB DE LA MUESTRA GEOZEO 20 AMPLIFICACION 5000 X

3/18/2015 HV mag WD det spot 10 pm

vl
4:11:39 AM|7.50 kV 10 000 x/10.7 mm BSED 3.5 GEOZEOLITA 20

FIGURA D.4 MEB DE LA MUESTRA GEOZEO 20 AMPLIFICACION 10000 X



3/18/2015 HV mag WD det |spot - 10 pm
6:25:46 AM 7.50 kV 10 000 x 10.5 mm BSED| 3.5 GEOZEOLITA 49

FIGURA D.5 MEB DE LA MUESTRA GEOZEO 49 AMPLIFICACION 5000X

3/18/2015 HV mag WD det |spot 10 pm
6:00:25 AM 7.50 kV 10 000 x/ 10.5 mm|BSED| 3.5 GEOZEOLITA 49

FIGURA D.6 MEB DE LA MUESTRA GEOZEO 49 AMPLIFICACION 10000X



APENDICE E

EVALUACION DE EFORESCENCIAS A LOS 28 DIAS: CALIFICACION VISUAL

FIGURA E.1 EFLORESCENCIA EVALUADA CON 1 = NADA

EVALUACION DE EFLORESCENCIAS A LOS 56 DIAS



FIGURA E.2 EFLORESCENCIA EVALUADA COMO 3 =POCA EFLORESCENCIA.



APENDICE F
PLANIFICACION DE TRATAMIENTO TERMOMECANICO: TIEMPO DE MOLIENDAS Y TIEMPO DE CURADO

Tratamiento por molienda

Martes 20/01/2015 0,4 89 11:30-13:10
0,4 89 11:30-12:59

0,4 89 11:30-12:59

0,4 89 11:30-12:59

0,4 89 11:30-12:59

0,4 132 14:00-16:12

0,4 132 14:00-16:12

Miércoles 21/01/2015 0,4 45 10:00-10:45
0,4 45 10:00-10:45

Jueves 22/01/2015 0,5 89 09:00-10:39
0,5 89 09:00-10:39

0,5 89 09:00-10:39

0,5 89 09:00-10:39

0,5 89 09:00-10:39

0,5 89 09:00-10:39

0,5 89 09:00-10:39

0,5 150 11:00-13:30

0,5 27 13:45-14:12




PLANIFICACION TIEMPO DE MOLIENDAS

Tratamiento de Tiempo de Curado a Temperatura Constante 60°C

Dias Mezcla(W/B) | Tiempo de Curado(HR) | Dia de Retiro del Horno | Hora de Ingreso al horno | Hora de Retiro del horno
28/01/2015 0,4 36 30/01/2015 17:30 7:30 AM
0,4 36 30/01/2015 17:30 7:30 AM
0,4 48 30/01/2015 17:30 17:30
0,4 24 29/01/2015 17:30 17:30
29/01/2015 0,4 24 30/01/2015 10:00 10:00
0,4 36 31/01/2015 17:30 7:30
0,4 36 31/01/2015 17:30 7:30
0,4 36 31/01/2015 17:30 7:30
0,4 48 31/01/2015 10:30 10:30
02/02/2015 0,5 36 04/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 36 04/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 36 04/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 19,0294 03/02/2015 14:00 9:00 AM
03/02/2015 0,5 36 05/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 36 05/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 36 05/02/2015 17:30 8:00 AM
0,5 52,9706 05/02/2015 10:30 15:30
0,5 36 05/02/2015 17:30 8:00 AM




PLANIFICACION DEL PROCESO DE MEZCLADO, MOLDEO Y RUPTURA DE GEOPOLIMEROS SINTETIZADOS

Variables Independientes

Variables dependientes

Cadificacién | blogue | X1 (tiempo de molienda ) | X2 (tiempo de curado ) | Dia de Mezcla | Desmolde fc 7 dias fc 14dias fc 28 dias
1 0,4 89 36 28/01/2015 29/01/2015 | 05/02/2015| 19/02/2015| 19/03/2015
2 0,4 89 36 28/01/2015 29/01/2015 | 05/02/2015| 19/02/2015| 19/03/2015
3 0,4 132 48 28/01/2015 29/01/2015 | 05/02/2015| 19/02/2015| 19/03/2015
4 0,4 132 24 28/01/2015 29/01/2015 | 05/02/2015| 19/02/2015| 19/03/2015
5 04 45 24 29/01/2015 30/01/2015 | 06/02/2015| 20/02/2015| 20/03/2015
6 04 89 36 29/01/2015 30/01/2015 | 06/02/2015| 20/02/2015| 20/03/2015
7 0,4 89 36 29/01/2015 30/01/2015 | 06/02/2015| 20/02/2015| 20/03/2015
8 04 89 36 29/01/2015 30/01/2015 | 06/02/2015| 20/02/2015| 20/03/2015
9 0,4 45 48 29/01/2015 30/01/2015 | 06/02/2015| 20/02/2015| 20/03/2015
10 89 36 02/02/2015 03/02/2015 | 10/02/2015| 24/02/2015| 24/03/2015
11 89 36 02/02/2015 03/02/2015 | 10/02/2015| 24/02/2015| 24/03/2015
12 150 36 02/02/2015 03/02/2015 | 10/02/2015| 24/02/2015| 24/03/2015
13 89 19,0294 02/02/2015 03/02/2015 | 10/02/2015| 24/02/2015| 24/03/2015
14 89 36 03/02/2015 04/02/2015 | 11/02/2015| 25/02/2015| 25/03/2015
15 27 36 03/02/2015 04/02/2015 | 11/02/2015| 25/02/2015| 25/03/2015
16 89 36 03/02/2015 04/02/2015 | 11/02/2015| 25/02/2015| 25/03/2015
17 89 2,9706 03/02/2015 04/02/2015 | 11/02/2015| 25/02/2015| 25/03/2015
18 89 36 03/02/2015 04/02/2015 | 11/02/2015| 25/03/2015| 25/03/2015
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