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RESUMEN

El presente trabajo propone el uso de las zeolitas naturales para la preparacion de
cementos alternativos, a través de la activacion alcalina. Usados para la
elaboracion de morteros con reforzamiento de polipropileno. Con el fin de mejorar
propiedades mecanicas de los morteros sin reforzamiento. Se prepararon 81
morteros y los activadores usados fueron: hidroxido de sodio, hidroxido de
potasio, silicato de sodio e hidréxido de calcio. Ademas se utilizaron dos tipos de

arena; denominadas arena 1 y arena 2 respectivamente.

La zeolita utilizada proviene de la empresa INDAMI CIA. LTDA., bajo el hombre
de indamizeolita. Este material ha demostrado tener potencial de ser una materia

prima alternativa, para la obtencion de cementos y morteros alcalinos.

De acuerdo a nuestro estudio, podemos afirmar que la adicién de Ca(OH),, en el
sistema geopolimérico, mejora la estructura del material y lo vuelve mas
resistente. Se recomienda se la agregue, como (wt%) respecto al contenido de
material aluminosilicato (zeolita). Cuando este contenido de calcio se fija con
respecto a la masa total de mortero (zeolita + arena); es muy probable que el
calcio en exceso reaccione con el C0O, del aire, para formar CaC0; Resultado

indeseable para cualquier mortero; ya que disminuye sus propiedades mecanicas.

Se considera favorable el reforzamiento con polipropileno; ya que se puede notar
una mejora en la ductilidad del mortero. Ademas, ayuda a disminuir el crecimiento
de grietas internas y la formacién de nuevas; es decir mejora la compactacion del

mortero de geopolimero.

Palabras claves: zeolita natural, fibora de polipropileno, morteros alcalinos,

reforzamiento, propiedades mecanicas, condiciones de curado.



ABSTRACT

The present work proposes the use of the natural zeolites for the preparation of
alternative cements, through the alkaline activation, used for the elaboration of
mortars with reinforcement of Polypropylene. In order to improve certain
mechanical properties of the mortars without reinforcement. Eighty-one mortars
were prepared and the activators used were: sodium hydroxide, potassium
hydroxide, sodium silicate and calcium hydroxide. In addition, two types of sand

were used; called sand 1 and sand 2 respectively

The zeolite used, was supplied by INDAMI CIA. Ltda. under the name of
Indamizeolita. This material has been shown to have the potential to be an

alternative raw material for obtaining alkali cements and mortars.

According to our study, we can say that the addition of Ca(OH),Iin the
geopolymeric system improves the structure of the material and makes it more
resistant. It is recommended to add it, as (wt %) with respect to the content of
aluminosilicate material (zeolite). Although the calcium content is fixed with
respect to the total mass of mortar (zeolite + sand); the excess calcium react with
the air CO,, to form CaCOg;. Undesirable result for any mortar; as it decreases its

mechanical properties.

Reinforcement with polypropylene is considered favorable; as it can be noticed an
improvement in the mortar's ductility. In addition, it also helps to reduce the growth
of internal cracks and the formation of new ones; in other words, it improves the

compaction of the Geopolymer mortar.

Keywords: Natural zeolite, polypropylene fibers, alkaline mortars, reinforcement,

mechanical properties, curing conditions.
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ACRONIMOS O SIGLAS

OPC Cemento Portland ordinario
CO, Diéxido de carbono
PP Polipropileno
CaCOs3 Carbonato de calcio
CaO Oxido de calcio
SiO; Silica
Al,O3 Alimina
NaOH Hidroxido de sodio
KOH Hidréxido de potasio
Ca(OH), Hidroxido de calcio o cal apagada
SEM Microscopio electrénico de barrido
FTIR Espectrometria infrarroja por

Transformada de Fourier

TGA Analisis Termogravimétrico
XRD Difractémetro de rayos X
Na,SiO3 Silicato de Sodio
ZN Zeolita natural
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CAPITULO 1



1. INTRODUCCION

La activacion de materiales aluminosilicatos es un proceso complejo que, aun
en estos dias, no ha sido estudiado a profundidad. Por ello; el presente
trabajo de investigacion recoge el conocimiento de investigaciones anteriores
en el campo de la activacion alcalina de materiales cementantes como:
escorias de alto horno, cenizas volantes, entre otros. Para centrarnos en el
estudio del comportamiento del mortero de geopolimero, fabricado a base de
zeolita natural y reforzado con fibras de polipropileno, que posea
caracteristicas similares que los morteros tradicionales hechos a base de

cemento portland ordinario OPC, e incluso poder mejorarlas.

Los productos basados en el OPC, principalmente el concreto, son los mas
usados dentro del mundo de la construccion, debido principalmente a dos
razones: bajo costo de producciéon y las propiedades que presentan son
bastante elevadas. Ambas caracteristicas favorecen a que tenga una alta
demanda y aceptacion en el mundo. No por ello significa que se deba pasar
por alto que esta industria tiene varias desventajas, como una alta demanda

energética y emisiones a la atmésfera de gases de efecto invernadero.

Los cementos alcalinos o también llamados geopolimeros, se muestran como
una buena alternativa debido a que poseen similares -caracteristicas,
demandan menor consumo energético y la emision de contaminantes a la
atmosfera se ve reducida frente al OPC (Parra, 2011). Dependiendo de las
materias primas, que se utilicen, se pueden producir diferentes pastas
cementantes que pueden llegar a diferir tanto en su aspecto como en sus

propiedades (Nikolov, Rostovsky, & Nugteren, 2017).

El término “geopolimero” fue introducido por el cientifico francés Joseph
Davidovits en 1978, para describir a los materiales formados por redes de
moléculas inorganicas. Los geopolimeros son los nuevos materiales usados
como: revestimientos, adhesivos, aglutinantes para compuestos de fibra y
como cemento para la fabricacion del hormigon. Sus propiedades y usos han

sido estudiados tanto a nivel cientifico como industrial. En varias disciplinas
2



del conocimiento como: quimica inorganica, fisica-quimica, mineralogia,
geologia y en todo tipo de tecnologias en procesos de ingenieria (Joseph
Davidovits, 2015b).

La amplia gama de aplicaciones y usos de los geopolimeros incluyen:
materiales resistentes al fuego, brindan aislamiento térmico, baldosas
ceramicas de baja energia, elementos refractarios, materiales para
aplicaciones medicinales, cementos y hormigones, para reparacion vy
fortalecimiento de infraestructuras, sistemas de resinas de alta tecnologia,

contencion de residuos toxicos y radiactivos (Joseph Davidovits, 2015b).

Generalmente se tiende a confundir el término cemento con concreto; sin
embargo, ambas palabras no significan lo mismo. El cemento es un
conglomerante que tiene la propiedad de endurecerse al contacto con el agua
y es la principal materia prima para la fabricacién del concreto, empleado en
la construccidn. El concreto es fabricado mediante una mezcla entre: cemento
portland ordinario (OPC), agregado grueso o fino (arena, grava 0 una roca
triturada como caliza o granito) y agua, para unir la mezcla, formando asi una

pasta densa y homogénea (Mehta & Monteiro, 2015).

Los morteros a base de OPC son los materiales mas utilizados en el mundo
de la construccion. Debido al alto nivel de produccién, en términos globales,
esta industria se enfrenta constantemente a problemas de gran trascendencia
social en el campo econdmico, energético y ecoldgico. Esta industria emplea
grandes cantidades de energia durante el proceso, las cuales son
suministradas por la quema de combustibles fosiles; que cada dia son mas
escasos. Se estima que por cada tonelada métrica de cemento, se consumen
1.5 TM de materia prima y se emite a la atmosfera 0.8 TM de CO;
(Fernandez-Jiménez & Palomo, 2009). La produccion de cemento deja a su
paso una alta huella de carbono y se estima que cerca del 7% de las

emisiones totales de CO, en el mundo, se originan de la industria cementera
(Nikolov et al., 2017). Siendo el dioxido de carbono uno de los principales

compuestos que causan el efecto invernadero (Al-Majidi, Lampropoulos, &
Cundy, 2017 ; Sakulich, 2011).



Por otro lado, cabe mencionar que los concretos fabricados en base OPC
presentan varios problemas de durabilidad como: ataques por sulfatos,
corrosion, baja resistencia a elevadas temperaturas (por encima de los 500
°C), fisuracion, entre otros (Fernandez-Jiménez & Palomo, 2009). Lo
mencionado previamente promueve la busqueda de materiales alternativos,
gue disminuyan las emisiones de CO,, ocupen menos recursos energéticos y
mejoren las prestaciones mecanicas que ofrecen los cementos y concretos

tradicionales (Puertas, Amat, Fernandez-Jiménez, & Vazquez, 2003).

Los morteros de geopolimeros también presentan ciertas desventajas y
problemas practicos, debido a varios factores como: la naturaleza de los
reactivos y de los productos de hidratacion, temperatura de curado,
composicién y proceso de mezcla, entre otros. Esto conlleva a obtener
problemas estructurales, tales como: rapido fraguado, posibilidad de que
ocurra alguna reaccion del agregado alcalino produciendo lo que se denomina
eflorescencia, retraccion, aparicion de microfisuras y variaciones en las

resistencias mecanicas (Pratt, Wang, Pu, & Scrivener, 1995).

En diversos estudios previos, existe una amplia gama de materiales obtenidos
por geopolimerizacion que han sido reportados y discutidos. Sin embargo, la
mayor parte de ellos se centran en materias primas tales como fly ash,
metacaolin, arcillas, escorias de alto horno y pocas son las investigaciones

sobre la activacién alcalina en zeolitas para formar geopolimeros (Dassekpo,
Zha, & Zhan, 2017).

Para producir un geopolimero se requiere de un precursor alumino-silicato y
de altas concentraciones de los demas reactivos (Puertas et al., 2003). Las
soluciones fuertemente alcalinas son utilizadas con el propésito de disolver el
aluminio y silicio hasta formar la pasta de geopolimero (Palomo, Macias,
Blanco, & Puertas, 1992).

Dicho esto, el rol que desempeiia el activador es muy importante; sin

embargo, la mayor parte de estudios se han centrado en el efecto de

activacion que causa el uso del hidroxido de sodio y/o potasio que se combina

con silicato de sodio. De esto se concluye que el hidroxido de potasio
4



generalmente presenta mejores productos de reaccién que el hidréxido de
sodio (Hua Xu & Van Deventer, 2000), (Huais Xu & van Deventer, 2003).

Estudios también demuestran que los minerales aluminosilicatos se disuelven
mejor en soluciones alcalinas con concentraciones crecientes; particularmente
en soluciones de hidréxido de sodio en lugar del hidroxido de potasio. No
obstante el uso de este Ultimo produce mas geopolimero dando como
resultado un rapido curado y mejores resultados en los ensayos de
compresion que los geopolimeros producidos con hidroxido de sodio (Hua Xu
& Van Deventer, 2000).

Alcéntara et al, us6 hidroxido de calcio para activar un tipo de zeolita, llamada
clinoptilolita, con la cual fabric6 un mortero que soportaba un esfuerzo de
compresion de 38,7 MPa (Ortega, Cheeseman, Knight, & Loizidou, 2000).
Villa et al, usé como activador una mezcla entre silicato de sodio e hidréxido
de sodio para activar una zeolita natural compuesta principalmente de
clinoptilolita. Para esta muestra se demostr6 que la resistencia a la
compresion al cabo de 28 dias de curado (a 40 °C) fue de 33 MPa (Villa,
Pecina, Torres, & Gomez, 2010).

Los autores sugieren mayormente que se cure primero la muestra a 60 °C por
24 horas y luego a temperatura ambiente. Todos estos estudios llegan a la
conclusion de que las propiedades de estos morteros y concretos dependen
de la materia prima, el método de preparacion de la muestra, las condiciones
de curado, el tamafio de particula, concentracion y tipo de activador que se
emplee (Puertas et al., 2003).

Pratt et al, en su estudio demuestra que los morteros de geopolimeros
presentan también algunas desventajas como un menor tiempo de fraguado y
formacién de microfisuras. Debido a aquello se ha incrementado el interés en
el desarrollo de geopolimeros reforzados con distintos tipos de fibras (Pratt et
al., 1995).

En un trabajo previo, se estudid el efecto que causaban fibras de diferente

naturaleza (acrilico y polipropileno) en la tenacidad y resistencia al impacto de



morteros alcalinos. Se demostré que con un contenido de fibra bajo (0,2% en
volumen), las propiedades medidas no se ven afectadas. Mientras que con un
mayor contenido de fibra (1% en volumen), estos valores aumentan. También
se verificd que las fibras de propileno mejoran la resistencia al impacto que

las fibras acrilicas (Puertas et al., 2003).

1.1 Hipotesis

El mortero elaborado por la activacion alcalina de las Zeolitas naturales;
ademas reforzado con Polipropileno, presentard buenas propiedades
mecanicas. Podra ser usado como sustituto del mortero hecho con cemento

Portland para ciertas aplicaciones.

1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo General

e Elaborar un mortero de geopolimero a partir de la zeolita natural reforzado

con fibras de polipropileno, que presente buenas propiedades mecéanicas.

1.1.1 Objetivos Especificos

e Evaluar el efecto de utilizar Hidroxido de Calcio en distintas proporciones;
en la trabajabilidad y resistencia a la compresion de morteros de geopolimero
con y sin reforzamiento.

e Evaluar la influencia del tipo de arena y la composicion de los morteros, en
la prueba de resistencia a la compresion.

e Explicar el efecto de utilizar Polipropileno en distintas proporciones, para
morteros activados alcalinamente.

¢ Analizar como influye la concentracion de los activadores y la temperatura

de curado, en morteros de Zeolita natural con y sin reforzamiento.



e Caracterizar mediante métodos instrumentales y analiticos, la
microestructura, composicion quimica, y los grupos funcionales; de los

morteros de geopolimeros con y sin reforzamiento.

1.3 Metodologia del Proyecto

La metodologia que sera aplicada en el proyecto, se detalla en la figura 1.1.

I Redaccion
de proyecto
mtegrador

Figura 1.1 Metodologia del proyecto

Fuente: Espinoza y Garcia

Planteamiento del problema.- En esta etapa se busca dar alternativas a los
materiales tradicionales de construccion; que sean capaces de mitigar las
emisiones de dioxido de carbono y a la vez presenten mejoras en sus
propiedades mecéanicas, debido a un reforzamiento con fibras de

polipropileno.

Recopilacion de material bibliografico.- Esta etapa consiste en la busqueda
de informacién en articulos cientificos y libros que reporten el uso de

geopolimeros, como un sustituto, en materiales de construccion.

Recolecciéon de reactivos y materia prima.- En esta etapa se realiza la

respectiva gestion para la obtencion de la materia prima y reactivos



necesarios para la experimentaciéon; la cual se fundamenta en el material

bibliografico que se recopilo anteriormente.

Preparacion de muestras.- En esta etapa del proyecto se realizan las
mezclas con diferentes cantidades de reactivos y materia prima,

posteriormente se prosigue al moldeo y curado.

Caracterizacion de muestras.- Se aplican los métodos analiticos
instrumentales de caracterizacion, primero las muestras se someten a
pruebas de resistencia a la compresion. Las muestras que hayan presentado
los mejores valores en el ensayo de compresibn se someterdn a otras
pruebas, como: analisis termo gravimétrico/Calorimetria diferencial de barrido
(TGA/DSC), difractometro de rayos X (XRD), microscopio electrénico de
barrido (SEM) y espectroscopia infrarroja con Transformada de Fourier
(FTIR).

Interpretaciéon de resultados.- Posteriormente a la caracterizacion de
muestras, se realizara el respectivo andlisis mediante el uso de imagenes,

tablas y gréaficos estadisticos.

Redaccion del proyecto integrador.- Una vez obtenido e interpretado los
resultados se procede a la redaccién de un documento, que debe contar con
los parametros establecidos por la Facultad de Ciencias Naturales y
matematicas (FCNM).



CAPITULO 2



2. MARCO TEORICO

2.3 Cemento Portland Tradicional
2.3.1 Historia

En el siglo XIX el britAnico Joseph Aspdin, obtuvo la patente de un material
cementante que, el mismo, designo con el nombre “Cemento Portland” en
1824. Las caracteristicas de ese nuevo conglomerante se asemejaban a las
del tradicional “Cemento Romano”, de J. Parker. No obstante en 1843, su hijo
William Aspdin, desarroll6 un cemento superior en base a una mayor

temperatura de calcinacion (Barbudo & Yepes, 2014).

En 1844, Isaac Johnson optimizé6 las proporciones cal-arcilla de sus
antecesores. Ademas, empled temperaturas entre 1350 y 1450 °C para
obtener Clinker. De sus experimentos resultd un cemento con mejores
propiedades; entre ellas, resistencias mas elevadas. Actualmente es conocido
como Cemento Portland Ordinario debido a su coloracion similar a la piedra
Portland, en Reino Unido (Barbudo & Yepes, 2014).

2.3.2 Materias Primas
2.3.2.1 Piedra Caliza

La caliza es una roca sedimentaria compuesta principalmente por Carbonato
de Calcio (CaCO3) y posee una estructura cristalina. La Calcita y Aragonito
son los grados mas puros encontrados en estas rocas. La dureza de la caliza
se encuentra en el rango de 1.8 a 3.0 en la escala de Moh's, la gravedad
especifica entre 2.6 y 2.8 (Barbudo & Yepes, 2014 ; Walter, 1988).

El CaCO; representa aproximadamente entre el 75 — 80 %, de la mezcla
usada para la fabricacion del cemento Clinker. El resultado de su
descomposicion térmica produce oxido de calcio (CaO) y didxido de carbono

(COy); siendo este ultimo, el principal causante del efecto invernadero. El CaO
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es el principal 6xido del sistema cuaternario (SiO;, Al,O3, Fe,O3 y CaO),

presente en la composicion del clinker (Mehta & Monteiro, 2015).
2.3.2.2 Arcilla

La arcilla es el segundo componente, en orden de importancia, para la
fabricacion del cemento clinker. Es una roca natural sedimentaria rica en silice
(SiOy) y alumina (Al,O3), siendo originaria de la descomposicién de rocas que
contienen feldespato (Gomez, n.d.; Walter, 1988). Estan constituidas
basicamente por aluminosilicatos hidratados que poseen una estructura
laminar y que van acompafados de otros minerales, denominados
“accesorios”, como el cuarzo, calcita, ilmenita, dolomita, etc (Mehta &
Monteiro, 2015).

Si bien la caliza contiene cantidades significativas ambos Oxidos (silice y
alimina); que conforman el sistema cuaternario, ademas de impurezas, se
requiere normalmente de una materia prima secundaria que pueda
compensar la deficiencia composicional que presenta el componente
calcareo. La naturaleza pone a disposicion una amplia variedad de rocas que
pueden aportar dichos elementos; ya sea de forma individual o en conjunto,
siendo preferible que el aporte sea simultdneo (Mehta & Monteiro, 2015). La

arcilla se divide en grupos minerales que se detallan en la tabla 2.1.

Tabla 2.1 Grupos minerales de la arcilla

Compuesto Grupo Caolin
Al,O3- 2 SiO, - 2 H,O Caolinita
Al,O3- 2 SiO, - 2 H,0 Dickita
Al,O3- 2 SiO, - 2 H,O Nacrita
AlL,O3- 2 SiO, - 4 H,0O Halloysita
Compuesto Grupo Montmorillonita
Al,O3 - 4 SiO, - H,O + n H,O Montmorillonita
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Al,O3 - 3 SiO, - nH,O Bedidellita
(Fe,Al),03 - 3Si0, - nH,O Nontronita
Compuesto Grupo Mica
KAI,(SizAl)O19(OH), Moscovita
NaAl,(SizAlO;0(OH), Paragonita
KMgs(SizAl)O1o(OH), Plogopita
CaAly(SiAly)019(0OH), Margarita
K(Mg, Fe)s(SizAl)O15(0H), Biotita
K(AILi3)Si4010(0OH), Lepidolita
Compuesto llita
K2(Al)4(Al;SiOg)O2(0OH)4
Compuesto Vermiculita

(Mg, Fe)g(Al, S|)4 Og - (OH)3 -3.5H,0

Fuente: Cement Data Book

El hidroxido de hierro es el principal responsable de la coloracion en las
arcillas, siendo de tonalidad blanca las que no presentan impurezas (Walter,
1988).

2.3.3 Proceso de Produccién del OPC

Se realiza la correcta disposicion de la materia prima, priorizando las
condiciones de esta (himeda o seca). Si la materia prima es seca se realiza
la molienda de la mezcla hasta que sea completamente homogénea.
Obteniendo un polvo fino y seco. Si es hiumeda se lleva a cabo la molienda
hasta conseguir la finura promedio; este método tiene mayor consumo de

12



energia debido que se debe lograr evaporar el agua (Barbudo & Yepes,
2014 ; Gomez, n.d. ; Mayer & Tegeder, 1987). La harina cruda una vez seca,
fraccionada y homogenizada, ingresa al horno que presenta una leve
inclinacion. A una temperatura de 600 °C comienza la calcinacion en donde el
CaCOs, que procede de la piedra caliza, produce CaO y CO,. Cuando se
alcanza los 1200 °C empieza la fundicion; formando silicatos, aluminatos, y
ferritoaluminatos de calcio. Como producto final se obtienen unas masas
duras de un tamafio entre 3 - 20 mm, de didametro, que se denomina escoria o
Clinker. Posteriormente el Clinker pasa a una etapa de enfriamiento hasta
adquirir una temperatura entre 100 - 200 °C. Luego se lo pulveriza en un
molino de tubo y bolas, y se adicionan retardadores de fraguado como el
yeso, argamasa o lignosulfonato de calcio; como etapa final se empaca
(Gémez, n.d.; Mayer & Tegeder, 1987). En la tabla 2.2 se registran las

temperaturas y reacciones durante el proceso.

Tabla 2.2 Temperaturas y reacciones durante el proceso de formacion del

Clinker
Temperatura Reaccidn Cambio de calor
Q)
100 Evaporacion del agua Endotérmico
2500 Evolucion del agua combinada Endotérmico
del arcilla

2900 Cristalizacion de los productos Exotérmico
2900 Calcinacion Endotérmico
900-1200 Reaccién entre la cal y arcilla Exotérmico
1200-1280 Inicio de la fundicién Endotérmico
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2 1280 Formacion de compuestos de Exotérmico

cemento

Fuente: Métodos de la industria quimica

2.3.4 Desventajas del uso de OPC en el concreto

En el concreto existen una serie de agentes externos que inciden
negativamente, afectando sus caracteristicas y propiedades. El concreto debe
ser capaz de resistir las bajas temperaturas; ya que para zonas como
Canada, el norte de Europa y Estados Unidos es de considerable importancia.
El concreto portland en estas condiciones se expande hasta alrededor del 9
%, durante el congelamiento, provocando un aumento de la presién en el

interior de las cavidades, generando fisuras y grietas (Eglinton, 2003).

Los sulfatos afectan negativamente al concreto, debido a que reaccionan
guimicamente con los compuestos. Provocan expansion, agrietamiento,
ablandamiento o desintegracion del mismo. Los &acidos, debido a la
permeabilidad del concreto, disuelven los componentes destruyendo la

estructura cristalina dejando solo residuos (Eglinton, 2003).

2.3.5 Emisiones de CO,

La industria del cemento es una de las actividades industriales que mas
contribuye con las emisiones de gases de efecto invernadero,
primordialmente CO,. El cual se libera al medio ambiente cuando la reaccién
de la piedra caliza (CaCOg3) alcanza temperaturas de alrededor 900 °C,
sometiéndose a calcinacién y provocando la formacion de éxido de calcio y
diéxido de carbono (IEA, 2007).

La reaccion principal es:

CaCO; > CaO +CO; (1)
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A nivel mundial, la produccion de cemento aporta con al menos 5-7% de las
emisiones de CO, (Bosoaga, Masek, & Oakey, 2009 ; McLellan, Williams, Lay,
Van Riessen, & Corder, 2011).

Una caracteristica especial de esta industria es el hecho de que en una planta
de cemento moderna; 50 % del CO, resulta del proceso de calcinacion, 40%
de la combustion de distintos de combustibles, 5% del transporte y los 5%
restante, la electricidad usada en el proceso de manufactura (Bosoaga et al.,
2009 ; McLellan et al., 2011).

En la tabla 2.3 se detalla informacién de las emisiones y de la produccion de

cemento a nivel del mundo y Latinoamérica.

Tabla 2.3 Emisiones y produccion de cemento y Clinker a nivel mundial y

Latinoamérica.

1990 2010 2011
Mundo Latinoamérica Mundo Latinoamérica Mundo Latinoamérica

Produccion de Clinker(millones de

toneladas) 421 41 634 77 665 82
Produccién de material
cementante(millones de toneladas) 511 50 840 110 888 118

Emisiones especificas brutas de CO2
(kg CO2/ tonelada de producto

cementante) 761 709 654 613 646 601
Emisiones especificas netas de CO2 (kg
CO2/ tonelada de producto cementante) 756 713 638 605 629 590

Consumo de energia térmica por
produccién de Clinker(MJ/ tonelada de
clinker) 4.259 4.092 3.584 3.703 3.561 3.623
Consumo de energia eléctrica por
produccion de cemento(kWh/ tonelada

de cemento) 116 116 110 112 107 107
Volumen de combustibles fosiles
alternos(millones de toneladas) 2.4 0,1 13,4 1,3 12,8 1,4
Volumen de combustibles de
biomasa(millones de toneladas) 0,3 0,3 5 0,8 5,3 0,9

Fuente: FEDERACION INTERAMERICANA DEL CEMENTO 2013

Se ha buscado alternativas para tratar de mitigar las emisiones de CO,. Por lo
tanto, ha existido un incremento en el desarrollo de nuevos materiales para la
elaboracion de cementos que puedan producir menor contenido de CO,. Una

serie de estudios han evidenciado que los hormigones elaborados a base de
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geopolimeros, tienen un potencial de reducir los gases de efecto invernadero
de un 25 — 45 % (McLellan et al., 2011).

2.4 Geopolimero
2.4.1 Historia

El término geopolimero fue acufiado por el cientifico francés Joseph
Davidovits, cuya formacion y estudios siempre estuvieron enfocados
principalmente en la quimica organica de polimeros. Este enfoque cambid
radicalmente debido a una serie de incendios catastroficos, ocurridos en
Francia, entre los afios 1970-1972. Estos incidentes involucraban plasticos
organicos comunes; y fue entonces cuando Davidovits se encontré6 motivado
hacia la investigacion de materiales plasticos no inflamables (Joseph
Davidovits, 2015b).

Davidovits define el material sintetizado como sigue: “El geopolimero es un
material que se forma por la poli-condensacion inorganica (geo-
polimerizacion), siendo el resultado de la activacion alcalina de un precursor

compuesto principalmente por alumino-silicatos” (Skvara, 2007).

2.4.2 Materias Primas

La materia prima principal, para la produccion de geopolimeros, sera toda
aquella que contenga material aluminosilicato en su composicién. Los
precursores pueden ser de origen natural como el caolin, la zeolita, cenizas
volcanicas, entre otras. También puede tratarse de subproductos industriales;
tales como el metacaolin, cenizas volantes, escorias de alto horno, esquistos

laminares u otros residuos industriales (Nikolov et al., 2017).
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2.4.2.1 Escoriade alto horno

Las escorias de alto horno, se describen como una mezcla de fases poco
cristalinas. Poseen una composicion semejante a la gehlenita (2CaO Al,O3
SiOy), y a la akermanita (2CaO MgO 2SiO,). La escoria es generada en el
horno, a altas temperaturas, durante la produccion de hierro; y su estructura
es basicamente la de un aluminosilicato calcico sobrecargado (Duxson &
Provis, 2008).

Segun Wan et al, para que la activacion de la escoria de alto horno sea
completa es necesario que el tamafio de particula sea el menor posible. Las
particulas de escoria de tamafio superior a 20 mm, de longitud, reaccionan
incompletamente; mientras que las particulas por debajo de 2 mm reaccionan
completamente en sistemas activados alcalinamente (Wan, Shui, & Lin,
2004).

2.4.2.2 Cenizavolante

La ceniza volante se describe como los restos de la combustion de arcillas,
arenas y materia organica presente en el carbén que salen por la chimenea
del horno. Por lo tanto, las cenizas volantes representan un material bastante
variable que depende no solo de las impurezas, presentes en el carbon antes
de la combustion, sino también de los detalles en el proceso de combustion y

enfriamiento (Joseph Davidovits, 2015a).

La forma esférica que tienen las particulas de ceniza volante es beneficiosa
para reducir la demanda de agua y maximizar el empaquetamiento de las
particulas, reduciendo asi la porosidad (Duxson & Provis, 2008). Para la
sintesis de geopolimeros las cenizas volantes que mas han sido estudiadas
son aquellas que contienen baja cantidad de calcio; es decir, las de clase F
conforme a la norma ASTM C618 (Joseph Davidovits, 2015a).
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2.4.2.3 Zeolitas naturales

La zeolita es un tipo de aluminosilicato hidratado que presenta una estructura
tetraédrica (en forma de panal), y consiste basicamente en cuatro atomos de
oxigeno que rodean a un catiéon generalmente alcalino o alcalino terreo. Este
mineral posee propiedades particulares como: el intercambio de iones y la

desorcion reversible en agua (Maria, 2013).

Hasta la fecha, se conocen no menos de 40 especies de Zeolitas naturales
que se diferencian en el diametro de canal que presenta su estructura y el tipo
de cation asociado. En la tabla 2.4 se muestran algunos de los mas

importantes, tipos de zeolitas.

Tabla 2.4 Formula tipica y algunas propiedades fisicas de los tipos de zeolitas

mas importantes.

Zeolita Formula Sistema Vol. Gravedad Dimension
cristalino Poro  especifica  canales A
Clinoptilolita  (NasKas) 6(AlgSisOgs) * Cubico 39 2.16 3.9
24 H,O
Erionita (Na, Ca, K) 9 Hexagonal 35 2.02 -2.08 3.6
(AlgSio707,) * 40
H,O
Chabasita (Naz, Ca) Hexagonal 47 2.05-2.10 3.7
6(Al12Si24072) *
40 H,O
Laumontita Cay(AlgSizeOug) * 16 Monoclinico 34 2.20-2.30 4.6
H.O
Mordenita Nag(AlgSis072) * 24 Ortorrombico 28 2.12-2.15 6.7
H.O

Fuente: Fernando Morante
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Las zeolitas, conforme a sus propiedades, tienen diferentes usos vy

aplicaciones; donde podemos citar los mas importantes:

e En la eliminacion de residuos radiactivos (Cs y Sr radiactivos).
e Tratamiento de efluentes residuales urbanos y agricolas
e Como catalizador

¢ En la depuracion de gases

e Limpieza en los derrames de aceites

¢ Produccion de oxigeno

¢ Fertilizacion y remediacion de suelos

e En laretencion de metales pesados

¢ Nutricion animal (suplementos dietéticos)

e Enla acuicultura

e Metalurgia

e Productos de papel

e En la construccion

¢ Aplicaciones médicas (Morante, 2004).

2.4.2.4 Activadores alcalinos

Se utilizan por lo general soluciones de sales alcalinas. Los activadores
cumplen la funcion de acelerar la solubilizacion del aluminosilicato en la
mezcla, propiciar la formacién de hidratos estables y promover una estructura

compacta entre ellos (Maria, 2013).

Los activadores alcalinos mayormente usados en la sintesis de geopolimeros
resultan de la combinacién de silicato de sodio (Na,SiO3) o silicato de potasio
(K2SiO3), e hidroxido de sodio (NaOH) o hidroxido de potasio (KOH). El tipo
de activador juega un papel fundamental durante el proceso de
polimerizacion; si bien se puede utilizar un solo activador alcalino para la
reaccion, se conoce que cuando el activador alcalino proviene de una

combinacion; el rendimiento de la polimerizacion aumenta (Shaikh, 2013).
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El uso de NaOH como activador estd bastante extendido, debido a que es
mas barato, posee una amplia disponibilidad y tiene una viscosidad baja;
comparada con la de los demas hidroxidos alcalinos. Sin embargo, su alta
corrosividad exige que se lo utilice en combinacion con algun silicato para

atenuar su caracter corrosivo (Maria, 2013).

Por otro, el KOH posee un caracter mas reactivo que el NaOH; es decir,
permite una mayor velocidad de policondensaciéon que el NaOH bajo las
mismas condiciones, su menor disponibilidad y mayores costes dificultan su

empleo (Martinez, 2009).

Ademas, el uso de soluciones alcalinas de silicatos solubles de sodio y
potasio favorece también a una cinética de reaccion mas alta, que si solo se
utilizaran soluciones de hidroxidos alcalinos (Alonso & Palomo, 2001).
También ayudan a producir estructuras mas compactas y con mayor
estabilidad (Alonso & Palomo, 2001).

De esta manera, las propiedades y -caracteristicas de los productos
geopoliméricos dependeran, en buena parte, de la alcalinidad de la solucidon
activadora, la cual determina el grado de polimerizacion (Criado, Fernandez-
Jiménez, & Palomo, 2007).

2.4.3 Geopolimerizacion

La geopolimerizacion es una reaccion que ocurre cuando un material rico en
silice y alimina se mezcla con una solucion altamente alcalina (pH > 7), para
formar una pasta que presenta caracteristicas de un aglomerante. Este
material se puede asentar y endurecer en un periodo de tiempo corto como lo

hace el cemento portland ordinario (Parra, 2011).
La formacion de geopolimeros puede resumirse en tres etapas:

La primera etapa consiste en la disolucion de las especies que contienen Siy
Al en la solucion alcalina. Durante la segunda etapa se lleva a cabo la

condensacion de las especies disueltas en monomeros. Finalmente, en la
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tercera etapa, se produce una polimerizacion, permitiendo la formacioén de un
gel amorfo (Glid, Sobrados, Rhaiem, Sanz, & Amara, 2017).

El mecanismo de reaccidon que explica a detalle como se asientan y
endurecen los materiales activados alcalinamente, no est4d entendido a
profundidad. Sin embargo se cree que el proceso depende de los materiales

de partida y el o los tipos de activadores alcalinos usados (Parra, 2011).

2.4.4 Concreto de Geopolimeros

La principal diferencia entre el concreto de geopolimeros y el de cemento
portland es el tipo de aglutinante. Los oxidos de silicio y aluminio, presentes
en la materia prima (Fly ash, blast furnace slags, zeolitas, etc.), reaccionan
con la disolucién alcalina hasta formar una pasta que une los agregados
gruesos, finos y materiales sin reaccionar; dando lugar al concreto de

geopolimero (Provis & van Deventer, 2009).

El esfuerzo de compresion y la trabajabilidad del concreto de geopolimero
estan influenciados de acuerdo a las composiciones y propiedades de los
materiales constituyentes. Segun Hardjito & Rangan, conforme a la

experimentacion se ha comprobado lo siguiente:

e Altas concentraciones de la solucién de NaOH mejora los resultados en
los ensayos de compresion.

e Cuanto mayor sea la relacion entre el Na,SiOz/NaOH, mayor sera la
resistencia a la compresion del concreto de geopolimero.

e El agua en una mezcla de hormigén de geopolimero no juega ningan
papel durante la reaccion quimica, simplemente proporciona trabajabilidad

a la mezcla durante su manipulacion (Hardjito & Rangan, 2005).

Para disefiar buenas mezclas de hormigdn de geopolimero, es necesario fijar
parametros basados en las cantidades de materias primas y reactivos a
utilizar. Dentro de ellos; existe un parametro importante que es la relacién

entre la masa de agua total con respecto a la masa del aglutinante (Agua
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total/binder). Se han realizado estudios para establecer este efecto sobre la
compresion y la trabajabilidad en el concreto de geopolimero (Provis & van
Deventer, 2009).

Cuando se trabaja con hormigén de geopolimero es necesario tener presente
que el curado es una de las etapas mas importantes y que puede afectar
positiva 0 negativamente la calidad del hormigén final. Si bien para estas
mezclas se puede hacer un curado a temperatura ambiente, generalmente se
recomienda el curado a una temperatura mayor. El curado por calor beneficia
sustancialmente a la reaccion quimica que se produce en la pasta de

geopolimero (Provis & van Deventer, 2009).
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3. METODOLOGIA

3.3 Reactivos y materias primas para la elaboracién de morteros de

geopolimero.
3.3.1 Zeolita natural

La zeolita natural proviene de la empresa INDAMI CIA. LTDA. Constituida de
10,8% Mordenita, 9,3% Clinoptilolita, 22.9% Cuarzo, 22.2% Calcita y 34,7%
Amorfo. Estos resultados fueron obtenidos de acuerdo al difractograma, que

se encuentra en el apéndice B.

Figura 3.1 Zeolita Natural de INDAMI CIA. LTDA.

Fuente: Espinoza y Garcia

3.3.2 Agregado fino (arena de rio)

Se usaron dos tipos de arena de rio. La primera denominada arena 1, posee
una granulometria entre 1 y 3 mm. Se la utiliz6 en la elaboracion de 54
morteros; 27 activados con NaOH y 27 con KOH respectivamente. La arena 1
con respecto al difractograma que se encuentra en el Apéndice B; esta
constituida por anortita 46,5%, albita 23,2%, cuarzo 4,6%, phillipsita 0,1% vy

25,6% amorfos.
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La segunda denominada arena 2, posee una granulometria entre 0.5y 1.5
mm, fue usada para la elaboracion de 27 morteros activados con NaOH.
Constituida principalmente por 51,7% albita, 0,2% anortita; 9,9% cuarzo y

38,7% amorfos.

Para ambos experimentos, la relacion arena/zeolita se fij6 en 1.5. Como pre
tratamiento, ambas arenas fueron introducidas en un horno a 60 °C por 24
horas.

Figura 3.2 Arena 1y Arena 2

Fuente: Espinoza y Garcia

3.3.3 Fibra de Polipropileno

La fibra de polipropileno que se incorpor6 a la mezcla es marca
FIBERMESH® 150-e3; cuya presentacion viene en fundas de 0.6 kg.
Presentd las siguientes propiedades fisicas y quimicas que se detallan a
continuacion en la tabla 3.1:

Tabla 3.1 Propiedades fisicas y quimicas de FIBERMESH® 150-e3

Longitud de fibra (mm) 12-19
Gravedad especifica 0.91

Conductividad térmica Baja

Conductividad eléctrica Baja
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Resistencia alcali Prueba

alcali

Resistencia ala salinidad y Alta

acidez

Fuente: FIBERMESH

Figura 3.3 Fibra de polipropileno FIBERMESH® 150-e3

Fuente: Espinoza y Garcia

3.3.4 Disoluciones de hidréxido de sodio (10 M) e hidréxido de potasio
(5 M)

El hidroxido de sodio y el hidroxido de potasio, son sélidos incoloros,
higroscopicos, altamente exotérmicos y corrosivos. Por lo tanto, se debe

mantener las respectivas medidas de seguridad y proteccion personal.

Los hidroxidos empleados, para este proyecto, fueron de marca MERCK
(Alemania). EI NaOH tiene pureza del 99%; mientras el KOH una pureza del
85%.

Al ser altamente exotérmicos, se procedio a su elaboracién con algunos dias

de anticipacion. Para el hidroxido de sodio (10 M) se pesaron 200 g de NaOH
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y para el hidroxido de potasio (5 M), 140 g de KOH. La disolucion se complet6

con agua destilada en un matraz aforado de 500 mL.

Figura 3.4 Hidroxido de sodio (10 M) e hidréxido de potasio (5 M)

Fuente: Espinoza y Garcia

3.3.5 Silicato de Sodio

El silicato de sodio empleado, en este estudio, es de marca MERCK
(Alemania). La pureza del Na,O entre 7.5y 8.5 %, y del SiO, entre 25.5y 28.5
%. La densidad es de 1.296 - 1.396 g/mL. Para la elaboracion de los morteros
de geopolimeros se usé la relacion de activadores para Na,SiOs/NaOH vy
Na,SiO3/KOH igual a 3.

Figura 3.5 Solucion de silicato de sodio

Fuente: Espinoza y Garcia

27



3.3.6 Hidréxido de calcio

El hidroxido de calcio Ca(OH), o cal apagada, es un polvo blanco que se usa
con el fin de mejorar la dureza del concreto. EI Ca(OH), que se utilizd, es de
marca MERCK (Alemania), con pureza mayor o igual al 96%. Para las
condiciones del experimento, no convenia utilizar el Ca(OH), en disolucion.
Porque es insoluble a temperatura ambiente y simplemente aumentaria la

relacion Agua total/binder. Por ello, se prefirid agregarlo en estado solido.

Figura 3.6 Hidréxido de calcio

Fuente: Espinoza y Garcia

3.4 Procedimiento
3.4.1 Morteros alcalinos (Arena 1 como agregado fino)

Previamente, se elaboraron 3 morteros (de prueba), manteniendo fija la
composicién de Hidréxido de calcio en 1 wt %, y variando la composiciéon de
la fibra en 0, 0.5 y 1 wt % (ambos, con respecto a la mezcla ZN + arena).
Posterior a ello, fueron curados en horno a 60 °C por 24 horas. Al siguiente
dia, fueron ensayados en resistencia a la compresion, para dar una idea
general de los resultados que se debia esperar a los 14 dias de curado;
ademas, de estimar la cantidad de agua media para lograr buena
trabajabilidad.
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Se trabajo con dos sistemas de activadores, el primero fue (Na,SiOz/NaOH) y
el segundo (Na,SiO3/KOH); ambos manteniendo una relacion de 3
respectivamente. En total tuvimos 9 composiciones y una repetibilidad de 3;

es decir 27 morteros para cada sistema.

Para la primera mezcla y tomando en cuenta la repetibilidad de 3. Se procedi6
a pesar la zeolita natural y la arena 1, para 3 morteros, en una balanza

analitica. Luego, se colocaron ambas en un recipiente hondo, limpio y seco.

En una probeta se colocé 33.9 mL de NaOH o KOH (segun el sistema), en
otra 100.1 + 3 mL de Na,SiOzy en la ultima, 78 mL de agua extra. Se peso la
cantidad de Ca(OH),, para cada mezcla. La primera con un contenido de 0.5
wt %, la segunda con 1 wt % Yy la tercera con 1.5 wt %; en base a la mezcla
(Arena+ZN).

Para las primeras 3 mezclas (9 morteros), el contenido de fibra fue nulo. Las
siguientes 3 tuvieron un contenido de fibra de 0.5 % y las dltimas 3 un
contenido de fibra del 1 %. La relacion de agua total/zeolita fue de 0,68 para
NaOH y de 0.70 para KOH.

Se mezclé manualmente durante 5 minutos el contenido seco (mezcla seca).
Luego, se procedidé a agregar los activadores mas el agua extra, y durante 3
minutos se batidé hasta que la mezcla se torn6 homogénea. Cuando la pasta
alcanzé buena consistencia, se la introdujo en moldes de madera de 5x5x5
cm?®. Cada molde fue previamente cubierto de aceite, para permitir un mejor

desmolde.

El molde se recubrié con una funda de polietileno, para evitar asi la
evaporacion del agua y de que se produjeran fisuras en la superficie de los
morteros. Posterior a esto, se introdujo en el horno el molde, donde las
muestras para el sistema (Na;SiOs/NaOH) se curaron a 60 °C y las del
sistema (NaySiO3z/KOH) a 40 °C, durante 24 horas respectivamente.
Finalmente, luego del desmolde, se dejé curar las muestras durante un

periodo de 13 dias a temperatura ambiente (25.38°C), y humedad relativa de
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50.21%. En las tablas 3.2 y 3.3 se presenta la planificacion para cada

sistema.

Tabla 3.2 Planificacion de la composicion de 9 muestras activadas con NaOH

.. Contenido , . , . Total
Vezdla ;Zizclg; el ioemﬁ:cl)d; C:Xntt;néio %an?:; gznzfg;ﬁz quuidol Agua total Aguatptal/ Areqa/ Activa@or/ Ca(OHp (3) PP (9)
NaOH Na2Si03 m) agam) () " bmd.er (mL)  zeolita zeolita zeolita  mezcla mezcla
(mL) (zeolita)
NL 3 38 113 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 113 0
N2 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 225 0
N3 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 338 0
N4 3 38 113 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 113 11
N5 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 2% 113
NG 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 38 1B
N7 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 13 25
N8 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 25 25
N9 3 38 13 26,0 135 90 0,79 61,5 0,68 15 05 3B 25

Fuente: Espinoza y Garcia

Tabla 3.3 Planificacion de las composicion de 9 muestras activadas con KOH

.. Contenido . . . .. Total
Vezdla s:las?([)):/ el ngtirggo C:Xnttrznétio (;(;n;\erren:: sgnztsg;gz quuido/ Agua total Aguatptal/ Arena/ Activador/ Ca(OHR (g) PP (9)
KOH Na2Si0s3 m) aapl) @ " bmdler (mL)  zeolita ~zeolita zeolita ~ mezcla mezcla
(m) (zeolita)
K1 3 38 13 260 13 90 079 628 070 15 05 113 0
K2 3 38 13 260 13 90 079 628 0,70 15 05 225 0
K3 3 38 13 260 13 90 079 628 070 15 05 338 0
K4 3 38 13 260 13 90 079 628 0,70 15 05 13 1B
K5 3 38 13 260 13 90 079 628 070 15 05 25 133
K6 3 38 13 260 13 90 079 628 070 15 05 ¥ 183
K7 3 38 13 260 13 %0 079 628 0,70 15 05 13 25
K8 3 38 13 26,0 13 90 079 628 070 15 05 25 25
K9 3 38 13 260 13 90 079 628 0,70 15 05 3B 25

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 3.7 Concreto de geopolimero sin y con reforzamiento de PP,
conformado por arena 1

Fuente: Espinoza y Garcia

3.4.2 Morteros alcalinos (Arena 2 como agregado fino)

Este tercer sistema difiere de los anteriores, porque se utilizo la arena 2. Este
es un agregado de composicion distinta y granulometria inferior a la arena 1.
El activador para este caso fue una combinacién entre NaOH y Na,SiOs.
También se modificé el porcentaje de Ca(OH), en: 0.5, 1, 1.5 wt % con
respecto a la masa de zeolita. Cabe mencionar que el contenido de agua
extra que se agrega, disminuye a 11 mL por mortero. En la tabla 3.4 se

presenta la planificacién para este sistema.
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Tabla 3.4 Planificacién de las 27 muestras activadas con NaOH

., . Total
Rel , ., Contenid , N A ,
eaqon Contenido de Contenido de nEneD Contenido de  Contenido ~ liquido/ a Agua totall . Activador/  Ca(OHp () PP (o)
Mezcla  NaoSIOsf extr . . fotal  Arenalzeolita . .
Na2Si0s (L) NaOH (mL) Arena (g) deZeolita(g) binder ze0lta zeolta  zeolita  mezcla
NaOH agua (mt) . (mL)
(zealita)
Nal 3 38 113 110 1% % 062 465 0516 15 05 05 0
Na2 3 38 113 110 13% 0 062 465 0516 15 05 0 0
Na3 3 38 113 110 1% % 062 465 0516 15 05 B0
Nad 3 38 113 110 13% 0 06 45 0516 15 05 05 115
Nab 3 38 113 110 1% % 062 465 0516 15 05 00 L%
Naf 3 38 113 110 1% % 062 465 0516 15 05 1B 15
Na7 3 38 113 110 1% 0 062 45 0516 15 05 05 25
Nag 3 38 113 110 1% % 062 465 0516 15 05 00 25
Nad 3 38 113 110 13% 0 062 45 0516 15 05 1325

Fuente: Espinoza y Garcia

Figura 3.8 Concreto de geopolimero sin y con reforzamiento de PP,

conformado por arena 2

Fuente: Espinoza y Garcia

32



3.5 Pruebas
3.5.1 Resistencia a compresion (ASTM C109)

La maquina de ensayos de traccién que se uso, es perteneciente a la marca
SHIMADZU® modelo UTM-600KNI. Donde se realizd6 el ensayo de las 54
muestras, 27 de NaOH y 27 de KOH teniendo en su composicion la arena 1.
Y a los 27 morteros activados con NaOH y compuesto por la arena tipo 2. El

ensayo se basa en la norma ASTM C109.

Figura 3.9 Ensayo de resistencia a la compresion modelo UTM-600KNI

Fuente: Espinoza y Garcia

Figura 3.10 Ensayo de resistencia a la compresion

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 3.11 Mortero de geopolimero sin fibray con fibra después de la prueba de

compresion

Fuente: Espinoza y Garcia

3.5.2 Métodos analiticos instrumentales de caracterizaciéon

Se eligieron las 18 muestras que obtuvieron los resultados mas altos en las
pruebas de compresion de la arena tipo 1: 9 muestras de NaOH y 9 de KOH.
Estas, previamente, fueron molidas y secadas a 60 °C durante 24 horas. Para

poder evaporar el agua y evitar problemas en los analisis instrumentales.

3.5.2.1 Analisis termo gravimétrico/Calorimetria diferencial de barrido
(TGA/DSC)

El andlisis termo gravimétrico y la calorimetria diferencial de barrido, son
analisis que se realizan simultaneamente. Por influencia de la temperatura; se
puede medir el cambio de peso de una muestra, si la reaccion es exotérmica

o0 endotérmica, cambios de fases; entre otros.

El equipo para el analisis termo gravimétrico que se uso, es perteneciente a la
marca TA modelo Q600.

Se pesaron muestras entre 10 — 15 mg. Por medio del software QSeries, se
establecieron las condiciones a las que trabaja el equipo. Las cuales fueron:

flujo de Nitrégeno 100 L/min, rampa de calentamiento de 20 °C/min, y el
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proceso de calentamiento va de 25 — 1000 °C. Bajo estas condiciones, se

estimo que alcanzar dicha temperatura, tomaba un tiempo de 49 min.

Para la correcta observacion de la grafica, respecto al porcentaje de pérdida
de peso y flujo de calor en la muestra, se procedié a utilizar el software TA

Universal Analysis.

Figura 3.12 Andlisis Termo gravimétrico/Calorimetria diferencial de barrido
(TGA/DSC) modelo Q600

Fuente: Espinoza y Garcia

3.5.2.2 Difractémetro de rayos X (XRD)

El difractometro de rayos X es un equipo que permite la identificacion y
cuantificacion de la fase cristalina de una muestra. La difraccion de rayos X es
un meétodo no destructivo; utiliza una cantidad pequefia de muestra y reporta
resultados con rapidez, convirtiendo a esta técnica en un poderoso

instrumento de analisis y control (Vasquez, 1974).

Los rayos X son un tipo de radiacion electromagnética; su caracteristica
principal es su longitud de onda que esta comprendida entre 10 a 0.01 nm, y
frecuencias en el rango de 30 a 30000 PHz (Wong-Ng et al., 2001).

Cuando la materia esta cristalizada, los atomos se encuentran ordenados a

modo de nudos en una red. Cuando los rayos X inciden contra los atomos de
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la red, estos entran en vibraciébn y se convierten, a su vez, en emisores
puntuales. Produciendo una serie de ondas; a este fendbmeno se denomina

difraccion de rayos X (Vasquez, 1974).

Se utilizé un difractometro de rayos X marca PANanalytical ® modelo X’pert;
con tubo de rayos catddicos de Co (40 kV; 40 mA), con una evaluacion en un
rango de 260 de 5° a 907, y un paso de 0.017 grados. El software usado fue el

HighScore Plus®, idoneo para el procesamiento de difractogramas.

Para la preparacion de la muestra, esta debié ser micronizada en un molino
de bolas, para obtener una granulometria final de 45 um. Luego en una
balanza analitica digital, se pes6 0.6 g de muestra (polvo de geopolimero) y
0.06 g de Cr,05;. Ambas sustancias fueron mezcladas, hasta homogenizar, en
un mortero. La mezcla fue colocada en un portamuestras de 10 mm de

diametro, e ingresada al equipo para el analisis.

Figura 3.13 Difractometro de rayos X (XRD) modelo X’pert

Fuente: Espinoza y Garcia

3.5.2.3 Microscopio electrénico de barrido (SEM)

El microscopio electrénico de barrido, es un equipo cuya funcién permite la
captura de imagenes a diferentes ampliaciones; mediante el flujo de
electrones. EI SEM es marca FEI, modelo INSPECT S.
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La muestra fue colocada en un porta muestra de carbono, donde debe
asegurarse que la muestra esté completamente adherida. Se coloco la
muestra en el porta stub, la altura debié ser ajustada de modo que se
encuentre por debajo de la marca amarilla de 10 mm.

Una vez posicionada correctamente la muestra, se realiz6 el bombeo de la
camara del SEM. Se corroboro si el nivel de agua, en el interior del frasco
ubicado en la parte posterior del microscopio, se encuentra en un nivel
superior a la mitad. De no estarlo, se rellena con agua destilada.

Se hizo fluir el haz de electrones, por medio del software xT microscope
control. Se manipulan las condiciones, hasta lograr la calidad mas optima de
la imagen. Para este caso fue: una presion de 12 Pa, tension de aceleracion
de 14 kV, spot de 3, contraste de 64.7 y el brillo de 40. Estos valores se
pueden modificar dependiendo de la ampliacion requerida.

Se seleccionaron las areas de interés, con ampliaciones de: 500x, 1000x,
2000x, 3000x y 5000x, respectivamente.

Figura 3.14 Microscopio electrénico de barrido (SEM) modelo INSPECT S
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3.5.2.4 Espectrometria infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

La espectrometria infrarroja es un analisis que por la interaccion de la luz
infrarroja, las moléculas absorben energia en longitudes de onda especificas.
Permitiendo la identificacion de grupos funcionales orgénicos e inorgéanicos. El
espectrofotometro infrarrojo (FTIR) que se usé es de la marca Perkin Elmer,

modelo Spectrum 100.

Durante el analisis, la muestra debe tener forma de una pastilla circular y
aplanada. Para su elaboracion, se requirieron 0.2 g de bromuro de potasio;
una sal que no absorbe la radiacion infrarroja y es altamente higroscopica.
Por tanto, se la dej6 en horno a 60 °C durante 1 o 2 dias antes de su uso. De

cada muestra triturada se pesaron 0.002 g.

El resultado se mezclo, en un mortero, hasta que fuese lo suficientemente
homogénea. La mezcla fue prensada con una carga de 9 toneladas durante 3
— 5 minutos, para garantizar que sea lo suficientemente translicida. Con el fin

de que pueda incidir el haz de luz.

Se insertaron las pastillas, una a una, en el equipo. Por medio del software
Spectrum, se ajustaron las condiciones para el escaneo. Se tuvo un intervalo
espectral de 4000 — 450 cm™, con nimero de escaneo 10 y se oper6 en

transmitancia.

Figura 3.15 Espectrofotometro infrarrojo (FTIR) modelo Spectrum 100

Fuente: Espinoza y Garcia
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CAPITULO 4
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4. RESULTADOS

4.3 Resultados de Prueba de Compresion

De las 48 muestras, 26 del sistema activador (Na,SiO3z/NaOH) y 22 del
sistema (Na,SiO3/KOH), fueron sometidas a la prueba de resistencia a la
compresion. En la tabla 4.1, se detallan los resultados con la solucion alcalina

para el primer sistema activador.

Tabla 4.1 Promedio de laresistencia ala compresion para las muestras
activadas con Na,SiOs/NaOH 10 M.

% % PP Serie Promedio resistencia a Desviacion

Ca(OH), la compresion (MPa), a Estandar

Activadores los 14 dias de curado.

0.5 0 N1 1.35 0,064

1 0 N2 0.6 0,187

15 0 N3 0.42 0,017

0.5 0,5 N4 1.36 0,769

1 0,5 N5 0.76 0,095

Activador 1 15 0,5 N6 0.78 0,145
0.5 1 N7 2.20 0,368

1 1 N8 0.81 0,081

15 1 N9 0.65 0,057

Fuente: Espinoza y Garcia

En las figuras 4.1, 4.2, 4.3 y 4.4. Se representan los resultados promedios de
la prueba de resistencia a la compresion; ademas, como influyen los

porcentajes variables de Ca(OH),y de la fibra de polipropileno.
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Figura 4.1 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 0% de PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.2 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia ala compresion con 0.5% de
PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.3 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 1% de PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.4 Porcentaje de Fibra de PP vs. Resistencia ala compresion (MPa)

Fuente: Espinoza y Garcia

En la tabla 4.2, se detalla la resistencia compresién promedio de las muestras
para el segundo sistema activador.
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Tabla 4.2 Promedio de los esfuerzos de compresion de las muestras activadas
con Na,SiOsz/KOH 5 M.

Activador % Ca(OH), % PP Serie  Promedio resistenciaa Desviacion
la compresion (MPa), a  Estandar
los 14 dias de curado.

0.5 0 K1 0.98 0,212
1 0 K2 0.89 0,147
15 0 K3 0.43 0,012
0.5 0,5 K4 1.84 0,196
1 0,5 K5 0.57 0,194
Activador 2 15 0,5 K6 0.51 0,247
0.5 1 K7 1.30 0,064
1 1 K8 1.28 0,625
1.5 1 K9 0.29 -

Fuente: Espinoza y Garcia

En la figura 4.5, 4.6, 4.7 y 4.8. Se representan los resultados promedios de la
resistencia a la compresion; ademas, cdmo influyen los porcentajes variables

de Ca(OH), y de la fibra de polipropileno.
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Figura 4.5 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 0% de PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.6 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia ala compresion con 0.5% de
PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.7 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 1% de PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.8 Porcentaje de Fibra de PP vs. Resistencia ala compresion (MPa)

Fuente: Espinoza y Garcia

Se realizaron cambios con el fin de optimizar los resultados de la resistencia a
la compresién. Por ello, se varié el porcentaje de Ca(OH), en (0.5, 1, 1,5) wt%

respecto a la zeolita. Este parametro también incide directamente en el
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cambio del volumen extra de agua, siendo 11 mL el volumen utilizado para las

9 composiciones de los morteros.

En la tabla 4.3, se indica el promedio de la resistencia a la compresién y la

desviacion estandar para estas nuevas condiciones.

Tabla 4.3 Promedio de laresistencia a la compresion de las muestras con la

arena 2
Serie % % Promedio resistencia a Desviacion
Ca(OH), PP la compresiéon (MPa), a Estandar

los 7 dias de curado.

Nal 0.5 0 2,89 0,96
Na2 1 0 4,08 0,23
Na3 15 0 3,75 0,50
Na4 0.5 0,5 3,31 0,08
Na5 1 0,5 3,77 0,34
Na6 1.5 0,5 4,63 0,09
Na7 0.5 1 3,24 0,32
Na8 1 1 3,09 0,12
Na9 1.5 1 4,06 0,05

Fuente: Espinoza y Garcia

En la figura 4.9, 4.10, 4.11 y 4.12. Se representan los resultados promedios
de la resistencia a la compresion; ademas, como influyen los porcentajes

variables de Ca(OH), y de la fibra de polipropileno.
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Figura 4.9 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 0% de
PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.10 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia ala compresion con 0.5 %

de PP

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura 4.11 Porcentaje de Ca(OH), vs. Resistencia a la compresion con 1% de
PP

Fuente: Enriqueta Garcia, Andrés Espinoza

45

4,0

3,5 1

3,0 1

2,5

2,0

1,5

1,0

0,5

Resistencia a la compresion(MPa)

0,0 L LI | T T
-0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2

Porcentaje de Ca(OH),
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Fuente: Espinoza y Garcia
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4.4 Resultados del Andlisis Termogravimétrico y calorimetria diferencial
de barrido (TGA/ DSC)

En el anexo A, se encuentran los termogramas pertenecientes a cada

muestra y a la fibra de polipropileno. Donde con respecto al diferencial de

peso se han determinado las pérdidas de peso significativas. En la tabla 4.4

se detallan las pérdidas de peso con respecto al rango de temperatura.

Tabla 4.4 Andlisis Termogravimétricos de las 18 muestras, 9 del sistema
activador Na,SiOz/NaOH 10 My 9 del sistema activador Na,SiOz/KOH 5 M.

Muestra Rango de Rango de Rango de Rango de Rango de Rango de Total
temperatura temperatura temperatura temperatura temperatura  temperatura (%)
(25-100)°C (100-200)°C (200-300)°C (300-500)°C (500-750)°C (750-1000)°C
N1.1 2,644% 1,360% 1,092% 0,894% 4,564% 0,06% 10,61
N2.3 2,23% 1,62% 1,31% 1,14% 4,05% 0,38% 10,72
N3.3 2,05% 1,47% 1,07% 1,51% 4,02% 0,38% 10,49
N4.1 2,21% 1,64% 1,07% 2,03% 3,86% 0,10% 10,90
N5.1 2,75% 1,26% 2,50% 2,07% 3,93% 0,29% 12,80
N6.2 2,21% 1,30% 0,88% 1,90% 3,94% 0,30% 10,53
N7.2 2,60% 1,43% 1,17% 3,21% 3,89% 0,31% 12,60
N8.3 2,33% 1,40% 1,21% 4,93% 3,95% 0,28% 14,10
N9.3 2,42% 1,36% 1,63% 2,30% 3,67% 0,34% 11,72
K1.1 1,65% 0,99% 1,21% 1,08% 4,32% 0,19% 9,44
K2.2 1,87% 0,69% 0,95% 0,86% 4,28% 0,08% 8,73
K3.2 2,06% 0,73% 0,62% 0,87% 4,32% 0,27% 8,87
K4.2 2,40% 0,82% 0,80% 1,11% 3,83% 0,22% 9,18
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K5.2 2,26% 0,87% 1,50% 2,39% 4,81% 0,04% 11,87

K6.2 2,17% 0,98% 0,88% 2,08% 5,26% 0,16% 11,52
K7.1 2,06% 0,73% 0,63% 2,16% 4,05% 0,69% 10,32
K8.2 2,04% 0,84% 0,58% 1,79% 4,24% 0,12% 9,60
K9.3 2,00% 0,91% 0,66% 1,95% 4,66% 0,18% 10,37

Fuente: Espinoza y Garcia

4.5 Resultados de las pruebas de Difraccion de Rayos X (XRD)

En el anexo B, se encuentran los difractogramas pertenecientes a la materia
prima y a las 18 muestras en cuya composicion se encuentra la arena . En la

tabla 4.5 se detallan composicidn respectiva para cada muestra.

Tabla 4.5 Analisis de Difraccion de Rayos X de las 18 muestras, 9 del sistema
activador Na,SiOz/NaOH 10 My 9 del sistema activador Na,SiOz/KOH 5 M.

Muestra  Albite Mordenite Quartz Calcite  Amorfo Total
(%) (%) (%) (%) (%) (%)

N1.1 37,6 2,8 10,4 8,1 41,1 100
N2.3 36,8 4,2 10,9 9,4 38,7 100
N3.3 34,4 19 9,6 9,5 445 100
N4.1 37 2,6 9,7 8,4 42,3 100
N5.1 34 3,1 10,8 8,3 43,9 100
N6.2 34,3 2,5 11,3 9,1 42,8 100
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N7.2 34,8 6,1 10,1 7,4 41,5 100

N8.3 34,8 3,9 11,6 7,5 42,2 100
N9.3 31,8 4,6 9,7 7,9 45,9 100
K1.1 41,9 6,5 11,5 7,7 32,4 100
K2.2 33,6 3,6 9,6 7,9 45,3 100
K3.2 45,7 4,4 13,2 10,3 26,5 100
K4.2 42,5 2,8 12,7 8.9 33 100
K5.2 42,9 7,3 12,9 9,7 27,3 100
K6.2 41,6 4,1 11,9 10,9 31,6 100
K7.1 33 6,6 13,6 10,8 36 100
K8.2 42,6 5 12,8 8,7 30,8 100
K9.3 38,7 3,8 10,9 9,8 36,8 100

Fuente: Espinoza y Garcia

4.6 Resultados de las pruebas de Espectroscopia infrarroja (FTIR)

En el anexo D, se encuentran los diagramas de espectroscopia. En la tabla
4.5, se han identificado los grupos funcionales mas relevantes de las

muestras.
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Tabla 4.6 Principales grupos funcionales encontrados en las muestras.

Muestra OH H,O O-C-O0 Si-O-Si Al-O-Si AlO,4
Stretching Flexion  Estiramiento Asimétrico Simétrico
N1.1 3467 1642 1432 1031 797
N2.3 3460 1640 1428 1035 798
N3.3 3437 1641 1428 1035 798
N4.1 3439 1639 1431 1039 798
N5.1 3438 1638 1437 1035 798
NG6.2 3434 1640 1450 1035 798
N7.2 3462 1641 1438 1040 798
N8.3 3437 1641 1435 1036 798
N9.3 3437 1641 1455 1031 796
K1.1 3459 1644 1426 1041 797
K2.2 3459 1642 1426 1041 797
K3.2 3464 1644 1429 1032 799
K4.2 3454 1643 1451 1039 797
K5.2 3445 1645 1434 1036 798
K6.2 3443 1643 1435 1038 798
K7.1 3456 1638 1431 1036 798
K8.2 3441 1643 1435 1035 778
K9.3 3437 1643 1438 1039 796

Fuente: Espinoza y Garcia
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5. ANALISIS DE RESULTADOS

5.3 Interpretacion de los resultados de la prueba de resistencia a la

compresion

En las tablas 4.1 y 4.2, se presentan los resultados obtenidos en el ensayo de
compresion, a los 14 dias de curado, para los morteros a base de Zeolita
natural rica en Mordenita; activados con Na,SiOz e NaOH 10M (activador 1) y
Na,SiO; e KOH 5M (activador 2), respectivamente. De los primeros 54
morteros elaborados; solo cumplieron los requisitos para el ensayo: 26
muestras (activador 1) y 22 muestras (activador 2). Esto se debi6 a que en el
momento de desmoldar, 6 morteros se resquebrajaron. En la tabla 4.3, se
presenta los resultados obtenidos en el ensayo de compresion, a los 7 dias de
curado, para los nuevos 27 morteros; activados con Na,SiO3; e NaOH 10M. Se
debe sefalar que para los primeros 54 morteros se uso la arena 1; mientras
que para los nuevos 27 morteros se utilizé la arena 2 como agregado fino.

La muestra N7.2, que tiene en su composicion NaOH: 10 M, relacién
Na,SiO3z/NaOH: 3, Ca(OH),: 0.5% (p/p) de mezcla, PP: 1% (p/p) de mezcla, y
curado a 60 °C por 1 dia, mas 13 dias a 23 °C. Es la mejor mezcla, del primer
sistema, y presenta una resistencia a la compresion de 2.60 MPa. De la
misma forma, la muestra K4.2 que tiene en su composicion KOH: 5 M,
relacion Na,SiOz/KOH: 3, Ca(OH),: 0.5% (p/p) de mezcla, PP: 0.5% (p/p) de
mezcla, y curado a 40 °C por 1 dia, mas 13 dias a 23 °C. Es la mejor mezcla,
del segundo sistema, y presenta una resistencia a la compresiéon de 2.06
MPa. La muestra Na6.1, que tiene en su composiciéon NaOH: 10 M, relacién
Na,SiO3/NaOH: 3, Ca(OH),: 1.5% (p/p) de ZN, PP: 0.5% (p/p) de mezcla, y
curado a 60 °C por 1 dia, mas 6 dias a 23 °C. Es la mejor mezcla, del tercer

sistema, y presenta una resistencia a la compresion de 4.73 MPa.

En este estudio, los dos primeros resultados son bajos si se los compara con
otros autores. Quienes obtuvieron mayores resistencias en un menor tiempo
de curado, para sistemas de zeolita natural que no contenian ningun
agregado adicional (Auqui, Baykara, Rigail, Cornejo, & Villalba, 2017a),

(Baykara et al., 2017a). Sin embargo, son mejores a los resultados obtenidos
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por Nikolov et al. Quienes alcanzaron 2.7 MPa para una muestra de mortero,
sin agregado, a base de Zeolita natural (Nikolov et al., 2017). Otros sistemas
geopoliméricos marcan una diferencia notable como el realizado por Joseph &
Mathew. Quienes obtuvieron 52 MPa (a los tres dias de curado), utilizando
Cenizas volantes tipo F; afadiendo agregado fino y grueso. El mortero Na6.1
destaca, sobre los dos anteriores de nuestro estudio, debido a que su
resistencia es casi el doble y en un menor tiempo de curado. Si bien, se
puede decir que la zeolita natural muestra menor ganancia de resistencia
(Nikolov et al., 2017), que otros sistemas geopoliméricos “tradicionales”. No
es menos importante decir, que la seleccion de un buen agregado mejora
considerablemente la resistencia mecanica de los morteros de geopolimero
(Joseph & Mathew, 2012).

Se puede observar que el reforzamiento con polipropileno, mejora poco la
resistencia a la compresion del mortero de geopolimero. Aun cuando el
aumento de la resistencia no es elevada; se noté que los morteros con
reforzamiento no presentaban fisuras en su superficie. Ademas, durante el
ensayo de compresion, estos no se quebraron (solamente presentaron
fisuras), aunque habian soportado el maximo esfuerzo. Esto corrobora los
estudios donde mencionan que el reforzamiento con fibras de polipropileno,

mejora la ductilidad de los morteros (Banthia & Gupta, 2006).

La incorporacion de Ca(OH),;, a las mezclas de geopolimero, resulta
beneficioso cuando se lo hace respecto a la masa de zeolita (Auqui, Baykara,
Rigail, Cornejo, & Villalba, 2017b). En dichas mezclas, se verificdé un
incremento en la resistencia a la compresion (casi el doble), frente a las
mezclas que contenian Ca(OH), respecto a la masa (zeolita + arena 1).
Palomo et al, demuestra que afiadir una cantidad baja de hidréxido de calcio
con respecto a la masa de aluminosilicatos (materia prima), intensifica la
reaccion de geopolimerizacion y contribuye al incremento del comportamiento

mecanico (Alonso & Palomo, 2001).

La concentracion del activador alcalino es una de las variables fundamentales
en el proceso de policondensaciéon. Segun Baykara et al, la concentracion de

NaOH optima, que promueve un mayor grado de geopolimerizacién y mejores
55



resultados en el esfuerzo de compresion en geopolimeros de zeolita natural,
es de 10 M (Baykara et al., 2017b). Ya que la solubilidad del aluminosilicato
incrementa con el aumento de la concentracion del i6n hidroxido (Gasteiger,
Frederick, & Streisel, 1992).

5.4 Interpretacién de los resultados del Analisis Termogravimétrico Y
calorimetria diferencial de barrido (TGA/DSC)

En la tabla 4.4 se encuentran los resultados de las pérdidas de peso
pertenecientes a las 18 muestras que en su composicién contienen la arena
1.

Se puede identificar que en el intervalo de temperatura de (25 - 100) °C, se
tuvo una pérdida de masa de 2,219% por la evaporacion del agua superficial.
En el rango de (100 - 300) °C, es por la pérdida del agua intermolecular y
cristalina presente en el geopolimero (Denis & Diego, 2015). En el intervalo de
(300 - 500) °C estd pérdida de masa es significante (1,903%) por la
deshidroxilacion de los SIOH y AIOH, presentes en la estructura del
geopolimero, y a la pérdida de fibra de polipropileno (Villaquirdn-Caicedo, de
Gutierrez, Sulekar, Davis, & Nino, 2015).

En el rango de temperatura de (500-750) °C, se tiene una pérdida de
aproximadamente 4,203% y se debe a los carbonatos (carbonato de calcio,
carbonato de sodio o carbonato de potasio). Las muestras se consideran
estables aproximadamente desde los 750 °C, donde se obtuvo una pérdida
total de masa promedio del 10,797% (Alshaaer, El-Eswed, Yousef, Khalili, &
Rahier, 2016).Con respecto al flujo de calor, los procesos de evaporacion de
agua, deshidroxilacion y carbonatacion son reacciones endotérmicas. A partir
de los 750 °C, empieza la estabilizacion de la muestra, donde se llevan a
cabo las reacciones exotérmicas debido a la formacién de cristales y

reacomodacion de las moléculas (Pilataxi & José, 2014).
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En cuanto a la pérdida de peso en funcién de sus activadores, se evidencia
una mayor pérdida con respecto al NaOH y esto se debe a que a las muestras

fueron curadas durante las primeras 24 horas a 60 °C y las de KOH a 40 °C.

5.5 Interpretacion de los resultados de las pruebas de Difraccion de
Rayos X (XRD)

En el apéndice B, se presentan los difractogramas correspondientes a las
materias primas y muestras geopoliméricas elaboradas. En primer lugar, se
puede afirmar que la geopolimerizacion tuvo lugar; porque se observa
presencia significativa de contenido amorfo en las composiciones de los 18
morteros ensayados (Baykara et al., 2017b). En otras palabras, los
activadores tuvieron el efecto esperado y sirvieron de medio para que los
aluminosilicatos se disolvieran en silicatos y aluminatos, para comenzar la

reaccion de policondensacion (Glid et al., 2017).

Se observa que las principales fuentes de aluminosilicatos en la zeolita
natural eran: calcita (22.2%), mordenita (10.8%), clinoptilolita (9.3%) y cuarzo
(22.9%). Luego de que la reaccion se lleva a cabo, el contenido de ellas
decrece en los productos finales. Se aprecia en el caso de la mordenita y el
cuarzo que se disuelve parcialmente; porque aparecen como agregado
cristalino en los geopolimeros (Baykara et al., 2017b). En cambio la
clinoptilolita resulto ser el mineral mas reactivo; ya que reacciond por
completo para formar contenido amorfo. Estas fuentes mas los activadores se
unen para formar, probablemente, aluminosilicatos de calcio y sodio
hidratados: N-A-S-H y C-A-S-H respectivamente (Baykara et al., 2017b),
(Pratt et al., 1995).

También se evidencia que la reaccién de geopolimerizacién fue mas eficiente
en los morteros activados con NaOH, con un contenido promedio de material
amorfo de 42.54%. Mientras que para los morteros activados con KOH fue de

tan solo el 33.3%.
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El agregado proporciona una fuente adicional de Al y Si para la formacion del
mortero de Geopolimero. En los difractogramas de las arenas 1y 2, se puede
apreciar diferencias significativas en la constitucion de cada una. La arena 1
presenta un contenido de anortita (46.5%), albita (23.2%), cuarzo (4.6%) y
amorfos (25.6%). La arena 2, en cambio, presenta albita (51.7%), anortita
(0.2%), cuarzo (9.9%) y amorfos (38.3%). En el analisis de resistencia a la
compresion, se menciona que los mejores resultados se obtuvieron al trabajar
con la arena 2 (Provis & van Deventer, 2009). Entonces se puede deducir,
gue una arena de rio con alto contenido de albita y bajo contenido de anortita,
resulta beneficiosa para el desempefio mecanico del mortero alcalino (Huais
Xu & van Deventer, 2003).

5.6 Interpretacion de los resultados de la Microscopia Electronica de
Barrido (SEM)

En el apéndice C, se muestran las fotografias tomadas por el microscopio
electrénico de barrido (SEM); que corresponden a las muestras de mortero
gue se activaron con NaOH 10 M e KOH 5 M, respectivamente. Cabe sefialar
gue ambas matrices contienen un segundo activador que es Na,SiO3 y
aunque en 12, de las 18 muestras analizadas, existe contenido de fibras de

polipropileno solo para la muestra K7.2 se presenta propiamente la fibra.

Esto se debi6 a que la fibra no se entrelazaba apropiadamente con la parte
sélida de la mezcla (zeolita + arena); y asi, era dificil tomar una muestra
representativa que incluyera a la fibra en cuestion. Se cree que el pobre
entrelazamiento se debio a la longitud de la fibra, mayor en comparacién con
el diametro del grano. Otro factor importante, era que solo la fibra retenia la
mayor parte del haz de electrones que pasaba sobre ella; de tal modo, que el
resto de la imagen aparecia opacada. Por ello se prefirié no incluirla en las

demas fotografias.

En la siguiente tabla se describen las caracteristicas que se pudieron apreciar

en las fotografias del SEM.
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Tabla 5.1 Descripcion de las imagenes SEM para las muestras activadas con NaOH 10 M

% PP % CaOH Muestra Caracteristicas
mezcla mezcla
0,5 N1.1 e Granulometria variada
e Posible carbonatacion
0 1 N2.3 . ) .
¢ No existen fisuras apreciables
15 N3.3 ¢ Los granos tienen forma esférica
0,5 N4.1 e Granulometria variada
e Posible carbonatacion
0,5 1 N5.1 . .
e Fisuras pronunciadas en la N5.1
1,5 N6.2
0,5 N7.2 e Granulometria variada
e Posible carbonatacion
1 1 N8.3 . .
e Fisuras pronunciadas en la N9.1
15 NO.1 e La forma de los granos es

ortoédrica

Fuente: Espinoza y Garcia

Tabla 5.2 Descripcion de las imagenes SEM para las muestras activadas con KOH 5 M

% PP % CaOH Muestra Caracteristicas
mezcla mezcla
0,5 K1.2 e Granulometria variada
e Posible carbonatacion en mayor
0 1 K2.2
grado
15 K3.2 e Existen grietas pronunciadas
0,5 K4.2 e Granulometria variada
e Posible carbonatacién en mayor
0,5 1 K5.2
grado
15 K6.2 e Existen grietas pronunciadas
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0,5 K7.1 Granulometria variada

1 1 K8.2 * Posible carbonatacién en mayor

grado
15 K9.3

» Existen grietas pronunciadas

Fuente: Espinoza y Garcia

Con respecto a la heterogeneidad del tamafio de grano, cabe mencionar que
las muestras luego de trituradas no fueron tamizadas, y de alli la diferencia
significativa en las imagenes. Resulta una mala sefial que no haya ocurrido
una mayor adhesion de la fibra al concreto, por motivos que ya se explicaron.
Se puede observar que, casi en su totalidad, las muestras presentan
particulas que tienen una superficie escamosa, se cree que es debido a la
carbonatacion producida por el contacto del CO, del ambiente con el Ca(OH),

y los activadores alcalinos tales como NaOH y KOH.

Finalmente, se observa que las estructuras muestran fisuras o grietas que van
de menor a mayor tamafio, respecto al incremento del Ca(OH), en la muestra.
Es decir, no hubo una buena compactacion en el mortero y se piensa que
esto puede afectar las propiedades mecanicas a los 14 dias de curado. Las
muestras con mayor contenido de Ca(OH), eran mas dificiles de trabajar y

compactar en el molde.

5.7 Interpretacion de los resultados de la Espectroscopia infrarroja (FTIR)

En la tabla 4.5 se detallan los resultados de los espectrogramas de los 18

tipos de muestras.

Uno de los picos mas prominentes es el que se encuentra en la longitud de
onda (3467 - 3434) cm™ y esta se debe al grupo oxidrilo HO"OH:; el cual es

caracteristico por la vibracién de estiramiento. El espectro (1645 -1638) cm™
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sedebe a la vibracion de flexiébn que producen las moléculas de agua que se
encuentran intermolecularmente en la estructura amorfa del geopolimero.
(Auqui et al., 2017b)

En el espectro de (3000 - 2800) cm™ se presenta grupos CH,, principalmente
por la presencia del polipropileno en la mezcla. En el rango de (1455-1426)
cm™ la vibracién de estiramiento del O-C-O, la cual se debe a la formaci6n de
carbonato de calcio, carbonato de sodio o carbonato de potasio, producto de

la interaccion con el ambiente (Hamidi, Man, & Azizli, 2016).

En el espectro de (1041-1031) cm™, debido a la vibracién asimétrica de los
grupos SiOSi y AIOSi. La vibraciéon simétrica de los AlO4 que se encuentra en
el espectro de (799-778) cm™, lo cual identifica que se dio la formacién del
geopolimero debido a la disolucion de los silicatos y aluminatos presentes en
la zeolita los cuales se disolvieron en la disolucion alcalina. (Nikolov et al.,
2017)
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6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.3 Conclusiones

Este estudio examiné el efecto de los de activadores alcalinos, la temperatura
de curado, contenido extra de calcio, y el tipo de agregado sobre el proceso
de activacion alcalina. Los ensayos demostraron que la activacién con NaOH,
permite mejorar la disolucién de los minerales presentes en la Zeolita, frente a
la activaciéon con KOH (Hua Xu & Van Deventer, 2000).

Los difractogramas, del analisis de difraccion de rayos X, muestran mayor
presencia de contenido amorfo en los morteros activados con NaOH, que en
los de KOH. El aumento de contenido amorfo se atribuye a la reaccion de
geopolimerizaciébn con alguna inclusion cristalina. (J. Davidovits, 1991),
(Nikolov et al., 2017). La espectrometria infrarroja muestra que los espectros
de las muestras de NaOH, son mas pronunciados en comparaciéon a los de
KOH. Garantizando asi, una mayor disolucion de los aluminosilicatos en la

solucion alcalina (Hua Xu & Van Deventer, 2000).

Se concluye que la adecuada incorporacion de una cantidad extra de Calcio a
las mezclas geopoliméricas, incrementa las propiedades mecanicas del
material (Alonso & Palomo, 2001). En nuestro estudio, notamos que es
favorable su agregacion, si se realiza en funcién a la masa de la Zeolita. Las
propiedades mecanicas para ese caso mejoraron significativamente. No asi,
cuando el Ca(OH), se agrega en funcion a la masa total de mezcla seca.
Donde el exceso de calcio, interactia con el ambiente produciendo

carbonatacion (Auqui et al., 2017b).
La distribucién homogénea de las fibras de polipropileno fue beneficioso para

el sistema geopolimérico, debido a que inhibe el crecimiento de grietas,

mejorando la compactacién (Zheng & Feldman, 1995).
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6.4 Recomendaciones

. Pretratar la arena antes de usar mediante lavado, triturado, tamizado
y secado; con el fin de eliminar impurezas y compuestos solubles que
puedan afectar la calidad de la mezcla cementante.

. Determinar previamente la composicion de la arena (FTIR & XRD),
para que no perjudique los resultados en la prueba de compresion.

. En la prueba de microscopia electrénica de barrido (SEM), resultd
complicado capturar imagenes de las muestras que tenian fibra de
polipropileno, debido que el gran tamafio de fibra que opacaba las
imagenes. Por ello, se recomienda trabajar con fibras de longitud mas
pequefia que las del presente estudio.

. Usar fibras con una longitud mas pequefia, facilita la trabajabilidad y

homogeneidad de la mezcla.
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GLOSARIOS DE TERMINOS Y SIMBOLOGIA

Aglutinante: Es la capacidad de que varias sustancias o elementos puedan

mezclarse entre si.

Escoria: Sustancia que tiene alto contenido de impurezas o desecho proveniente

de una industria.

Eflorescencia: Conversion de un cuerpo a polvo, debido a una reaccion o por

pérdida de contenido de agua.
Exotérmico: Reaccion que produce desprendimiento de calor.
Endotérmico: Reaccidn que requiere absorcion de calor.

Clinker: Es el producto que se obtiene de los altos hornos tras calcinar la caliza y

la arcilla, después de la molienda se lo conoce como cemento portland.
Condensar: Dos 0 mas moléculas interacciona formando un nuevo producto.

Corrosion: Deterioro de un material debido a la interaccién con una sustancia del

medio.

Difractograma: Imagen producida por la difraccion de rayos X donde se puede

cualificar o cuantificar una muestra.
Fraguar: Endurecimiento de una mezcla.
Granulometria: Medicion del tamafio de un grano de origen sedimentario.

Harina Cruda: Es la mezcla homogenizado del material seco conformado por

arcilla y caliza.

Polimerizacion: Proceso quimico mediante el cual varios mondmeros se

condensan para formar moléculas de alto peso molecular.

Retardador: Aditivo que se utiliza con el fin de prolongar el tiempo de fraguado, y

asi permitir un mejor manejo de la concreto.
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Retraccion: Disminucion del tamafio del concreto durante el proceso de fraguado.

Sedimentario: Rocas que se forman por la acumulaciéon de sedimentos.

™ Tonelada métrica
°C Grados centigrados
kg Kilogramos
g Gramos

MPa Mega pascales
M Molar

kV Kilovoltio
% Porcentaje

mL Mililitros

wit Peso
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APENDICES O ANEXOS

Apéndice A

Resultado de Andalisis Termo Gravimétricos /Calorimetria diferencial de
barrido (TGA/DSC)

Sample: polipropileno

Size: 9.1670 mg DSC-TGA

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.1 Termograma de muestra Polipropileno

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: N1.1
Size: 12.0200 mg

DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.2 Termograma de muestra N1.1
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: N2.3
Size: 15.5930 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.3 Termograma de muestra N2.3

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: N3.3

Size: 14.2350 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.4 Termograma de muestra N3.3
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: N4.1
Size: 14.5320 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20 5 Build 15
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Figura A.5 Termograma de muestra N4.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: N5.1

Size: 17.2130 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.6 Termograma de muestra N5.1
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: N6.2
Size: 12.3200 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.7 Termograma de muestra N6.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: N7.21

Weight (%)

Size: 14.3410 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.8 Termograma de muestra N7.2
Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura A.9 Termograma de muestra N8.3

Fuente: Espinoza y Garcia
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Weight (%)

Sample: N9.1

Size: 14.9030 mg DSC-TGA
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Figura A.10 Termograma de muestra N9.3
Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura A.11 Termograma de muestras NaOH

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: k1.2

Size: 14.6580 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.12 Termograma de muestra K1.2
Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura A.13 Termograma de muestra K2.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: k3.2
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Figura A.14 Termograma de muestra K3.2
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: k4.2
Size: 15.4790 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.15 Termograma de muestra K4.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: k5.2

Figura A.17 Termograma de muestra K6.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Size: 16.4490 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Figura A.16 Termograma de muestra K5.2
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: k6.2
Size: 15.6110 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
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Sample: k7.11

Welght (%)

Size: 13.2140 mg DSC-TGA
Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15
100 0.06
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Figura A.18 Termograma de muestra K7.1
Fuente: Espinoza y Garcia
Sample: k8.2
Size: 14.5910 mg DSC-TGA
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Figura A.19 Termograma de muestra K8.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Sample: k9.3
Size: 14.8690 mg

DSC-TGA

Instrument: SDT Q600 V20.5 Build 15

Figura A.21 Termograma de muestras KOH

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura A.20 Termograma de muestra K9.3
Fuente: Espinoza y Garcia
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Apéndice B

Difractometro de Rayos X (XRD)

Counts
Zeolita
Bl cuartz 229 %
160048 Calcite 22,2 %
I Mordenite 10,8 %
Il Clinoptilolite 9.3 %
-Amorphous 347 % ‘
9.3 %
222 % 1088
900 -
400 -
100
R e ARARI L B AARamRanc R ARamansio
10 20 30 40 50 60 70
Position ["2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.1 Difractograma de zeolita
Fuente: Espinoza y Garcia
C ts
%BB ARENA
Il Anorthite 46.5 %
I Albite 23.2 % 45,5 %
B Quartz 4.6 % 0,1 %
soo /I Phillipsite 0.1 % 6 26 %
-Amorphous 256 % [(z222]
400 A
200 -
I 1 I I I
20 30 40 50 60 70

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.2 Difractograma de arena 1

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

. Arenz2
[l ~Anorthite 0.2 %
600 =Quartz 9.9 %
Albite 51.7 %
.Amorphous 38.3% e
[9.9%]
| 383 %l
4004
200
10 20 30 40 50 60 70
Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.3 Difractograma de arena 2
Fuente: Espinoza y Garcia
C%Hs
N1.1
[l Albite 37.6 %
I Mordenite 2.8 %

B Quartz 10.4 %

00|l Calcite 5.1 % W
Il Amorphous 41,1 %
400-
2001
0

SN RS DA REASR LR ASSRERSS [REAIAEREN RELAALADEN LALPRREREA LA BERIALS ERLREDS DM
10 20 30 40 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.4 Difractograma de N1.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

N2.3
Il Abite 36.8 %
N Quartz 10.9 % ‘

o B calcite 9.4 %
. Mordenite 4,2 %
-AmofphOUS 38.7 % 36,8 %

400

100 +
1 e T mmma T T T Ammma R S RRaa
10 20 30 40 50 60 70
Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.5 Difractograma de N2.3
Fuente: Espinoza y Garcia
Counts

N3.3
Il Abite 34.4 %
B Quartz 9.6 %
B calcite 9.5 %

50 Il Viordenite 1,9 %
.Amorphous 445 %

4004

100
T T T T T T
40 50 60 70

20 30
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.6 Difractograma de N3.3

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

I¥

Il ~bite 37.0 %

B Quartz 9.7 %
0011 calcite 8.4 %
. Mordenite 2.6 %
Il Amorphous 42,3 %

4004

100

0
o>
*®

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.7 Difractograma de N4.1

Fuente: Espinoza y Garcia

Counts

N5 .1

P Il Albite 3205 (% |
Y Quartz 10,85 ——
M Calcite 53x ‘
Il Vordenite 515 31%
Il Amorphous 43,95

4001

100

10 20 30 40 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.8 Difractograma de N5.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

N6.2
Il Albite 34,3 %

o Quartz 11.3 %
Bl Calcite 9.1 %
. Mordenite 2,5 %
.Amorphous 428 %

4001

100 1

20 30 40 50 60 70

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.9 Difractograma de N6.2
Fuente: Espinoza y Garcia

Counts

N7 2
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600 . : -1 5%
B Quartz 10.1 % =
[l Calcite 7.4 % e Th%
[l Amorphous 41,5 % 6.1%)

400+

200+

10 20 30 40 50 60 70
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.10 Difractograma de N7.2

Fuente: Espinoza y Garcia

88



Counts
N8.3
[l Abite 34,8 %
60042 Mordenite 3.9 %
B Quartz 11,6 % -
Ml Calcite 7.5 % W
.Amorphous 422 % 348 %
4004
200+
0 Al T R R g e g A e R e T RS
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Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.11 Difractograma de N8.1
Fuente: Espinoza y Garcia
Counts
N9.1
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.12 Difractograma de N9.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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C%Hs

K1.2
B ~bite 41.9 %
B Quartz 11,5 %
B Calcite 7.7 % Py
600l Mordenite 6.5 % v
Amorphous 32,4 % 32,4 % LLI%
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.13 Difractograma de K1.2
Fuente: Espinoza y Garcia
Counts
k2 2
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B calcite 7.9 % R
Il viordenite 3.6 % W
Il Amorphous 453 %
400-
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0

T T T T T T T
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Figura B.14 Difractograma de K2.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts
2
Il 2 bite 457 %
900 {0 Quartz 132 % ‘
B Calcite 103 % v [44%]
[l t1ordenite 4.4 % | '
. 265 % 10,3 % |
B 2rorphous 26 5 %
4001
100 1
1 S .

10 20 30 40 50 60 70
Paosition [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.15 Difractograma de K3.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura B.16 Difractograma de K4.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

K5.1
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Il ~bite 423 % kA
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900 .Calcite 97 %
Bl tordenite 7,3 %
-Amorphous 273 % m

400

100 -
3
10 20 30 40 50 B0 70
Position [*2Theta] (Copper (Cu))
Figura B.17 Difractograma deK5.1
Fuente: Espinoza y Garcia
Counts
e
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Bl 2rorphous 316 % '
400
1004
3 —
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Figura B.18 Difractograma de K6.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

K71
Il ~lbite 330 % 36.3%

B Quartz 136 %

90018 Calcite 10,8 % b
Il vordenite 6.6 % 22k
B 2morphous 360 %

400

100

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.19 Difractograma de K7.1
Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura B.20 Difractograma deK8.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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Counts

K93
B 2 bite 38,7 %
g00 {0 Mordenite 3,8 % ‘
W Quartz 109 % v
Bl calcite 95 %
.Amorphous 3B % 109 %
400+
100

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura B.21 Difractograma de K9.3

Fuente: Espinoza y Garcia

Apéndice C

Microscopio Electrénico de Barrido (SEM)

7/17/2017 HY mag| WD det spot 200 pm 7/17/2017 HV mag WD | det spot 100 pm
9:04:22 AM|14.00 kV 500 x/10.0 mm ETD 3.0 N1.1 9:05:51 AM|14.00 kV 1 000 x 9.9 mm ETD 3.0 N1.1
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71712017 HV mag WD | det spot
9:07:47 AM|14.00 kV 3 000 x 10.0 mm|ETD 3.0

Figura C.1 Imdgenes de muestra N1.1

Fuente: Espinoza y Garcia

7/117/2017 | HV  mag| WD det [spotf ————400pym —— 7/17/2017 | HV  mag| WD  det spot ——— 200 ym
9 AM|14.00 kV 300 x/9.9 mm ETD| 3.0 N2.3 9:31:54 AM|14.00 kV 500 x/10.1 mm ETD 3.0 N2.3
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mag WD — ] 7 7 HY mag WD det spot —— 100 pm
kV 3 000 x 10.0 mm ET! 9:43: A/14.00 kV 1 000 x 10.0 mm|/ETD 3.0 N2.3

Figura C.2 Imagenes de muestra N2.3

Fuente: Espinoza y Garcia

711412017 HV mag| WD det spot ——— 200 ym — | 7/14/2017 HV mag WD det spot —— 100 pm
.3

3:10:30 PM|14.00 kV 700 x/10.4 mm ETD 3.0 2:51:58 PM[14.00 kV 1 000 x 10.2 mm|ETD 3.0 N3.3
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3 PM|14.00 kV 2 000 x 104 mm|ETD 3.0

Figura C. 3 Imagenes de muestra N3.3

Fuente: Espinoza y Garcia

7/’\"} 12017 HV mag WD det spot

- m
1:58:06 PM|14.80 kV 500 x| 10.4 mm ETD 3.5 3. N4.1

Figura C.4 Imagenes de muestra N4.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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7/14/2017 HV mag| WD det spot——— 200 ym ——— 7/14/2017 HV r det spot —— 100 pm
2:17:43 PM|14.00 kV 700 x/10.1 mm ETD 3.0 N5.1 1:57:38 PM|14.00 kV 1 000 x 10.3 mm|ETD 3.0 N5.1

7/14/12017 HV mag WD det spot. - 50 ym
2:12:28 PM 14.00 kV|1 500 x 10.4 mm ETD 3.0 N5.1

Figura C.5 Imdgenes de muestra N5.1

Fuente: Espinoza y Garcia

- 7/14/2017 HV mag WD | det spot —— 100 pm
1412017 | HV WD det spot = —— 200 ym ———
13068 Philid an B eoe o b s Nog 1:38:46 PM|14.00 KV 1000 x 10.3 mm|ETD 3.0 NG.2
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711412017 HV mag WD | det spot
1:12:53 PM|14.00 kV 5 000 x 10.3 mm|ETD 3.0

Figura C. 6 Imagenes de muestra N6.2

Fuente: Espinoza y Garcia

7/11/2017 | HV  mag| WD  det spot . 200 pm - : 7/11/2017 | HV ~ mag WD |det spot —————— 100 ym
3:02:17 PM|14.00 kV 500 x| 10.5 mm ETD 3.5 N7.2 2:42:18 PM|14.00 kV 1 000 x 10.6 mm|ETD 3.5 N7.2

7/11/2017 | HV  mag| WD  det spot - 500 pm
2:45:36 PM|14.00 KV 150 x|10.7 mm ETD 3.5 N7.2

Figura C.7 Iméagenes de muestra N7.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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7/14/2017 HVY mag WD |det spt —— _— 7/14/2017 HY mag WD |det spot
11:47:36 AM|14.00 kV 400 x 10.4 mm|ETD 3.0 11:42:45 AM|14.00 kV 800 x 10.4 mm|ETD 3.0

7/14/2017 HV
12:35:42 PM|14.00 kV 3 000 x/10.4 mm ETD| 3.0

Figura C.8 Imagenes de muestra N8.3

Fuente: Espinoza y Garcia

7/14/2017 HV mag WD det spot — 200 ym — 7/14/2017 HV mag | WD ot |8 —— 100 pm
11:05:09 AM|14.00 kV 500 x 10.2 mm|ETD 3.0 N9.1 11:07:03 AM|14.00 kV 1 000 x/10.3 mm ETD| 3.0 N9.1
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\

7/14/2017 HV mag WD det |spot|
10:59:05 AM|14.00 kV 5 000 x/10.0 mm ETD| 3.0

Figura C.9 Imagenes de muestra N9.1

Fuente: Espinoza y Garcia

7/17/2017 2\ mag WD | det spot - 2017 HV mag 200 pm

10:21:40 AM 14.00 kV 300 x 9.4 mm ETD 3.0 10:11:49 AM 14.00 kV 500 mm E K1.2

7/17/2017 HV mag WD det |spot
10:17:41 AM 14.00 kV 3 000 x 10.0 mm ETD| 3.0

Figura C.10 Imagenes de muestra K1.2

Fuente: Espinoza y Garcia

101



71712017 HV mag| WD det spot 400 pm . 7/17/2017 HV mag V det spot|
10:56:39 AM 14.00 kV 300 x/9.9 mm ETD' 3.0 K2.2 10:50:12 AM 14.00 kV 500 x{10.0 mm ETD 3.0

7/17/2017 HV mag wD det |spot
11:08:59 AM 14.00 kV 3 000 x 10.2 mm ETD! 3.0

Figura C.11 Imagenes de muestra K2.2

Fuente: Espinoza y Garcia

71712017 HV mag| WD | det spot| - 200 ym J 711712017 HV mag WD det |spot| -
11:52:32 AM 14.00 kV 500 x/10.0 mm |ETD 3.0 K3.2 11:50:49 AM 14.00 kV 3 000 x 10.1 mm ETD| 3.0
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oy

; W LA
WD | det spot 100 pm
x 9.8 mmETD 3.0 K3.2

Figura C.12 Imagenes de muestra K3.2

Fuente: Espinoza y Garcia

7/21/2017 | HV  mag| WD det |spot ——— 200 pm —————— 7/21/2017 | HV mag WD | det spot —————— 100 pm
8:45:56 AM|14.00 kV 500 x/9.8 mm ETD/| 3.0 8:53:43 AM|14.00 kV 1 000 x 10.1 mm|ETD 3.0 K4.2

1/2017 HV nag wD
):03 AM|14.00 kV 3 000 x 9.8 mm ETD

Figura C.13 Imagenes de muestra K4.2

Fuente: Espinoza y Garcia
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712112017 HV mag WD - . 712112017 HV mag - 100 pm

11:23:39 AM|14.00 KV 500 x 10.0 mm|ETD 3.0 : 33 AM|14.00 kV 1 000 x|10.0 mm ETD K5.2

~
7/21/2017 HV mag wD det
11:04:44 AM 14.00 kV 3 000 x/10.0 mm ETD

Figura C.14 Imagenes de muestra K5.2

Fuente: Espinoza y Garcia

7/21/2017 HY mag WD det spt ——— _— 7/21/2017 HV mag WD det - 100 pm
11:49:44 AM|14.00 kV 300 x 9.5 mm ETD 3.0 12:06:05 PM|14.00 kV 1 000 x/10.2 mm ETD| 3.0 K6.2
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12:06:57 PM|14.00 kV 3 000 x/10.2 mm ETD| 3.0

Figura C.15 Iméagenes de muestra K6.2

Fuente: Espinoza y Garcia

a4

7/21/2017 HV mag WD det spot 200 pm . 7/21/2017 HV mag WD det [spot —— 100 pm
12:47:19 PM 14.00 kV 500 x 10.1 mm|ETD 3.0 K7.1 12:48:10 PM|14.00 kV 1 000 x/10.1 mm ETD| 3.0 K7.1

12:39:59 PM|14.00 kV 3 000 x/10.2 mm ETD| 3.0

Figura C.16 Imagenes de muestra K7.1

Fuente: Espinoza y Garcia
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7/21/2017 HV mag WD det spot - 200 pym . 7/2112017 HV mag WD det spot - 100 pm

12:59:46 PM|14.00 kV 500 x 10.1 mm|ETD 3.0 1:13:38 PM|14.00 kV 1 000 x 10.2 mm(ETD 3.0 K8.2

ot
: ) ¥
7/21/2017 HV mag WD | det spot -
1:26:48 PM|14.00 kV 3 000 x 10.0 mm|ETD 3.0

Figura C.17 Imagenes de muestra K8.2

Fuente: Espinoza y Garcia

7/2112017 HV mag| WD det spot — 200 pm —— 7/21/12017 HV mag WD det spot —— 100 ym
2:00:08 PM|14.00 kV 500 x| 10.1 mm ETD 3.0 K9.3 1:41:57 PM|14.00 kV 1 000 x 10.1 mm(ETD 3.0 K9.3
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Transmittance

4400

4200

4000

3800

7/21/12017
1:43:08 PM|14.00

HV

mag WD det spot ———— 40 ym -
kV 3 000 x 10.1 mm/ETD 3.0 K9.3

Figura C.18 Imagenes de muestra K9.3

3600

Fuente: Espinoza y Garcia

Apéndice D

Espectrometria Infrarrojo (FTIR)

3433 008494

3400

1638 0,205

3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600
Wavenumbers [1/cm]

Figura D.1 FTIR Zeolita

Fuente: Espinoza y Garcia
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Transmittance

Transmittance

4400

3300

4200

4000

3600

3467 01179

3800

3400

3600

3200

2922 02837

3430 02155

3400 3200 000 2800 2600 2400 2200 2000 1800
Wavenumbers [1/cm]

FiguraD.2 FTIR arena l

Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura D.3 FTIR muestra N1.1

Fuente: Espinoza y Garcia

108

1647 0,3889

1800

1385 04353

1400

o
g
&
=
o

1400

1200

1200

a
o
a8
=3
&
8

1000

1024 03059

1000

800

I

7978 03479

-
B
=
=
-
o
=
@

4844 03768
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Transmittance
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Figura D.4 FTIR muestra N2.3
Fuente: Espinoza y Garcia
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Figura D.5 FTIR muestra N3.3

Fuente: Espinoza y Garcia
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Transmittance
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