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Propoésito y Método del Estudio: El presente trabajo de tesis tiene como
proposito desarrollar materiales cementantes alternativos utilizando como
materia prima residuos industriales de desecho. Entre estos residuos
industriales se encuentran los desechos de vidrio y algunos que provienen de la
combustion de carbén, como la ceniza volante, los cuales se generan en gran
cantidad en el pais y que podrian ser aprovechados como materias primas para
la obtencidn de materiales de construccion. El método para la activacion de la
materia prima incluyé la molienda mecano-quimica a partir de mezclas de vidrio
y ceniza con solucién alcalina y una proporcion de yeso; este ultimo ayudara al
endurecimiento de la pasta para obtener altas resistencias de los materiales
preparados, que fueron curados de forma estandar a 7, 14, 28 y 90 dias. Los
materiales cementantes preparados fueron ensayados mecanicamente para
determinar su resistencia a la compresion, caracterizados mediante las técnicas
de difraccion de rayos-X y microscopia electronica de barrido, y también las
pastas elaboradas fueron analizadas térmicamente para conocer su
comportamiento expansivo.

Contribuciones y Conclusiones: Con base en los resultados obtenidos en
este trabajo de tesis, fue posible la activacion del vidrio para su reaccion con la
ceniza volante y con ello fabricar materiales cementantes alternativos. Estos
materiales cementantes presentan la ventaja de no requerir algun tratamiento
adicional y sus valores de resistencias son de 14 MPa. De acuerdo con los
resultados de caracterizacion por rayos-X y microscopia, se encontro la
formacion de un silicato de sodio o “waterglass”, también se detectdé una
disminuciéon en la intensidad de los picos, indicando con ello la pérdida de
cristalinidad. Las micrografias no mostraron diferencias considerables en el
tamafo y forma de las particulas, por lo que se concluyé que todos los




materiales preparados presentaban un comportamiento muy similar respecto a
Su composicion y microestructura. Los materiales cementantes con mayor
cantidad de ceniza volante tuvieron una reduccién en su comportamiento
térmico, que los de menor cantidad de ceniza volante. En particular, el
desarrollo de nuevos materiales cementantes es una alternativa importante ya
gue con ello se podria abatir el uso excesivo del cemento tradicional, el que
durante su proceso de fabricacion libera una gran cantidad de CO,,
incrementando considerablemente la contaminacion del medio ambiente. De
esta manera, la reutilizacion de materiales de desecho contribuira no solo a la
limpieza del ambiente, sino ademas, a disminuir los costos en el proceso de
obtenciéon de los materiales cementantes, pues implican un contenido
energético menor al empleado para la fabricacion del cemento portland.

FIRMA DEL ASESOR:




CONTENIDO

Pagina

Capitulo 1. INTRODUCCION 2
1.1 Generalidades. 2

1.2 Cementos alternativos. 5
1.2.1 Resistencia mecanica de cementos alcalinos. 11

1.3 La activacion alcalina. 13

1.4 Puzolanas. 17

1.4.1 El vidrio como materia prima de cementantes alternativos. 20
1.4.2 La ceniza volante como materia prima de cementos

alternativos. 23

1.5 El Yeso (sulfato de calcio). 27

1.6 Antecedentes. 30
Capitulo 2. HIPOTESIS Y OBJETIVOS 35
2.1 Hipdtesis. 35

2.2 Objetivos. 35
2.2.1 Objetivo general. 35

2.2.2 Objetivos especificos. 35

2.3 Justificacion. 36
Capitulo 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL 39
3.1 Seleccién del material de partida. 39

3.2 Fabricacion de las pastas. 39
3.2.1 Tratamiento del material de partida. 41

3.2.2 Proceso de activacion mecano-quimico alcalino. 44

3.2.3 Preparacion de las pastas. 46

3.2.4 Resistencia a la compresion de las pastas. 52

3.3 Caracterizacion estructural. 53
3.3.1 Difraccion de rayos-X método de polvos. 53

3.3.2 Microscopia electrénica de barrido. 54

3.4 Propiedades térmicas. 56

3.4.1 Expansion térmica. 56




Capitulo 4. RESULTADOS Y DISCUSION 59

4.1 Seleccion y caracterizacion de la materia prima. 59

4.1.1 Determinacion del tamafio de particula. 61

4.1.2 Difraccion de rayos-X, método de polvos. 62

4.1.3 Microscopia electrénica de barrido. 64

4.2 Fabricacion de materiales cementantes alternos. 66

4.2.1 Sistema de mezcla M1 69

4.2.2 Sistema de mezcla M2 71

4.2.3 Sistema de mezcla M3 73

4.2.4 Sistema de mezcla M4 75

4.2.5 Sistema de mezcla M5 76

4.3 Caracterizacion por rayos-X de las mezclas preparadas. 80

4.4 Caracterizacidén por microscopia electronica de barrido. 86

4.5 Probable mecanismo de la activacion mecano-quimico alcalino. 96

4.6 Pruebas de expansion térmica. 100

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 106
Conclusiones 106
Recomendaciones 108
BIBLIOGRAFIA 109
APENDICE | 116
APENDICE Il 119
APENDICE I 124
APENDICE IV 127
FICHA BIBLIOGRAFICA 131

PRIMER LOGRO DE ESTA TESIS 133



LISTA DE TABLAS

Tabla Pagina
Tabla 3.1. Sistema de pastas elaboradas a7
Tabla 4.1. Composicion quimica de la materia prima 60
Tabla 4.2. Resultados de resistencia a la compresion 78
Tabla 4.3. Valores de expansion térmica de las pastas preparadas 102



LISTA DE FIGURAS

Figura

Figura 1.1. Esquema de los procesos de activacion.

Pagina

14

Figura 1.2. Composicion quimica de los principales materiales cementantes.18

Figura 1.3. Ciclo del yeso.

Figura 3.1. Esquema experimental.

Figura 3.2. Trituradora de quijada.

Figura 3.3. Pulverizadora.

Figura 3.4. Molino de bolas vibratorio.

Figura 3.5. Analizador granulométrico por difraccion laser.
Figura 3.6. Nomenclatura de las pastas a los tres tiempos de activacion
.Figura 3.7. Orden de apisonamiento de moldeo de los cubos.
Figura 3.8. Prensa hidraulica.

Figura 3.9. Difractémetro de rayos-X.

Figura 3.10. Microscopio electrénico de barrido.

Figura 3.11. Recubridora de oro/paladio.

Figura 3.12. Dilatbmetro.

Figura 4.1 Granulometria del vidrio de desecho molido.
Figura 4.2 Granulometria de la ceniza volante.

Figura 4.3 Difractograma del vidrio molido.

Figura 4.4 Difractograma de la ceniza volante.

29

40

41

42

43

44

48

50

52

54

55

55

57

61

62

63

63



Figura

Figura 4.5 Difractograma del yeso.

Figura 4.6 Micrografia del vidrio molido.

Figura 4.7 Micrografia de la ceniza volante.

Figura 4.8 Micrografia del yeso.

Figura 4.9 Cubos de materiales alternos con propiedades cementantes.

Figura 4.10
Figura 4.11
Figura 4.12
Figura 4.13
Figura 4.14
Figura 4.15
Figura 4.16
Figura 4.17

Figura 4.18

Cubos de pasta bajo curado en bolsas de plastico.
Resistencia a la compresion de cubos de la mezcla M1.
Resistencia a la compresion de cubos de la mezcla M2.
Resistencia a la compresion de cubos de la mezcla M3.
Resistencia a la compresion de cubos de la mezcla M4.
Resistencia a la compresion de cubos de la mezcla M5.
Mejores resultados de resistencia a la compresion.
Difractograma de la mezcla 2-M1-90 dias y vidrio molido.

Difractograma de la mezcla 4-M2 curada a 28, y 90 dias.

Figura 4.19 Difractograma de la mezcla 6-M3 curada a 90 dias.

Figura 4.20

Figura 4.21 Difractograma de la mezcla M5 curada a 7,14, 28 y 90 dias.

Difractograma de la mezcla 6-M4 curada a 90 dias.

Pagina

64
65
66
66
67
68
70
72
74
75
77
80
81
82
83
84

85

Figura 4.22 Micrografias de la mezcla 2-M1 curada a 7, 14, 28,y 90 dias. 87

Figura 4.23 Micrografias de las mezclas 4-M2 curada a 7, 14, 28, y 90 dias. 89

Figura 4.24 Micrografias de las mezclas 6-M3 curada a 7, 14, 28, y 90 dias. 91

Figura 4.25 Micrografias de las mezclas 6-M4 curada a 7, 14, 28, y 90 dias. 94

Figura 4.26

Micrografias de la mezcla M5 curada a 7 y 14 dias.



Figura Pagina

Figura 4.26 Micrografias de la mezcla M5 curada a 28 y 90 dias. 96
Figura 4.27 Mecanismo de disolucion entre el vidrio y la ceniza volante. 98
Figura 4.28 Mecanismo de reaccion entre el SS y el yeso. 99

Figura 4.29 Curvas de Expansién de 6-M3 curada a 7, 14, 28,y 90 dias. 101



LISTA DE SIGLAS Y ABREVIATURAS

A/CM.- Relacién agua y material cementante.

AM.- Aleados mecanicamente.

ASTM.- American Society for Testing and Materials.
CONACYT.- Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia.
DRX.- Difraccion de rayos X.

EDS.- Electroscopia de dispersion de energia.

GLP.- Vidrio en polvo.

MEB .- Microscopia electronica de barrido.

MM.- Molienda mecanica.

MO.- Oxido de un metal.

PAICYT.- Programa de Apoyo a la Investigacion Cientifica y Tecnoldgica.

UANL.- Universidad Autbnoma de Nuevo Leodn.



CAPITULO 1

INTRODUCCION



INTRODUCCION

CAPITULO 1

INTRODUCCION.

1.1 Generalidades.

Con el advenimiento de la Revolucion Industrial se generd un incremento
muy importante en la produccion de bienes, con gastos crecientes de materias
primas y energia, ya que en épocas pasadas el hombre ha cuidado los objetos
gue constituyen su patrimonio, ya sea utilizandolos mientras fuese posible, o

bien, reutilizandolos con otros enfoques.

El progreso generd severo deterioro en el medio ambiente como: una
erosion creciente debido a la sobreexplotacion de los yacimientos de materias
primas, el agotamiento de las fuentes de combustibles fosiles no renovables, la
contaminacion ambiental por las emisiones producidas en los procesos

industriales y la acumulacion de residuos en los entornos de las ciudades.

Aunque la cultura de la reutilizacidon ha existido desde siempre, sélo
algunas tecnologias de reutilizacion han sido bien desarrolladas; como por
ejemplo, la produccion de biogas, biomasa y fertilizantes organicos por el
tratamiento de desechos organicos; la refundicién y recuperacion de metales, y

reciclaje de papel, por mencionar algunos. Esta situacidn hizo que se
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INTRODUCCION

implantaran en los paises mas desarrollados las politicas de gestion vy
separacion de residuos; principalmente del papel, los compuestos organicos,
los metales ferrosos, los metales no ferrosos, ademas de los polimeros, los

vidrios y ceramicos, entre otros [1].

Una de las areas de aplicacion de los materiales vitreos reciclados se
encuentra en el sector de la construccion. Actualmente, existe un gran interés
en la industria de la construccibn por desarrollar nuevos materiales
cementantes, cuya fabricacidbn impligue menores consumos energéticos y
menores emisiones de gases contaminantes a la atmdsfera; por ejemplo, cada
tonelada de cemento producido genera aproximadamente una tonelada de gas

de diéxido de carbono (COy) lo cual es perjudicial para la salud humana [2-6].

La generacién excesiva de estos residuos por parte de las industrias es
un sintoma que obedece a la ineficiencia de los procesos productivos, a la
escasa durabilidad de los productos y al conjunto de habitos insostenibles. Por
ello, mientras que se modifican estos habitos, se desarrollan nuevos
procedimientos de produccion industrial o se mejora la calidad durable de
dichos productos, es importante sensibilizar a la sociedad ante la enorme
pérdida de recursos y de materias primas que los residuos presentan en si

mismos [7].

El deterioro de nuestro planeta por la contaminacion de la atmésfera y la

no planeacion o generacion de productos sustentables ha impulsado a que la
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industria cementera esté cambiando en la busqueda de una mejora continua,
disminuyendo los consumos de energia en sus procesos Yy utilizando
complementos cementantes, ya sean naturales o artificiales. Los complementos
cementantes reducen los consumos de clinker, ahorrando energia, produciendo
menos gases de invernadero a la atmdsfera y generando, por lo tanto procesos

sustentables [8].

En los ultimos afios, las investigaciones realizadas han estado enfocadas
a la obtencion de nuevos materiales cementantes mediante la adicion de
residuos o cementos alternativos que permitan reemplazar parcial o totalmente
al cemento portland [7]. Hoy en dia, se cuenta con la tecnologia necesarias
para estudiar gran parte de los mecanismos de reaccion de los nuevos
materiales cementantes que diesen generar las reacciones fisico-quimicas en el
proceso de fraguado y endurecimiento, su comportamiento mecanico bajo las
cargas de servicio, asi como su comportamiento en las condiciones ambientales

de exposicidn a las cuales trabajara [8].

Por tal motivo, este proyecto pretende aprovechar materiales de desecho
o subproductos industriales, como son: el vidrio sddico-calcico y la ceniza
volante, que se buscara activar mediante molienda mecano-quimica. Con lo
anterior se busca desarrollar un material alternativo que sea capaz de alcanzar
propiedades cementantes. En este sentido, lo novedoso de este trabajo es
lograr la activacion del vidrio sédico-célcico mediante molienda mecanica y

adicionando una solucion alcalina para que al mezclarlo con diferentes
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proporciones de ceniza volante y con una pequefia proporcion de yeso se logre

obtener materiales alternativos con propiedades cementantes.

Con la realizacion de este trabajo se busca contribuir a la generacion del
conocimiento de los cementantes alternativos, conocer sus propiedades y de
esta manera desarrollar nuevos materiales cementantes constituidos por
residuos vitreos. Por ello, se estard evaluando su microestructura y su
comportamiento mecéanico, para conocer si presentan propiedades
cementantes, para poder aplicarlos en la industria de la construccion, sin
necesidad del empleo adicional de energia que seria perjudicial para el medio

ambiente.

1.2 Cementos Alternativos.

Actualmente, el concreto fabricado con cemento portland es el material
méas utilizado en la construccién. Este presenta propiedades mecanicas
resistentes y costos de produccidon ventajosos, por esta razon el sector de la
construccion moviliza el 10% del total de la economia mundial. Sin embargo, su
proceso de fabricacién resulta problematico, segun criterios energéticos y
ecologicos. La obtencién de las materias primas ocasiona la destruccion de
canteras naturales, pues de éstas se obtiene el componente principal del
cemento, llamado “clinker”, que necesita temperaturas altas aproximadamente
de 1500° C, para su fabricacion. Después de esto, el clinker se enfria y se
pulveriza. Durante esta operacion, se adiciona una pequefia cantidad de yeso

para controlar el tiempo de fraguado del cemento y para que se mejoren las
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propiedades de contraccidon (retraccidon) y el desarrollo de resistencia. En el
molino, el clinker se muele tan fino que puede pasar casi completamente a
través de un tamiz de 45 um. Este polvo gris extremadamente fino es el que se

conoce como cemento portland [9].

Los cementos portland son cementos hidraulicos compuestos
principalmente de silicatos de calcio. Los cementos hidraulicos fraguan y
endurecen por la reaccién quimica con el agua, formando 4 fases cementantes
conocidas como C3S, C,S, C3A y C,4AF, Silicato tricalcico (3Ca0-SiO,), Silicato
Dicalcico (3CaO-SiO;), Aluminato tricélcico (3CaO-Al,O3) y Ferroaluminato
tetracélcico (4CaO-Al,0O3-Fe,03), respectivamente. ElI conocimiento de la
qguimica del cemento indica que los compuestos principales del cemento tienen
las siguientes propiedades [9]:

e Silicato tricalcico, C3S; Alita: Se hidrata y endurece rapidamente y es
responsable, en gran parte, del inicio del fraguado y la resistencia
temprana.

e Silicato dicalcico, C,S; Belita: Se hidrata y se endurece lentamente y
contribuye grandemente para el aumento de resistencia en edades
avanzadas.

¢ Aluminato tricélcico; C3A: Libera una gran cantidad de calor durante los
primeros dias de hidratacion y endurecimiento. También contribuye un

poco para el desarrollo de las resistencias tempranas.
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e Ferroaluminato tetracélcico; C4AF, Ferrita: Este compuesto contribuye
muy poco para la resistencia y es el responsable de los efectos de color

para la produccién del cemento gris.

Al combinar el cemento con el agua, se lleva a cabo el fenomeno de
hidratacion, que permite formar una masa similar a una piedra llamada pasta y
cuando se mezcla con agregados, es capaz de producir un mortero o concreto
gue conserva su trabajabilidad durante un tiempo suficientemente largo vy,
ademds, es capaz de alcanzar buenos niveles de resistencia y estabilidad de

volumen a largo plazo [7].

Los aspectos ambientales mas importantes en la fabricacion del cemento
portland son el consumo energético y la emision de gases a la atmdsfera, pues
emite el 7% de gases contaminantes a la atmdésfera, a escala mundial, como el

CO, producido durante la descomposicion de la caliza (CaCOg) [10].

En general, los concretos elaborados con cemento portland presentan
algunos problemas de durabilidad (ataque por sulfato, corrosién, reaccion alcali-
agregado, deterioro por exposicion al fuego, etc.), lo cual hace que un 40-50%
del presupuesto de la industria de la construccién esté destinado a reparaciones

[11].

Por lo anterior, para contribuir a un mejor equilibrio medioambiental y

econoémico, siempre es necesaria la busqueda de ahorros energéticos y menor
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produccion de residuos. En este sentido, se pueden considerar distintas
soluciones, como la fabricacion de cementos alternativos, entre los cuales
figuran los cementos alcalinos, cementos con geo-polimeros, cementos con

puzolanas, etc. [10].

Los materiales cementantes han sido objeto de investigacion en los
ultimos afos por las propiedades que presentan, ya que al estar constituidos
por mas de un tipo de material (cemento, residuo o cualquier otro de tipo
material inerte con propiedad puzolanica), contribuye notoriamente a la
reduccion del factor clinker, al ahorro energético y a la conservacion de las
materias primas. Por ello, cada dia se intenta desarrollar nuevos materiales
cementantes con mejores propiedades mecanicas, incentivando el estudio y

desarrollo de cementos con caracteristicas especiales [7].

Particularmente, este trabajo se centra en los materiales cementantes
alcalinos, sobre todo aquellos preparados a partir de mezclas con los materiales

de desecho o subproductos industriales.

El uso de activadores alcalinos se remonta a los tiempos del rey persa
Nabucodonosor (630-562 a.C.) [12]. Desde entonces a la fecha, se ha
desarrollado una gran cantidad de trabajos experimentales relacionados con los
materiales cementantes alcalinos, indicando con ello las grandes oportunidades
y desafios que éstos tienen [12-17]. En general, se han empleado materias

primas como minerales formados en la corteza terrestre, aluminosilicatos
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llamados “geo-polimeros”, ceniza volante, humo de silice, escoria, metacaolin,

asi como otros materiales de desecho [12].

De esta manera, con base en las investigaciones realizadas en esta
area, se tiene una clasificacion de los cementos alcalinos que se muestra a
continuacion:
1.- Geo-cementos.
2.- Cementos con escoria alcalina.
3.- Ceniza volante alcalina.
4.- Cemento portland alcalino.

5.- Cemento de aluminato alcalino.

En particular, los cementos con escoria de alto horno y con ceniza
volante han adquirido gran importancia en los ultimos afios, debido al interés
por reutilizar estos materiales buscando beneficios para la limpieza del medio

ambiente [12].

El desarrollo de materiales cementantes alternativos trae consigo un
sinnimero de beneficios, que estan relacionados con los aspectos: ecoldgico,
econdémico e ingenieril, como los que describen a continuacion por los

investigadores: Malhotra, Metha y Pera [13-15]:
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Beneficios ecoldéqgicos.-

e Aplicaciones utiles de los residuos no reciclados de los vertederos, para
reducir el volumen de los mismos.

e La reduccién de los efectos negativos de la produccion del cemento, es
decir, el consumo de recursos naturales no renovables.

e Lareduccién del uso de energia para la produccion de cemento.

e La correspondiente disminucién de las emisiones de los gases de efectos

de invernadero.

Beneficios econdmicos.-

e Menor costo del material cementante, comparado con el cemento
portland.

e Menor costo de las fuentes del material alternativo.

e Ahorro en los costos de transportacion.

e Ahorro en los costos del proceso.

e Ahorro en los costos de gestion de vertederos.

Beneficios ingenieriles.-

Se beneficia el aspecto de la durabilidad ya que aumenta: la
impermeabilidad, la resistencia al ataque de sulfatos, la trabajabilidad, la
resistencia mecanica a edades avanzadas y reduce la reaccion alcali-agregado
y por lo tanto, todo esto redunda en un beneficio econémico y ecoldgico [15].

Todo ello principalmente por el uso de equipo especializado que puede ser
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desarrollado en lugar del equipo que se utiliza para el concreto hecho con

cemento portland ordinario.

Adicionalmente, existe la oportunidad de hacer realidad estos beneficios
potenciales, incluso en las comunidades donde los programas de reciclaje ya

estan en su lugar.

1.2.1 Resistencia mecéanica de cementos alcalinos.

Las resistencias mecéanicas que desarrollan los cementos alcalinos
pueden llegar a ser superiores a las desarrolladas por los morteros de cemento
portland, a la edad de 28 dias [16]. Estas resistencias se obtienen cuando los
activadores son disoluciones de silicatos alcalinos hidratados, denominados
“‘waterglass” [5]. El gel de aluminosilicatos soédico que se forma (N-A-S-H)
presenta un gran desorden estructural a largo y a mediano alcance que lo hace
amorfo a la difraccién de rayos X. Se deduce que este gel es el que confiere al
material las propiedades cementantes adherentes y, por supuesto, mecanico

resistente [17].

Estas propiedades resistentes dependen del tipo y de la naturaleza de
los productos de reaccién. Un mayor contenido de este gel o “precursor
zeolitico” en el material, implica mayores resistencias mecanicas. Sin embargo,
un mayor contenido de zeolitas cristalinas en el material es opuesto a un mayor

desarrollo mecénico [17].
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Si bien, los desarrollos de este tipo de materiales se han incrementado
en los ultimos afios, existen ain muchos aspectos a cubrir, siendo algunos de
ellos el establecimiento de normas especificas para este tipo de cemento pues
no pueden ser evaluados como el cemento portland tradicional. De igual
manera, no existe una base de datos que incluya a estos nuevos materiales

cementantes.

Ademas, se cuenta con escasa informacion sobre la reactividad y los
mecanismos de reaccion en los que se llevan a cabo las reacciones ocurridas y
determinar con ello su eficiencia. Inclusive, es necesario realizar estudios
minuciosos para determinar el efecto de las diferencias en los parametros de
procesamiento de materias primas, como son: la hidratacion, las fases activas
de las puzolanas y su naturaleza, la proporcion de la puzolana en el
cementante, la cal disponible para reaccionar, el area superficial de la puzolana,
la relacién agua/material cementante (A/MC) de la mezcla, el tiempo, el tipoy la

temperatura de curado [15].

Finalmente, la caracterizacion ha sido insuficiente y, ademas, no es
confiable, debido a la variabilidad de las composiciones de muchos cementos
alcalinos activados; por ello, es necesario desarrollar nuevos métodos de

caracterizacion.
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1.3 La activacion alcalina.

La amorfizacion es uno de los fenbmenos mas frecuentes reportados en
mezclas de polvos aleados mecanicamente (AM). Las fases amorfas se han
obtenido a partir de polvos elementales 0 mezclas intermetalicas 0 compuestos
estequiométricos (pre-aleados o0 incluso elemento puros, referido como

molienda mecénica, (MM)) [18].

Se ha investigado que cualquier aleacion amorfa se puede hacer bajo las
condiciones adecuadas de molienda; sin embargo, cabe sefalar que la
contaminacion de polvo durante la molienda, en algunos casos, puede ser un

factor importante que contribuye en la formacion de una fase amorfa [18].

Para aumentar la reactividad de los estados estructurales
predominantemente amorfos, existen diversas formas de activacion de las
reacciones quimicas, las que deben contar con factores importantes como la
composicién quimica, la finura y el porcentaje de fraccion vitrea. Ademas, se
deben considerar algunas caracteristicas fisicas como son: el tamafo, la

distribucion y la morfologia de las particulas, asi como el area superficial.

Los procesos de activacion buscan transferir a los solidos propiedades
especiales como catalizadores, absorbentes o puzolanas. Los procesos mas

usados para activar a los soélidos son: el mecénico, el quimico y el térmico [18].
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En la Figura 1.1 se presenta un esquema de clasificacion de los diferentes tipos

de activacion.

La activacibn mecanica produce un incremento del area superficial, sin
embargo, a valores muy altos se requiere mas agua para obtener fluidez en los
concretos y, en consecuencia, la relacion agua/cemento aumenta, lo que

ocasiona una disminucion en la resistencia mecanica a la compresion [20].

Las fases amorfas pueden formarse a partir de mezclas de polvos
elementales, ya sea directamente o a través de la formacion de una fase
intermetalica [18]. Por ejemplo:

mA + nB - (4,,B,)amorfo

o]
mA + nB - (4,,B,)cristalino - (4,,B,) amorfo
Y & Procesosde 2 ..
Térmicos 2 ay Quimicos
Activacion
: .l Secado
Templado |€2| Criogénicos Atmosfera pulverizado
Mecanicos reactiva
Descomposicidn
Inclusion de
dopantes
4
Mecanicos-quimicos Nanomolienda Mecanicos-térmicos

Figura 1.1. Esquema de los procesos de activacion.
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En la activacion quimica se emplea una disolucion como hidroxido de
sodio (NaOH), silicato de sodio (Na,SiO3), hidroxido de calcio (Ca(OH),), sulfato
de sodio (Na,SO,4) o una combinacién de éstos, siendo la mas importante la
activacion alcalina. Las soluciones deben tener un pH>13, el cual provocara el
rompimiento de la estructura vitrea por parte de los OH , estos silicatos pasan a
solucién o permanecen en los limites de las particulas y se forma un material

amorfo transitorio [20].

La activacion térmica se genera cuando se aumenta de temperatura,
provocando que existan reacciones quimicas que modifican la estructura

cristalina del material, pudiendo asi formar un material reactivo [20].

La activacion alcalina es un proceso quimico que permite la
transformacion de la estructura vitrea que conforma la mayor parte de sus
particulas de un material vitreo en compactos esqueletos cementantes. El
principal proceso a destacar sobre este método quimico genérico es su
diversidad de cinética y también su variabilidad de desarrollo microestructural.
El componente alcalino actia como un elemento formador de la estructura de
estos nuevos productos cementantes. Por ejemplo en materiales vitreos, un
aporte de silice soluble hace que la microestructura desarrollada se parezca a
muchos tipos de vidrio (ausencia de poros y una microestrutura uniforme y

compacta) [21].

Pagina 15



INTRODUCCION

En este trabajo se utilizé la combinacion de dos de las tres activaciones
mencionadas: la activacibon mecénica y la activacion quimica; esta ultima

favorecida mediante la adicién de una solucion alcalina [20].

Dentro de los activadores alcalinos se pueden mencionar al hidréxido de
sodio y al silicato de sodio, que son los agentes alcalinos activadores mas
comunmente usados [21-23]. También se han empleado en menor proporcion el
hidroxido de potasio y el carbonato de sodio [23-24]. Aunque el silicato de sodio
es el activador mas efectivo en cementos alcalinos, éste es el mas costoso,
pues su produccion implica la fusion de Na,CO; y arena de SiO, por 12-16

horas en un nivel de temperatura entre 1350-1450°C.

La combinacién de las activaciones mecéanica y quimica comiunmente se
denomina como activacion mecano-quimica, que es el término que se aplica al
proceso en que las reacciones quimicas y las transformaciones de las fases
tienen lugar debido a la aplicacidon de la energia mecanica. Las aplicaciones de
la activacion mecanoquimica incluyen reacciones de intercambio, reacciones de
reduccion/oxidacion, la descomposicion de los compuestos y las fases de
trasformacion. Las reacciones de intercambios estudiados hasta el momento se
pueden representar mediante una ecuacion del tipo [18]:

MO+R - M+ RO
Donde el 6xido de un metal (MO) se reduce por un agente mas reactivo

(R) a un metal puro (M) [18].
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1.4 Puzolanas.
La adicion de materiales cementantes, cuando se fabrica en concreto, no
es una idea nueva; de hecho, los primeros concretos se hicieron mucho antes
del descubrimiento del cemento portland, se fabricaron con la mezcla de cal y

materiales cementantes naturales o arcillas calcinadas [25-26]

En la Figura 1.2, se muestra la mayoria de los materiales cementantes
gue utilizan actualmente las industrias de cemento y concreto. Estos materiales
cementantes han sido desarrollados de acuerdo con un diagrama de fases
ternario “Ca0O-SiO,-Al,0O3”, que permite inferir una gran cantidad de productos
con composiciones quimicas diferentes que se pueden utilizar como materiales
cementantes. Aunque el diagrama de fases refleja la posibilidad de formar una
gran cantidad de productos, no todos los materiales que contienen CaO, SiO,, y

Al,O3, se pueden utilizar como materiales cementantes [27].

Con el fin de simplificar la presentacion de los materiales alternativos
mas importantes que se utilizan actualmente como materiales cementantes,
éstos han sido reagrupados en tres categorias: las escorias, los materiales

puzolanicos y los materiales de relleno (fillers) [27].

Particularmente, Henri Le Chantelier, coloco a las puzolanas dentro de la

segunda gran familia de los materiales cementantes utilizadas en el concreto. El
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termino puzolanas se designa para productos naturales, asi como subproductos

industriales que contienen un cierto porcentaje de silice vitreo reactivo [27].

La ASTM C 618 (American Society for Testing and Materials), define a
los materiales puzolanicos como [28]:

“Materiales siliceo o silicoaluminosos, que por si mismos poseen poco O
nulo valor cementante, pero que en forma finamente molida y en presencia de
humedad, reaccionan quimicamente con Ca(OH), a temperaturas ordinarias
para formar compuestos que posean propiedades cementantes”

Si0,

Silica fume
Diatomaceous earth
Rice husk ash

MNatural
pozzolans

Metakaolin
Silicoalummous

Silicocalcic

ALO,

ALD, >

Figura 1.2. Composicion quimica de los principales materiales cementantes.

Esquematicamente, una reaccion puzolanica se puede escribir de la

siguiente manera:
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Puzolana + Portlandita — Silicato de Calcio Hidratado (C — S — H)
(Si0, — Al,05 — Fe,03) + Ca(OH), - C—S—H

Por lo tanto, la hidratacibn de un cemento mezclado que contiene

puzolana se puede escribir de la siguiente manera.
Cemento Portland + Portlandita + Agua — C — S — H + Sulfoaluminatos

A temperatura ambiente, el desarrollo de una reaccion puzolanica es
mucho mas lento que la velocidad de hidratacién del cemento portland, pero un
concreto que contiene una puzolana, curado con agua, tiene una resistencia
gue aumenta y una permeabilidad que disminuye con el tiempo. Se sabe que, la
finura, su grado de amorficidad y la temperatura influyen significativamente en
el aumento de la resistencia y la disminucion de la permeabilidad del concreto

[27].

Existen dos clases de puzolanas: las naturales y las artificiales. Entre las
primeras se encuentran las rocas volcanicas derivadas de erupciones
volcanicas que, al enfriarse bruscamente, resultan en la formacion de
materiales con estructura desordenada o vitrea con minerales pobremente
cristalinos. Por otro lado se encuentran las rocas o suelos en los que el
constituyente siliceo contiene 6palo, ya sea por precipitacion de la silice de una
solucion o de los residuos derivados de los esqueletos de microorganismos

acuaticos, como las tierras diatomeas o arcillas calcinadas [15].

Las puzolanas artificiales son subproductos de procesos industriales y

requieren, por consiguiente, un equipo especializado para su disposicion. En
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algunos casos se requiere un tratamiento para obtener la mayor reactividad de
éstas, entre las que existe el humo de silice, proveniente de la industria de
aleaciones de ferro-silicio, las escorias de fundicion, provenientes de la industria
metallrgica, ceniza de la quema de la cascarilla de arroz. Cabe mencionar que
algunas de ellas pueden tener propiedades de reactividad por si solas al tener
mas de un 10% de 6xido de calcio (CaO); por consiguiente, se debe mencionar

gue son cementantes, ademas de puzolanas [15].

1.4.1 El vidrio como materia prima de cementantes alternativos.

El uso de vidrio reciclado en la fabricacion de vidrio reduce el consumo
de energia y de materias primas, ademas de reducir el desgaste de la
maquinaria [29]. El vidrio es, sin lugar a dudas, un material fragil que, a su vez,
posee cierta dureza. Este se fabrica en un reactor de fusion, en donde se
calienta una mezcla de arenas siliceas (arcillas) y o6xidos metalicos secos

pulverizados o granulados [30].

La reutilizacion de residuos vitreos en la fabricacién de productos utiles
esta algo mas que limitada. En el caso de estos residuos industriales, son
materiales reciclables, ya que a partir de una botella de vidrio se produce otra
botella de vidrio y este proceso puede repetirse indefinidamente conservando

las propiedades y las cualidades del envase original [1]

De acuerdo con la composicion quimica del residuo de vidrio, éste

principalmente consiste en de SiO, y podria ser adecuado como materia prima
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para la produccion de cementos alternativos [31]. Sobre la base de las
composiciones principales, los vidrios se pueden clasificar de la siguiente
manera [31]:

e Silice vitreo

¢ Silicatos alcalinos

e Vidrios sodico-célcico

e Vidrios borosilicatos

¢ Vidrios de plomo

e Vidrios de bario

e Vidrios aluminosilicatos

Pequefias cantidades de aditivos se agregan a menudo durante la
produccion de vidrio, para dar diferentes colores al vidrio o para mejorar

algunas propiedades especificas [31].

En particular, de acuerdo con la norma ASTM C 618 y la composicion
quimica requerida, el vidrio sédico-calcico consiste en aproximadamente el 73%
de SiO;, un 13% de Na,O y un 10% de CaO y puede ser clasificado como
puzolana natural tipo N. El vidrio molido es un material similar a la ceniza
volante, que lo hace atractivo para ser considerado como materia prima para la
fabricacion de materiales cementantes alternativos. En contraste con los

cementos de escoria de alto horno, los cementos de ceniza volante requieren
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altas concentraciones alcalinas y altas temperaturas de curado para obtener

propiedades mecanicas resistentes a la compresion [32].

En los dltimos afos, el vidrio ha sido utilizado como agregado de
concreto y en la fabricacion de cemento, ayudando a la reduccién de bancos de
este material y a las regulaciones ambientales, ademas de disminuir un poco
los costos de fabricacion de concreto con este material [33]. De hecho, el uso
combinado de otros materiales cementantes complementarios, tales como la
ceniza volante, la escoria de alto horno, el meta-caolin, etc., también han sido
empleados y con ello se ha logrado disminuir la expansion de la reaccién alcali-

agregado [31].

Aunque existe una gran preocupacion por determinar el efecto que
ocasionaran los alcalis del vidrio al concreto, el vidrio de residuo se ha utilizado
primero como remplazo de agregado ya sea fino o grueso para la fabricacion de
mamposteria [34]. Con ello, las propiedades del vidrio se vuelven comparables
en términos de composicién quimica, de resistencia y durabilidad y de tamafio,

lo que significa tener un procesamiento de menor costo [14].

Por lo anterior, surge el interés en este trabajo de utilizar vidrio reciclado,
pero no s6lo como agregado de concreto, sino mas bien como materia prima
para la fabricacion de un material cementante. Es decir, se buscara activar el

vidrio mediante molienda mecanica-quimica alcalina para que pueda presentar
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propiedades cementantes. También se buscard activar en combinacion con

algunos otros materiales de desecho, como la ceniza volante.

1.4.2 La ceniza volante como materia prima en cementos alternativos.

En afos recientes, las investigaciones en el area de los cementos
alternativos se han enfocado principalmente en el estudio de los subproductos
industriales, debido a que los paises desarrollados y con mayores recursos

estan generando cantidades importantes de estos materiales.

Por otro lado, el efecto de la ceniza volante en el concreto ha sido
estudiado en numerosas investigaciones, sea como reemplazo de parte del
cemento portland, o simplemente como adicion en el concreto. Menos
frecuentes son los estudios realizados con ceniza volante empleada en la
fabricacion de cementos, la que se adiciona durante el proceso de molienda.
Estos materiales alternativos, al igual que las puzolanas, son mas interesantes
comparandolos con cementos portland sin adicion. Los resultados obtenidos en
la generalidad de los casos, sefialan ventajas y desventajas semejantes a las
mostradas por cementos con adiciones de puzolanas naturales. La razéon es
compresible, puesto que las puzolanas naturales y la ceniza volante provienen

de fendmenos relativamente comparables [35].

La ceniza volante se origina cuando se lleva a cabo el proceso de
combustion del carbdn mineral, utilizado como combustible en las centrales

térmicas [36]. Su composicidon quimica y mineralégica depende principalmente
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del contenido de minerales no combustibles que posee el carbon, y de las

reacciones ocurridas durante el proceso de combustién [37].

La ceniza volante esta compuesta por un aglomerado de micro-esferas
gue contienen principalmente silicio (Si) y aluminio (Al), y en cantidades
menores otros elementos como hierro (Fe), sodio (Na) y potasio (K), por
mencionar algunos. Las propiedades de la ceniza volante varian ampliamente
segun el tipo de carbon, el residuo de cenizas, el grado de pulverizacion y el
tipo de colectores empleados. Aun cuando estas cenizas se obtengan de una
misma fuente de produccion, sus propiedades fisicas y quimicas presentan

cierto grado de variacion [35].

Existen algunos requisitos, en relacion con las propiedades quimicas y
fisicas de las cenizas volantes, asi como requisitos de desempefio de las
diferentes clases de ceniza volante. La norma estadounidense ASTM menciona
que las siguientes propiedades deben ser evaluadas para definir la
potencialidad de la ceniza volante que sera utilizada en el concreto [38]: el
tamafo de la particula, el area superficial, el contenido de carbon o la pérdida
por ignicion (LOI), el contenido de humedad, los diversos parametros quimicos
(sulfatos, magnesios y contenido de alcalis), asi como pruebas de rendimiento
como actividad puzolanica, reactividad alcalina, fineza y contraccion, entre otros

[38].
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Ademas, el comportamiento hidraulico de una ceniza volante se ve
influenciado por: (1) el contenido de carbdn, que debe ser tan bajo como sea
posible; (2) su contenido en silice, que debe ser lo mas alto posible y su (3)

finura, que debe ser lo mas fina posible [38].

De acuerdo con la norma ASTM C 618, la ceniza volante se clasifica en
tres grupos o clases: N, F y C. La ceniza volante tipo N es aquella que tiene
origen volcanico y se conoce comunmente como puzolana natural. Mientras que
las clasificadas como F y clase C son aquellas que se obtienen como
subproducto de la combustion del carbén mineral. La principal diferencia entre
estas dos ultimas es que la suma de sus 0xidos mayores (SiO,, Al,O3 y Fe,03),
para el caso de la ceniza volante tipo F debe ser mayor que el 70%, y para la

ceniza volante tipo C debe contener un minimo del 10% de CaO.

La ceniza volante obtenida como residuo de las centrales térmicas se
utiliza tradicionalmente en materiales de construcciéon de la ingenieria civil para
la elaboracion de diferentes tipos de cemento y concreto, en la fabricacion de
ladrillos, agregados artificiales, materiales refractarios y como aditivo en
algunos productos de la industria ceramica, asi como en la construccion de
caminos y ferrovias, como material para pavimento y material de relleno en

mineria [39].

Generalmente los cementos puzolanicos preparados con ceniza volante

alcanzan excelentes propiedades mecanicas, mayor durabilidad por su
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resistencia a los acidos y mayor resistencia al ataque de alcalis. Por ello, se ha
llevado a cabo una serie de estudios con el fin de acelerar la reaccion
puzolanica de la ceniza volante y obtener mayores resistencias iniciales.
Basicamente, se han llevado a cabo tratamientos mecanicos (molienda de
materia prima), la aceleracion del tiempo de curado y la activacién quimica, lo

gue permite la activacion para los materiales puzolanicos [7].

El proceso de activacion de la ceniza volante permite la obtencién de un
material con caracteristicas cementantes similares a las del cemento portland
ordinario [40,41]. Lo anterior debido a que el principal producto de reaccién
formado por la activacién alcalina de la ceniza volante es un gel amorfo de

aluminosilicatos [41-44].

En particular, se ha encontrado que la activacion mecéanico-alcalina ha
sido efectiva para la activacion de este tipo de materiales. Como se mencioné
anteriormente, se han empleado soluciones de NaOH, Na,COg, y Na,SOq4, entre
otras. En el caso de los materiales vitreos, cuando las concentraciones son
altas, en relaciéon a la mezcla activador/aglutinante, los resultados son mas
efectivos para su activacion. De hecho, es evidente la formacidén de un gel, que

tiene influencia directa en la resistencia del material cementante [45].

Por lo anteriormente expuesto, en el presente trabajo de investigacion se
llevdo a cabo la preparacion de materiales alternativos con propiedades

cementantes. Esto se realizdé a partir de la activacién, en forma mecanica y
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quimica, de la materia prima utilizada y después formando una pasta de una
mezcla de vidrio y ceniza volante. Se evaluaron algunas caracteristicas y
propiedades como la morfologia y la micro-estructura, asi como el
comportamiento mecanico y térmico, tanto de las materias primas, como de las
mezclas elaboradas. Con la realizacion de este trabajo se busca contribuir a la
generacion de conocimiento en esta area, asi como conocer sobre las
propiedades y caracteristicas de las mezclas. Con lo anterior, se podran
desarrollar nuevos materiales cementantes utilizando estos residuos o

subproductos industriales.

1.5 El Yeso (Sulfato de Calcio).

Los materiales aglomerantes, como el yeso, tienen la propiedad de
adherirse, pegarse y unirse a otros, empleandose para unir materiales
generalmente pétreos, como son las gravas y las arenas, unir materiales
ceramicos, etc. Para formar y construir diferentes elementos como pueden ser
obras de fabrica, recubrir éstas con revestimientos y formar mezclas plasticas
(pastas, morteros y concretos), que después de endurecer adquieren un estado

sélido [46].

El yeso se ha empleado histéricamente en la construccién, de muy
diversas maneras: como mortero de junta o de revestimiento, asi como
bovedas, en interiores y escaleras y en revestimientos (suelos, paredes y

techos) [47]. El yeso se agrega al clinker en pequefia proporcion para la
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formacion del cemento, ya que regula el fraguado evitando con ello su

endurecimiento en etapas iniciales.

Hay abundancia geoldgica de este material, que se puede encontrar
libremente en la naturaleza o prepararlo artificialmente. En cualquiera de los
dos casos, posteriormente se realizan procesos industrializados donde se
preparan estas materias primas para la elaboracién de los diversos productos.
Desde el punto de vista minero, el yeso es un mineral puro y de facil extraccion,
transformacion y distribucion a la hora de explotar los depdésitos naturales [46-

47].

Desde el punto de vista cristalografico y mineralégico, el yeso es una
fase del complejo y dinamico sistema sulfato-calcio-agua. Este sistema
fisicoquimico se empezd a estudiar en 1887 por Lavoisier; sin embargo, su

complejidad hace dificil una descripcion completa del mismo [47].

La importancia del uso del yeso se debe al ciclo que presenta su sistema:
yeso-semihidrato-anhidrita-yeso, existiendo diferentes fases de semihidrato y de
anhidrita segun los rangos de presion y temperatura, como se ve en la siguiente

Figura 1.3.

El ciclo del yeso se divide en dos procesos:
a) Deshidratacion: yeso-semihidrato y anhidrita

b) Hidratacion: semihidrato y anhidrita-yeso
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Ambos procesos son altamente complejos y en ellos influye una gran
cantidad de parametros como las impurezas que modifican la temperatura de
transformacion de la fase, asi como su morfologia. La forma y la textura de los
cristales influyen en el modo en el que se produce la deshidratacién y
especialmente en la forma final de los cristales de yeso fraguado, lo cual esta

relacionado directamente con sus propiedades fisicas y mecanicas [46].

YESO CALOR
FAGUA oo

o

Figura 1.3. Ciclo del yeso.

CaSO, - 2H,0 + 120 a 150 °C - CaS0, + 1/2 H,0 +1 1/2 H,0
YESO SEMIHIDRATO
CaS0, + 1/, H,0 + 11/, H,0 > CaSO, - 2H,0
SEMIHIDRATO YESO
En el presente trabajo se agregara yeso al final de la preparacion de las

mezclas de vidrio reciclado y ceniza volante para ayudar al proceso de

fraguado.
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1.6 Antecedentes.

El vidrio reciclado y la ceniza volante son materiales de desecho
industrial que se han utilizado en las Ultimas décadas para la fabricacion de
cemento o concreto, ya sea en forma de agregado para concreto o dandoles un
proceso de activacion en la fabricacion de cemento. A continuacion se muestran

algunos avances cientificos de estos materiales:

Espinoza Pérez y Escalante Garcia [32], investigaron los cementos

compuestos con escoria de alto horno y vidrio de desecho. Este ultimo se
sometié a un tratamiento de activacion mecano quimica alcalina para obtener
asi el silicato de sodio que, al mezclarlo con la escoria de alto horno, favorecié
el desarrollo de resistencias a la compresion. Los morteros elaborados con un
100% de vidrio activado, un 4% Na,O y curados a 20 y a 60°C, presentaron
resistencia a la compresion de 16 MPa a los 28 dias. Esta resistencia disminuyo6

al aumentar la dosificacién del vidrio activado.

Palomo vy colaboradores [42], estudiaron el mecanismo de activacion

de la ceniza volante con una solucion alcalina. Las soluciones alcalinas
utilizadas en esa investigacion fueron NaOH y KOH. Se realizé una activacion
mecano-quimica por 2 min, fabricando especimenes de 1x1x6 cm. Los valores
de resistencia a la compresion fueron de 60 MPa curando los especimenes a

una temperatura de 85°C.
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Seung Bum Park vy colaboradores [48], investigaron la posibilidad de

reciclar desechos de vidrio triturado (dmbar, esmeralda, flint y mezclas de
vidrio), que tenian un diametro maximo de 25 mm y se utiliz6 como agregado
fino para concreto. Los resultados que se obtuvieron en el concreto fresco para
factores como el revenimiento y compacidad disminuyeron debido a la forma
angular del grano. El contenido de aire se increment6 debido al nimero de
particulas con tamafio de particula de 5 mm de vidrio de desecho. La
resistencia a la compresion, tension y flexion del concreto disminuyd a medida
gue incremento el contenido de vidrio de desecho. En ese caso, los concretos
con un 30% de vidrio de desecho tuvieron una mejor resistencia a la

compresion, la tension y la flexién, con respecto a la referencia.

Caijun _Shi y colaboradores [49], investigaron la morfologia, la fineza y

la actividad puzolanica de cuatro tipos de vidrio en polvo (GP-fine, GP-dust, GP-
4000, GP-6000) y con ceniza volante. Para ello utilizaron cemento portland tipo
| y ceniza volante tipo F, de las cuales se midi6 la fineza y el tamafio de
particula. La actividad puzolanica de los polvos de vidrio mezclados en morteros
con 20% de sustitucion de cemento portland se aceler6 al aumentar la
temperatura de curado de 35 a 65°C. Esto incrementd la resistencia a la
compresion de los morteros, en comparacion con aquellos mezclados con
ceniza volante. También encontraron que el reemplazo de cemento portland por
vidrio en polvo reduce la reaccion alcali agregado, aunque no es tan efectiva

como con la ceniza volante.
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Ahmad Shayan y Aimin Xu [50], investigaron el desempefio del vidrio

en polvo (GLP) en concreto como material puzolanico y determinaron que de
las mezclas de concreto con remplazo de vidrio en polvo (0%, 20% y 30%) con
cemento portland y la mezcla M3 con 20% de vidrio en polvo, alcanzé una
resistencia de 40 MPa a los 28 dias. Sin embargo, a los 404 dias, con 30% de
remplazo de cemento por vidrio en polvo, la resistencia a la compresion fue de
55 MPa. Ademas, los concretos con vidrio en polvo tuvieron un desempefio
satisfactorio con respecto a la contraccion por secado y la reaccion alcali-
agregado, también se reduce la permeabilidad a los iones cloruro; por lo tanto,

se beneficia la durabilidad por efecto de la corrosion del acero.

Sanjay Kumar y Rakesh Kumar [51], estudiaron la geo-polimerizacion

de la activacion mecanica de la ceniza volante a 27 y 60°C, encontrando que la
activacion mecéanica incremento la reactividad de la ceniza volante, la cual fue
mayor cuando el tamafio de particula se redujo a 5-7 um y determinaron que la
activacion mecanica mejora las propiedades fisicas y se relaciona con la

estructura intrinseca debido al desarrollo de una mayor geo-polimerizacion.

Sekulic Z v colaboradores [52], investigaron la activacién mecanica

sobre la calidad del cemento con adicion de la ceniza volante, utilizando un
molino vibratorio de anillos. En esa investigacion se encontré que a los 30 min
de molienda, el area superficial incrementa con 20% de ceniza volante. Las
reacciones endotérmicas y exotérmicas se presentaron a bajas temperaturas,

incrementando la reactividad de las muestras. Las propiedades fisico-
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mecanicas mejoraron después de 3 min de molienda, mejorando la resistencia

a la compresion a los 7 y 28 dias.

Puertas v colaboradores [53], investigaron la activacion de la ceniza

volante/escoria de alto horno con una solucion de NaOH (2 M y 10 M) con
diferentes proporciones (100/0, 70/30, 50/50, 30/70 y 0/100). En la relacién
50/50 con 10 M y curado a 25°C, se obtuvo una resistencia a los 28 dias, de 50
MPa. El principal producto de reaccion que se formo en las pastas fue el silicato
de calcio hidratado con grandes cantidades de Al en la estructura y iones de Na

en la capa intermedia.

De esta manera, como pudo apreciarse, el empleo de vidrio, ceniza
volante y escoria como sustituto del cemento ha sido considerado desde hace
algunos afios y se ha encontrado que permite obtener materiales cementantes
con alta resistencia mecanica, asi como resistencia al ataque alcalino y
durabilidad ante la corrosién del acero. Por ello, en el presente trabajo se busca
llevar a cabo la mezcla de vidrio y ceniza volante para el desarrollo de
materiales alternativos con propiedades cementantes. Sin embargo buscando
lograr la activacion del vidrio molido, el vidrio sera tratado mecano-
guimicamente mediante molienda mecanica y la adicibn de una solucién

alcalina.
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CAPITULO 2

HIPOTESIS Y OBJETIVOS

2.1 Hipébtesis.
Es posible formar un material alternativo con satisfactorias propiedades
cementantes afiadiendo vidrio en polvo y ceniza volante, debido al alto potencial
puzolanico de estos y al proceso de activacion mecano-quimico alcalino

inducido.

2.2  Objetivos.

2.2.1 Objetivo General.

Desarrollar nuevos materiales alternativos con idoneas propiedades
cementantes, utilizando desechos inorganicos, mediante un proceso alternativo
de activacion, como es la molienda mecano-quimica alcalina, para la
reutilizacion y revalorizacion de residuos que pudieran resultar contaminantes

como el vidrio sodico-célcico y la ceniza volante.

2.2.2 Objetivos Especificos.
e Seleccionar y caracterizar los materiales de partida, basados en

desechos inorganicos.
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Desarrollar mezclas de nuevos materiales alternativos con propiedades
cementantes a partir de desechos inorganicos como el vidrio reciclado y
la ceniza volante, y activarlas mediante el proceso de molienda mecano-
quimico alcalino.

Determinar las propiedades fisicas, mecanicas y térmicas de las pastas
preparadas.

Determinar la proporcién de vidrio/ceniza volante con la mejor condicién,
para asi obtener un material con propiedades cementantes, con la
finalidad de que presenten caracteristicas quimicas y mecéanicas
similares a las de un material cementante de referencia.

Relacionar las caracteristicas quimicas y mecanicas de los nuevos
materiales alternativos con propiedades cementantes con la proporcion
de vidrio y ceniza volante, asi como la cantidad de solucion alcalina

empleada para la activacion.

2.3 Justificacion.

Actualmente existe en el sector de la construccién un gran interés por

desarrollar nuevos materiales alternativos con propiedades cementantes. Con
este trabajo se pretende utilizar dos materiales de desecho o subproductos
industriales como el vidrio sddico-célcico y la ceniza volante, como materia
prima para la fabricacion de nuevos materiales alternativos con propiedades

cementantes convencionales. Estos subproductos seran activados con una
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solucion alcalina, mediante un proceso mecano-quimico alcalino para obtener

un nuevo material alternativo con propiedades cementantes utiles.

Ademas, la fabricacion de estos materiales alternativos con buenas
propiedades cementantes, contribuird a disminuir las emisiones de CO; a la
atmosfera. Lo anterior debido a que comunmente, durante la fabricacion del
cemento tradicional se genera una gran cantidad de CO, (1 kg de CO, por cada
kg de cemento portland). Ademas, con el desarrollo de este trabajo también se
contribuird al ahorro energético, pues se requieren al menos 1500°C para la
fabricacion del cemento tradicional. Por ello, la importancia de este trabajo
radica en el ahorro en costos de fabricacién de los materiales cementantes y en
un menor impacto ambiental; pues, en grandes cantidades, estos materiales de
desecho o subproductos industriales, como el vidrio y la ceniza volante, sélo

ocasionan ocupacion de espacio y contaminacion en el ambiente.
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CAPITULO 3

DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Seleccién del material de partida.

Los materiales de desecho o subproductos industriales utilizados como
materia prima o material de partida para este trabajo fueron: a) vidrio sodico
calcico que fue obtenido de una empresa del norte del pais ubicada en la
ciudad de Monterrey, Nuevo Leon, b) ceniza volante, que procedente de la
central termoeléctrica “José Lopez Portillo” del Estado de Coahuila, que utiliza

carbdn lignito, c) yeso (sulfato de calcio dihidratado CaSQO4-2H,0).

La solucion activadora utilizada fue hidroxido de sodio en forma de

escamas (industrial) de CTR SCIENTIFIC con una pureza mayor que el 98%.

3.2 Fabricacion de las pastas.
Para dar cumplimiento a los objetivos especificos trazados en este
trabajo, se llevaron a cabo cuatro etapas experimentales, tal como se muestra

en el siguiente esquema:
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Fabricacion

Material
Cementante
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Figura 3.1. Esquema experimental: Etapas de fabricacion del material

cementante.

A continuacion se expone de manera detallada del procedimiento

utilizado en cada etapa experimental.
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3.2.1. Tratamiento del material de partida.

Primeramente, se llevd a cabo el tratamiento del vidrio que se empleé en
el presente estudio. Este fue colocado en la parte superior de una trituradora,
donde se encuentra la placa fija y la placa movil, ver Figura 3.2. El material es
introducido de forma continua y una vez triturado va saliendo por la parte
inferior. Este procedimiento se realizé de 2 a 3 veces, con el fin de obtener un

tamanfo fino de particula, entre 5 a 10 mm.

Figura 3.2. Trituradora de quijadas empleada para el tratamiento del material

de partida (vidrio sédico calcico).

Una vez triturado el material, éste fue pulverizado para obtener un polvo
finamente molido con un tamafio de particula de entre 1 a 2 mm

aproximadamente. ElI material se introdujo entre dos discos metalicos,
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pulverizando el material por el efecto de la rotacion a alta velocidad. El perfil
especial de los discos reduce progresivamente el material convirtiéndolo en
polvo, este procedimiento se realiz6 dos veces para asegurar que la mayoria
del vidrio tuviera tamafios de 1 a 2 mm. En la Figura 3.3 se presenta el

esquema de la pulverizadora utilizada.

Figura 3.3. Pulverizadora empleada para obtener el vidrio en polvo.

Posteriormente a esta etapa, se llevé a cabo la molienda fina del vidrio
sodico-calcico. Para esto se utiliz6 un molino de bolas vibratorio con una
relacion bolas de acero:material de 10:1, que es la relacion recomendada para
una molienda efectiva, ver Figura 3.4. En este caso, se utilizé una carga de 50
kg de bolas de acero de diferentes tamafios (aproximadamente 1.5 a 2 cm de
diametro) y se afladieron 5 kg de material pulverizado. Posteriormente, se dejo
moliendo por un tiempo de 2.5 horas. Una vez transcurrido este tiempo, el
material fue recolectado en cubetas con tapa para que no pudieran

contaminarse con otros materiales, siendo estas identificadas para su pronta
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utilizacién, obteniendo asi un material con un tamafo de particula menor que

100 pm.

En el caso de la ceniza volante, no fue necesario realizar la trituracion ni
tampoco la pulverizadora ya que por su obtencion de las centrales
termoeléctricas, viene en forma de polvo y solamente se requiere llevar a cabo
una molienda fina. De esta manera, una vez molida fue recolectada también en
cubetas e identificada para su uso posterior. Por otro lado, el yeso que se utilizé
para esta investigacion se obtuvo de la manera comercial y no requirié6 de

ningun tratamiento previo.

Figura 3.4. Molino de bolas vibratorio.

Como ultimo proceso de la primera etapa, se llevo a cabo la
determinacién del tamafio de particula de cada uno de los materiales
previamente tratados. Para ello, se empled un analizador granulométrico por
difraccién laser, MICROTRAC S3500. El material finamente molido fue colocado

en una suspension de agua-etanol para eliminar las fuerzas de Van der Waals y
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las fuerza electrostaticas entre las particulas y evitar con ello la aglomeracién

del polvo. El equipo utilizado se muestra en la Figura 3.5.

Figura 3.5. Analizador granulométrico por difraccion laser.

Una vez pre-tratado el material y conociendo sus caracteristicas iniciales,
éste fue utilizado como materia prima para preparar las pastas cementantes tal

como se describe en la segunda etapa.

3.2.2. Proceso de activacion mecano-quimico alcalino.
El proceso de activacion mecano-quimico alcalino se llevé a cabo de la

siguiente forma:

Primeramente, en un vaso de precipitado se preparé una solucion
alcalina agregando un litro agua y posteriormente afiadiéndole el NaOH en una
cantidad que permitiera tener una solucion con una concentracion de 8 M (320
gramos de NaOH por litro de solucion). La solucion se mantuvo en agitacion

magnética constante para ayudar a la disolucion de las escamas del NaOH. La

Pagina 44



DESARROLLO EXPERIMENTAL

concentracion de la solucion alcalina propuesta se determiné en funcién de
reportes en la bibliografia donde se menciona que se requiere de una solucién
altamente alcalina para lograr destruir la capa vitrea de los materiales amorfos

como es el caso del vidrio [32, 42].

Una vez preparada la solucion alcalina, el siguiente paso consistio en
pesar 1 kg de vidrio en polvo y proceder a su respectiva activacion mecano-
guimica alcalina. Para este proceso se utilizé un molino de bolas, en el que se
coloco el material, la cantidad correspondiente de bolas de aliminade 1y 2 cm
de diametro y, posteriormente, se le agregd la solucién alcalina. Para este
trabajo se utilizd una relacion de bolas:material:solucion de 10:1:0.5, es decir,
en un recipiente de alimina se introdujeron 10 kg de bolas de alimina, 1 kg de

vidrio en polvo y 500 mL de solucién alcalina de NaOH (8 M).

La proporcidon empleada se selecciond considerando algunos estudios
previos. Mientras que la cantidad de bolas utilizada fue mayor con respecto al
material (vidrio), esto para que fuera mas agresivo al impacto y el material
pudiera tener una mayor area superficial y con ayuda de la soluciéon alcalina

asegurar la destruccion de la capa vitrea.

Posteriormente, se le colocd una tapa y se sell6 herméticamente para
colocarse sobre los rodillos y comenzar el proceso de molienda. Se decidi6é

llevar a cabo la activacion del material por 2, 4 y 6 horas de molienda, por
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considerar tiempos adecuados para permitir la solubilidad de la SiO, en la

mezcla con NaOH.

De forma similar, se procedié a mezclar la ceniza volante con la solucion
alcalina; sin embargo, en este caso la molienda realizada fue simplemente para
homogeneizar la mezcla, y no se realizaron moliendas por periodos de tiempo
prolongados. En este caso la activacion de la ceniza volante fue solamente
mediante la adicion de la solucion alcalina. Simplemente se llevé a cabo la
molienda por 1 minuto antes de mezclarla con el vidrio activado y el yeso. Este
altimo fue agregado para activar y controlar el proceso de fraguado. La decision
de no activar la ceniza volante por molienda mecanica se hizo pensando en
observar unicamente el efecto del proceso de activacion mecano-quimica del
vidrio molido, pues ya existen diversos estudios que muestran la activacion de

la ceniza volante mediante este proceso.

Después de finalizado el tiempo de molienda, la pasta obtenida dentro
del molino fue removida de las paredes del recipiente con una espatula.

Finalmente la pasta fue recolectada e identificada para su posterior uso.

3.2.3. Preparacion de las pastas.

Inmediatamente después de haber realizado la activacibon mecano-
quimica del vidrio, se procedi6o a fabricar las mezclas de pastas del vidrio
activado y la ceniza volante con el yeso. Para este trabajo, se decidi6 a fabricar

ademas pastas de la mezcla de los subproductos industriales, pues se
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considerd que deberian estudiarse las reacciones que ocasionaran la unién de
estos materiales, sin ninguna otra variable que pudiera afectar el desempefio de

las mismas.

Se elaboraron probetas de pasta cubicas de 5 cm y éstas fueron curadas
en condiciones ambientales de laboratorio, manteniéndose de forma hermética
y a una temperatura de 21°C £ 1°, por 7, 14, 28 y 90 dias. En la Tabla 3.1 se
muestran las proporciones de las mezclas realizadas para la preparacion de las
pastas. En la Figura 3.6 se muestra la nomenclatura como primer punto
tenemos el tiempo de activacion que se le dio al vidrio, después el nombre de la
mezcla segun las proporciones propuestas y por ultimo el tiempo de curado que
se le dio a dicha mezcla. De esta manera, quedaron identificadas las diferentes
pastas de vidrio activado mecano-quimicamente y ceniza volante activada
guimicamente.

TABLA 3.1
SISTEMA DE PASTAS ELABORADAS

Tiempo de - .
. s Solucién Sistemas de mezclas
activacion del . Mezcla
L activadora (% en masa)
vidrio
VA:CV:Y 99:0:1 M1
6 Horas VA:CVY | 70:29.7:0.3 M2
4 Horas NaOH VA:CV:Y | 50:49.5:0.5 M3
2 Horas VA:CV:Y | 30:69.3:0.7 M4
VA:CV:Y 0:99:1 M5

VA= Vidrio Activado Mecano-quimica, CV= Ceniza Volante activada

guimicamente, Y= Yeso
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M1-90D —{M1-28D |—M1-14D |—{ M1-7D
M2-90D —{M2-28D |—M2-14D |—{ M2-7D
6 Horas £—{M3-90D —{M3-28D |—M3-14D |—{ M3-7D
M4-90D —{ M4-28D |—M4-14D |—|{ M4-7D
M5-90D —{M5-28D |—M5-14D |—{ M5-7D
M1-90D — M1-28D —{M1-14D |—{ M1-7D
M2-90D f— M2-28D —{M2-14D |—{ M2-7D
4 Horas — M3-90D —{M3-28D |—M3-14D |— M3-7D
M4-90D }— M4-28D —M4-14D |—{ M4-7D
M5-90D f— M5-28D —M5-14D |—{ M5-7D
M1-90D —{M1-28D —M1-14D }|— M1-7D
M2-90D —{M2-28D —M2-14D |— M2-7D
2 Horas £—{M3-90D |—{M3-28D —M3-14D }— M3-7D
M4-90D —{M4-28D —M4-14D |— M4-7D
M5-90D —{M5-28D —M5-14D |— M5-7D

Figura 3.6. Nomenclatura de las pastas a los tres tiempos de activacion.
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La preparacion de la pasta para la elaboracion de las probetas en forma
de cubos se realizé de acuerdo con las proporciones en porcentaje en peso
propuestas en la Tabla 3.1. El criterio tomado de las proporciones de este
trabajo se baso6 en el desempefio mecanico que tienen los materiales solos, ya
sea vidrio activado mas yeso o ceniza volante mas yeso (M1 y M5) y con
diferentes proporciones para observar el comportamiento al mezclar dichos

materiales.

Para este trabajo se utiliz6 una mezcladora eléctrica, como lo indica la
norma ASTM C 305 [54]. Se agregd la solucién alcalina y después se le
incorporo la ceniza volante, para mezclar con agitacion constante por un minuto
a velocidad lenta, deteniendo la mezcladora al término del tiempo. Después, se
le agregd la cantidad de yeso y por ultimo el vidrio activado mecano-
guimicamente. Se dejaron reposar los materiales por 30 segundos.
Transcurrido este tiempo, los materiales se mezclaron con agitacion constante a
velocidad lenta por 30 segundos. El proceso de mezclado se detuvo durante 15
segundos para raspar las paredes con una espatula, esto con la finalidad de
poner todo el material en el centro del recipiente y se cambio la velocidad de
lenta a media. Pasado este tiempo (15 seg), se mezclaron los materiales a

velocidad media, por un minuto mas.

Al terminar el mezclado se procedié a llenar los moldes con la pasta
preparada, estos previamente engrasados con un lubricante (aceite o vaselina).

Lo anterior se hizo para que el desmolde sucediera con mayor facilidad. El
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vaciado de la pasta se llevd a cabo segun a la norma ASTM C 109, que
menciona que se debe hacer en dos capas: la primera capa a una altura de 2.5
cm, la cual fue apisonada 8 veces con una barra de polietileno de forma
rectangular y se giré 90° para volver a apisonar otras 8 veces y asegurar un
material compacto. Posteriormente, la segunda capa consisti6 en cubrir
totalmente el cubo y proceder de la misma forma de compactaciéon que la
primera capa; por lo que, en total, en cada capa se realizaron 16
apisonamientos. Después de 4 rondas, se tuvieron un total de 32
apisonamientos en cada capa, ya que cada ronda estuvo en angulo recto con
respecto a la otra y consistio de 8 golpes adyacentes sobre la superficie de la

muestra (Figura 3.7).

20 apisonamiento { d ‘

1er apisonamiento {

Rondaly 3 Ronda2y4

Figura 3.7. Orden de apisonamiento de moldeo de los cubos.
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Una vez llenado los moldes con la pasta, se llevaron al ras con una
espatula para darle un acabado liso, se limpié el exceso de las paredes y los
moldes se cubrieron con plastico. Estos moldes se etiquetaron con la fecha,
tiempo de activacion, tipo de mezcla y tiempo de curado. Una vez identificados,
los cubos se dejaron curar en los moldes y posteriormente fueron desmoldados.
Una vez desmoldados los cubos, se envolvieron en bolsas de plastico, que
fueron etiquetadas con el tiempo de activacion, el tipo de mezcla y el tiempo de
curado, hasta el dia del ensaye a compresiéon. Cada uno de los cubos fue
curado en condiciones de laboratorio, de forma hermética y a una temperatura
de 21+1°C, para los tiempos mencionados previamente, por 7, 14, 28 y 90 dias.
La razon porque no se curaron bajo el agua, es porque las pastas estuvieron
fabricadas con una solucion alcalina mencionada anteriormente (con pH~13),
que al curarlas bajo el agua, podria perder la alcalinidad y, por lo tanto, la
activacion alcalina se veria afectada, lo que podria provocar que no se lograran

resultados significativos para esta investigacion.

Los ensayos para determinar su resistencia a la compresion se realizaron
por triplicado, tomando el promedio como resultado. Con los resultados de las
diferentes pastas producidas se realiz6 una comparacion entre todos ellos. Se
evaluaron las distintas proporciones de cada uno de los sistemas de vidrio
activado mecano-quimicamente y ceniza volante activada quimicamente y el

efecto de la concentracion del yeso.
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3.2.4. Resistencia a la compresion de las pastas.

Una vez transcurrido los 7, 14, 28 y 90 dias de curado de cada una de la
series de cubos de las pastas preparadas, se llevaron a cabo los ensayos de
resistencia a la compresion. Para esta prueba se utilizé una prensa hidraulica
marca ELE International ADR-Auto con una capacidad de 200 toneladas (Figura
3.8) que permite realizar los ensayos a compresion de los diversos tipos de
materiales, asi mismo se utilizé un dispositivo que permitiera los ensayos de

cubos de 5 cm. Se utilizé una velocidad de aplicacion de la carga de 5 kg/s.

Esta prueba se basa en un sistema que aplica cargas controladas sobre
los cubos de dimensiones conocidas, y permite conocer la carga al momento de

Su ruptura.

Figura 3.8. Prensa Hidraulica.
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Una vez que los cubos preparados de cada una de las pastas fueron
ensayados a 7, 14, 28 y 90 dias, de cada mezcla y de cada tiempo de curado,
se procedid a llevar a cabo su caracterizacion estructural por medio de
difraccién de rayos-X (DRX) y microscopia electronica de barrido (MEB). Para
evitar que la reaccion quimica avanzara después de los dias de curado, cada
cubo fue sumergido en acetona. Después las muestras fueron molidas y

guardas en bolsas de polietileno.

3.3 Caracterizacion Estructural.

3.3.1 Difraccién de rayos-X en polvos.

Cada una de las pastas preparadas fue caracterizada mediante la técnica
de rayos-X método de polvos, ya que éste es un método rapido y preciso para
identificar las diferentes fases cristalinas contenidas en un material. En este
método, el compuesto es irradiado por un haz de rayos-X monocromatico de
determinada longitud de onda A; los planos cristalograficos son aquellos que

cumplen la Ley de Bragg.

2dsenB=nA (Ecuacion 2.1).
Donde:
n = numero entero
A = longitud de onda de rayos X
d = espacio interplanar

8 = angulo de incidencia del Rayo (X)
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En este trabajo se utiliz6 un equipo de difraccion de rayos-X marca
BRUKER D8 ADVANCE (Figura 3.9) que cuenta con un detector VANTEC de
alta velocidad. Este equipo esta ubicado en el Departamento de Ecomateriales
y Energia del Instituto de Ingenieria Civil de la Facultad de Ingenieria Civil de la
Universidad Autonoma de Nuevo Ledn. Los difractogramas son recolectados en
un nivel 26 de 10 a 70°, con un tamafio de paso de 0.5° y radiacion CuKa. La
muestra se prepara en forma de polvo y colocada en un portamuestras,
manteniendo una superficie perfectamente plana sobre la que incidira el haz de

rayos-X.

Figura 3.9. Difractbmetro de rayos- X.

3.3.2. Microscopia electronica de barrido con electroscopia de dispersion
de energia (MEB-EDS).

La técnica de microscopia electronica de barrido permite obtener
informacion sobre la morfologia de la muestra y también acerca de su

composicién quimica mediante el microandlisis por EDS. Con este analisis se
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logré obtener informacion acerca de la forma y tamafio de las particulas, asi

como detectar la presencia de poros o micro-grietas en las pastas fabricadas.

Figura 3.11. Recubridora de Oro/Paladio (Au/Pd)

El analisis se llevdé a cabo en un microscopio electronico de barrido
marca JEOL 6490LV (Figura 3.10) acoplado con un detector de microanalisis
qguimico, espectroscopia de dispersion de energia (EDS) marca Oxford
Instruments. Previo al andlisis las muestras en polvo de las distintas pastas
curadas a 7, 14, 28 y 90 dias, fueron colocadas sobre cinta de carbono para

tener un medio conductor y se les aplic6 un recubrimiento de oro/paladio
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(Au/Pd), posteriormente se introdujo en la camara del equipo para su

observacién y analisis (Figura 3.11).

3.5 Propiedades térmicas.

3.4.1. Expansion térmica.

Se sabe que cualquier material solido, ceramico, metélico o plastico,
tiende a expandir al incrementarse la temperatura. Esto es debido a que al
aumentar la temperatura la mayoria de los materiales tiende a incrementar su
volumen y al enfriarse tienden a contraerse. Este fenbmeno se conoce como
expansion térmica. La expansion térmica de un material se determina a través
de la siguiente ecuacion:

o = (Lf — Li) / [Li *(Tf = Ti)] Ec. 2.2
Donde:
Lf = Longitud final
Li = Longitud inicial
Tf = Temperatura final

Ti = Temperatura inicial

Debido a que los materiales cementantes tienden a incrementar su
volumen al aumentar la temperatura, como consecuencia de la expansion
térmica, es importante el conocer el comportamiento expansivo de las pastas

preparadas. Lo anterior servira para contar con informacioén que permita inferir
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si estos materiales alternativos con propiedades cementante incrementan su

volumen de la misma manera que un material cementante tradicional.

Los anélisis se llevaron a cabo en un dilatémetro Orton™ 2010C (Figura
3.12) en un nivel de temperatura entre 25 y 200° C. Se utilizaron celdas de
cuarzo como soportes, aplicando una velocidad de calentamiento controlado.
En este caso la preparacion de la muestra consistid en cortar los cubos en
probetas en forma rectangular de 25.4 mm de largo, 10 mm de ancho y 10 mm
de espesor de cada pasta preparada a distintos tiempos de curado o edades (7,

14, 28 y 90 dias).

Sample Holder &
Thermocouple

Orton Controller / Computer |

Figura 3.12. Dilatbmetro.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Caracterizacion de la materia prima: materiales de partida.

La caracterizacion estructural de la materia prima, es decir, los materiales
de partida se llevé a cabo por difraccion de rayos-X en polvos y microscopia
electronica de barrido. El analisis cuantitativo, tanto del vidrio reciclado como de
la ceniza volante, fue proporcionado por la industria que facilitd el material. Por
la naturaleza de estos materiales, el contenido de 6xidos que estan presentes
es similar a los que se encuentran en el cemento portland o en los materiales
puzolanicos. En la Tabla 4.1, se muestra la composicién quimica cuantitativa
del vidrio sédico-calcico de desecho y la ceniza volante. Puede apreciarse que

en ambos materiales se encuentra presente una gran cantidad de silice (SiOy).

Es importante mencionar que al vidrio en polvo empleado se considerd
clasificarlo como un material puzolanico tipo N segun la norma ASTM C 618. Lo
anterior debido a la gran cantidad de Na,O, la cual no sobrepase de la cantidad
de sus 6xidos principales (SiO, Al,O3 y Fe,03). En el caso de la ceniza volante,
ésta fue clasificada como una puzolana tipo F segun la norma ASTM C 618.
Esto se basé en que la suma de Oxidos principales (SiO,, Al,O3, Fe;03), es

mayor a 70%; aunque la cantidad de hierro varia de unas cenizas a otras. Se
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sabe que ambos subproductos industriales con propiedades puzolanicas
presentan un caracter acido debido a la gran cantidad de silice que contienen

(SiO, > 65%) [28,55].

) TABLA 4.1
COMPOSICION QUIMICA DE LA MATERIA PRIMA
Composicién Materia Prima (%)
quimica Vidrio | Ceniza volante
SiO; 72.50 60.42
Al,O3 2.47 27.28
Fe O3 - 4.07
Na,O 12.82 0.62
MgO 0.31 0.91
CaO 11.90 2.47
SO3 - 0.34
K20 - 1.11
TiO2 - 1.09
P20s - 0.09
Mn,O3 - 0.02
P.l. a 950°C - 1.0
Otros 0.1-0.4

P.l. = pérdida por ignicion

Cabe mencionar que la norma ASTM no especifica la estructura, ni la
morfologia que deban tener los compuestos; por consiguiente, no se tiene un
valor concluyente para definir la reactividad de los materiales en estudio [15]. Lo

gue si se debe considerar es que antes de ser utilizados los materiales deben
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ser molidos para que asi tengan una homogeneidad y con ello adquieran

caracteristicas que mejoren sus propiedades fisicas y quimicas.

4.1.1. Determinacion del tamafio de particula.

Cada una de las materias primas fue analizada mediante la técnica de
granulometria por difraccion de rayos laser. Los resultados para el vidrio y la

ceniza volante se muestran en las gréficas de las Figura 4.1 y Figura 4.2,

respectivamente.

En la Figura 4.1 se presenta la distribuciéon de tamafio de particula del
vidrio. Se observa que la mayor parte de las particulas de vidrio presentan en
promedio un tamafo de particula con un diametro de 23 um; se aprecia que

todas las particulas son menores que 400 pm.

%Channel

C'- T IIIIIII: T LI ILILLLA LLLL T IIIIIII: T IIIIII"-D

0.1 1 10 100 1,000 10,000
Size(Microns)

Figura 4.1. Grafica que muestra la granulometria del vidrio de desecho molido.

Por otro lado, la grafica obtenida para la ceniza volante que se presenta

en la Figura 4.2 muestra que la mayoria de las particulas se encuentran dentro
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de un tamafio de 30 a 100 um; se observa que todas las particulas son

menores que 500 um, con un tamafio promedio de 65 pum.
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Figura 4.2. Grafica que muestra la granulometria de la ceniza volante.
Estos resultados indican que la mayoria de las particulas de ambos
materiales son menores que 100 um, lo que podria considerarse como un
resultado favorable. Es bien sabido que, entre mas pequefia la particula, mayor
sera el area superficial especifica y, por lo tanto, la reactividad se vera

incrementada.

4.1.2. Difracciébn de rayos X, método de polvos (DRX).

Con la finalidad de conocer las caracteristicas estructurales de las
materias primas, tales como el vidrio y la ceniza volante, se llevo a cabo el
analisis por difraccion de rayos-X. En el difractograma de la Figura 4.3 del vidrio
molido se observa que no presenta picos atribuidos a algin compuesto
cristalino, sin embargo, y como era de esperarse, se puede observar una banda
ancha difusa y de muy baja intensidad que se le atribuye a la fase vitrea

(material amorfo). Esta es una caracteristica tipica de los solidos amorfos, en
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angulos de 26 de entre 20 y 30° [57-58]. Se dice que la presencia de este pico
ancho esta relacionada con el contenido de éxido de calcio (CaO) en el vidrio,
tal como lo reporta S. Diamond [56], quien demostr6 que cuando la

concentracion de CaO es menor que el 20%, el pico aparece a un angulo de 26

RESULTADOS Y DISCUSION

alrededor de 23°.
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Figura 4.3. Difractograma del vidrio molido.
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Figura 4.4. Difractograma de la ceniza volante.
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A diferencia del difractograma que muestra un material amorfo para el
vidrio molido, el patrén de difraccién de rayos-X de la ceniza volante si presenta
picos bien definidos que corresponden a la presencia de fases cristalinas, ver la
Figura 4.4. Las fases detectadas corresponden al cuarzo (SiO;) y a la mullita
(3Al,03-2Si0,), principales componentes de la ceniza volante, tal como lo

reportdé Umanfa Pefa [39].

Por otro lado, se muestra en la Figura 4.5 el patron de difraccion de
rayos-X para el yeso comercial. Tal como se observa en la figura, los picos

corresponden a la fase cristalina CaSO4-2H,0.
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Figura 4.5. Difractograma del yeso.

4.1.3. Microscopia electronica de barrido con espectroscopia de dispersion
de energia (MEB-EDS).

Para observar la morfologia de los materiales de partida se realiz6 un

analisis de toda el area por MEB-EDS. En la Figura 4.6 se muestra la
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micrografia correspondiente al vidrio molido donde se observa una mezcla de
particulas de forma irregular, principalmente de particulas gruesas y escamosas
angulares. Estas particulas presentan un tamafio en un rango de 1 a 100 um,
aungue algunas de ellas también presentan tamafios entre 10 um y 50 um.
Asimismo, en la figura se puede apreciar el espectro de rayos-X del andlisis por
EDS que muestra la presencia de los elementos de mayor concentracion como

son el Si, Al, Ca, O y Na, corroborando con ello lo reportado en la tabla 4.1.

| ‘ . N0 2 ¢« & 8 10 12 14
20KV X1,000 _ 10pm . P Y Full Scale 8451 cts Cursor: 0.000

Figura 4.6. Micrografia del vidrio molido

Por otro lado, analizar por microscopia a la ceniza volante, se encontrd
gue la morfologia es totalmente diferentes a la observada para el vidrio molido.
En la Figura 3.7 se puede observar la presencia de particulas de tipo esférico
con un tamafio aproximado de 10 um. Este andlisis est4 en concordancia con
informacion reportada en bibliografia en donde se indica que la ceniza Tipo F
presenta principalmente particulas esféricas. En esa misma figura se puede
apreciar que en el espectro de rayos-X se detectd la presencia de elementos

como el Si, Al, Ca, Fe, K, Ti y O. Este resultado corrobora lo reportado
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previamente en la tabla 4.1 donde se mostré que la composicién de la ceniza

volante incluia algunos 6xidos formados con los elementos detectados.

et r 8
35 L W BN 0 2 4 B B m 12 14
., 20kV X1,000 7 M0pm & ull Scale 5451 cts Cursor: 0.000

Figura 4.7. Micrografia de la ceniza volante

Por otro lado, en la Figura 4.8 se puede observar la micrografia del yeso,
que presenta particulas con morfologia heterogénea, algunas de forma angular.

La mayoria de las particulas presenta un tamafio alrededor de 10 pm.

20KV X1,000 10um UANL IIC -

Figura 4.8. Micrografia del yeso.

4.2. Fabricacion de materiales cementantes alternos: pruebas de
resistencia a la compresion.

Como se menciond anteriormente, se llevaron a cabo cinco mezclas con

diferentes proporciones de vidrio activado, ceniza volante y yeso. Se produjeron
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pastas para los tres diferentes tiempos de activacion. Una vez preparadas,
éstas fueron evaluadas para medir su resistencia a la compresion, para los

diferentes tiempos de curado.

Se sabe que los materiales puzolanicos no reaccionan cuando se
mezclan con agua y, por lo tanto, no fraguan ni endurecen [49]. Ademas, es
comun que al fabricar un nuevo material con propiedades cementantes, éste no
cuente con normas para su fabricacion y tiempo de endurecimiento. Por ello, en
el presente trabajo se hicieron algunas pruebas preliminares adicionales para
conocer un tiempo O6ptimo o considerable para el desmolde de las probetas en

forma de cubo de 5 x 5 cm.

Figura 4.9. Cubos de materiales alternos con propiedades cementantes:
elaborados y desmoldados.

El vaciado de la pasta hacia los molde se pudo efectuar de manera
adecuada, por lo que las probetas en forma de cubo elaborado fueron de facil

manejo igual que su desmolde y posterior curado.
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Es importante mencionar, que los cubos elaborados se mantuvieron
dentro de bolsas de plastico herméticamente cerradas para su curado hasta el
dia de su ensayo a la compresion a una temperatura de 21°C £ 1°C, ver Figura
4.10. También se debe mencionar que al momento de sacar los cubos de la
bolsa de plastico se observo la presencia de pequefias gotas de agua, por lo
que el material cementante tendia a exudar o perder liquido, a causa de la

reaccion de hidratacion que estaba experimentando el material.

Figura 4.10. Cubos de pastas bajo curado en bolsas de plastico
herméticamente cerradas.

El curado de los materiales permitid que éstos comenzaran a endurecer,
proceso que fue ayudado por la presencia del yeso. Se asume que tal vez
exista alguna reaccion entre el yeso y algun material formado durante la
activacion del vidrio molido. Es decir, que durante el proceso de curado se logre
formar algin compuesto inorganico que le imparta a la pasta cierta resistencia a
edades tempranas y tardias, tal como lo hacen los compuestos C,S y C3S,

fases tipicas que aparecen durante la fabricacion del cemento portland.
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4.2.1. Sistemas de mezcla M1: 99% vidrio activado + 0% ceniza volante.
En la Figura 4.11 se observa el comportamiento de las resistencias a la
compresion del sistema de mezcla M1, el cual contiene 99% de vidrio activado

con solucidn alcalina de NaOH. Esta mezcla contiene ademas el 1% de yeso.

De acuerdo con los resultados, los materiales cementantes preparados
con 2 horas de activacion mostraron los valores mas altos de resistencia a la
compresion, alcanzando valores de 14 MPa a los 90 dias. Mientras que los
materiales preparados con 6 horas de activacion muestran valores de
resistencia a la compresion menores que 6 MPa. Es importante mencionar que
en este caso no se observa gran diferencia entre los valores obtenidos a 28 y
90 dias. Cuando el material se activo por 4 horas, la maxima resistencia fue de

6 MPay se logré para la mezcla a los 28 dias.

Como puede apreciarse en la grafica de la Figura 4.11, el
comportamiento de la M1 a 2 horas de activacion fue diferente al mostrado por
las muestras M1 a 4 horas y M1 a 6 horas de activacion, ya que a 7 dias de
curado su resistencia inicial fue de mas del 50% que las anteriores. Sin
embargo, a los 14 dias mostré un valor menor a la muestra M1 con 4 horas de
activacion. Nuevamente a los 28 y a los 90 dias, la resistencia de la M1 con 2

horas de activacion increment6. Esta resistencia a los 90 dias incrementd en
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mas del 70% con respecto a los valores promedio de resistencia de los

materiales curados a 28 dias.
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Figura 4.11. Grafica que muestra la resistencia a la compresion de la muestra
M1 activada por: 6 Horas (<); 4 Horas ((); 2 Horas (A)

Sistemas similares que han sido reportados previamente donde el vidrio
es activado mediante molienda mecano-quimica alcalina indican que la
resistencia a edades tempranas es muy baja; sin embargo, después de 90 dias
la resistencia llega a alcanzar valores considerables. Por ejemplo, JJ Torres
[60], reporté que una pasta preparada con vidrio activado por 2 horas, llega a
tener una resistencia de 32 MPa después de 90 dias de curado. Sin embargo, a

los 7 dias esa misma pasta presenta tan so6lo una resistencia de 1 MPa.

Con base en la informacién anterior, esperariamos que al realizar la
activacion del vidrio con mayores tiempos de molienda se tuviera una mayor

reactividad del vidrio y por lo tanto una mejor resistencia; sin embargo, ocurre lo
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contrario. Es decir, al aumentar el tiempo de molienda (4 y 6 horas), el material
sufre una disminucién considerable en su resistencia, lo que podria explicarse
como una consecuencia de la aglomeracién que experimentan las particulas
después de 2 horas de molienda. Tal parece que este tiempo es el éptimo para

lograr una adecuada activacion del vidrio molido.

De esta manera, en las pastas de vidrio molido preparadas con
diferentes tiempos de activacion se observa que después de 90 dias de curado
se tiene un incremento en la resistencia, el cual es superior a la resistencia

mostrada a los 7 dias.

4.2.2. Sistema de mezcla M2: 70% vidrio activado + 29.7% ceniza
volante.

En la Figura 4.12 se puede observar en el grafico el comportamiento de
la resistencia a compresion de la mezcla M2 a los distintos tiempos de
activacion y dias curado, esta mezcla contiene un 70% de vidrio activado con

29.7% de ceniza volante y 0.3% de yeso.

Se puede observar en la grafica de la Figura 4.12 que, en general, las
mezclas a 90 dias de curado presentan los valores mas altos de resistencia a la
compresion, siendo la mas alta 12 MPa. Asi como también se puede ver en la
figura que la mezcla M2 activada a 2 y 4 horas va incrementando su resistencia
conforme avanza el tiempo de curado. En este caso, su resistencia aumenté en

mas de 60% entre los 28 y 90 dias de curado. Mientras que la mezcla M2 con 6
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horas de activacion tuvo un aumento del 78% a los 90 dias de curado con

respecto a la resistencia a los 28 dias, alcanzando los 12 MPa.
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Figura 4.12. Grafica que muestra la resistencia a la compresion de la muestra
M2 activada por: 6 Horas (<); 4 Horas ((); 2 Horas (A)

Nuevamente se observé que después de 90 dias la resistencia se
incrementd considerablemente. Resaltd el hecho de que aun a los 28 dias la
resistencia de las pastas no era tan notable. A diferencia de las pastas, que
solamente contenian vidrio molido, en este caso tal parece que la presencia de
la ceniza volante retardé un poco el incremento en la resistencia del material y,
por lo tanto, necesit6 un mayor tiempo de activacion para que lograra

reaccionar.

Tal vez entre el vidrio activado y la ceniza volante estuvo ocurriendo una
reaccion, que en presencia del yeso, estuvo favoreciendo la formacion de algin

compuesto inorganico que le estuviera impartiendo propiedades de resistencia
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al material a edades tardias. Este resultado no es sorprendente ya que la
ceniza volante por si sola es un material puzolanico que requiere una minima
cantidad de energia para activarse y tal parece que al estar mezclada con vidrio
activado quimicamente, éste le induce un caracter reactivo que afecta el

fraguado de la pasta.

4.2.3. Sistema de mezcla M3: 50% vidrio activado + 49.5% ceniza
volante.

En la Figura 4.13 se pueden observar los resultados de la resistencia a la
compresion de la mezcla M3 a los distintos tiempos de activacion y de curado.
Esta mezcla contiene un 50% de vidrio activado, con un 49.5% de ceniza

volante y un 0.5% de yeso.

En este caso, se observé que para la mezcla de M3 con diferentes
tiempos de activacion, los valores de resistencia a la compresion se fueron
incrementando, conforme aumentd el tiempo de curado hasta alcanzar valores
de 14 MPa. De hecho, se pudo apreciar que los valores de resistencia a la

compresion fueron se incrementando a partir de los 28 dias.

Como se observd anteriormente, debido a la presencia de la ceniza
volante en la mezcla, tal parece que se requiere un tiempo de activacion de 6
horas para provocar la reaccion entre la ceniza volante y el vidrio. De hecho,
durante la elaboracién de la pasta, después de 2 y 4 horas de activacion, ésta

aun se mantenia con cierta fluidez, lo que dificultdé su proceso de curado.
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De acuerdo con lo observado, la mezcla activada por 6 horas es la que
presento el mejor comportamiento para este sistema. Es importante resaltar que
los valores de resistencia a la compresiéon aumentaron hasta un 100% en
relacion con la mezcla que contenia Unicamente vidrio activado (M1) y 60% en
relacion con los resultados de la mezcla M2, la cual contenia aproximadamente

el 30% de ceniza volante.
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Figura 4.13. Grafica que muestra la resistencia a la compresion de la muestra
M3 activada por: 6 Horas (<); 4 Horas ([J); 2 Horas (A)

Es un hecho que al agregar ceniza volante a la mezcla con vidrio molido
en relacién 1:1, se logra obtener materiales con propiedades cementantes cuya
mejor resistencia se alcanza a los 90 dias. Aunque la pasta que contenia
solamente vidrio también presentd su mejor resistencia a los 90 dias, la
presencia de la ceniza volante retardd la posible reaccidn que estuviera

ocurriendo, permitiendo un mayor control de la misma. Por ese motivo, el
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comportamiento observado en las figuras de las mezclas M2 y M3 es diferente

al observado en la mezcla M1.

4.2.4. Sistema de mezcla M4: 30% de vidrio activado + 69.3% de ceniza
volante.

En la Figura 4.14 se muestran los resultados del comportamiento de la
resistencia a la compresion de las mezclas M4, a los distintos tiempos de
activacion y curado. Estas mezclas contienen 30% de vidrio activado, 69.3% de
ceniza volante y 0.7% de yeso. Al incrementar la cantidad de ceniza volante en
la mezcla, se logré apreciar que, al igual que en los casos anteriores, la

resistencia de la pasta se incrementd después de 90 dias.
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Figura 4.14. Grafica que muestra la resistencia a la compresion de la muestra
M4 activada por: 6 Horas (<); 4 Horas ((J); 2 Horas (A)

En este caso, las mezclas activadas a 2 y 6 horas son las que

incrementaron potencialmente los valores de resistencia, alcanzando entre 10 y
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14 MPa, a los 90 dias de curado. Es importante hacer notar que, en general, las
mezclas activadas por 4 horas son las que presentan el valor mas bajo de
resistencia. Esto puede ser debido a que en ese lapso el material tiende a

aglomerarse y, por lo tanto, se inhibe la posible reaccidén que esté ocurriendo.

4.2.5. Sistema de mezcla M5: 0% vidrio activado + 99% ceniza volante.
La Figura 4.15 muestra los resultados de las pruebas de resistencia
realizadas a la mezcla M5 preparada Unicamente con ceniza volante y mezcla
con una pequefia proporcion de yeso (1% en peso). En este caso, esta muestra
es la contraparte de la mezcla M1, que fue preparada Unicamente con vidrio

molido y una pequefia proporcién de yeso (1% en peso).

La intencion de llevar a cabo la elaboraciéon de esta pasta con ceniza
volante obedece a que cuenta con propiedades puzolanicas, por lo que podria
ser empleado como material de referencia y para comparar con las otras

mezclas desarrolladas.

De acuerdo con los resultados obtenidos, esta mezcla M5, alcanzé su
maxima resistencia a los 28 dias, 10 MPa, valor que es el doble del reportado
por F. Puertas [53], quien realizé un estudio similar, activando la ceniza volante
con NaOH (10 M), y curando las probetas en una temperatura de 25°C

(Resistencia de 5 MPa a los 28 dias de curado).
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Con este resultado se infiere que esta claro que existe una sinergia entre
la ceniza volante y el vidrio molido, y que este fenébmeno podria estar siendo
ocasionado por la presencia de alguna reaccion quimica favorecida por la

activacion quimica alcalina del vidrio.
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Figura 4.15. Grafica que muestra la resistencia a la compresion de la muestra
M5.

A manera de resumen, en la Tabla 4.2, se muestran los mejores valores
de resistencia a la compresion obtenidos en esta investigacion, para cada una
de las mezclas preparadas, e independientemente del tiempo de activacion.
Adicionalmente, en el Apéndice |, se muestran los resultados de resistencia a

compresion de todas las mezclas preparadas.

Como se puede observar, con excepcion de la mezcla M5, existe una
ligera diferencia entre cada uno de los valores de resistencia que presentaron

cada una de las mezclas después de 90 dias de curado. Estas mezclas
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necesitaron un tiempo de activacion de 6 horas para lograr un efecto

importante.
TABLA 4.2
RESULTADOS DE RESISTENCIA A LA COMPRESION DE LAS MEZCLAS
PREPARADAS.
Tiempo
Mezcla de Edad de curado | Resistencia
activacion (dias) (MPa)
(hrs)
M1
(99% vidrio,1% yeso) 2 2 -
M2
(70% vidrio, 6 920 12
29.7% CV, 0.3% yeso)
M3
(50% vidrio, 6 90 12
49.5% CV, 0.5% yeso)
M4
(30% Vidrio, 6 90 14
69.3% CV, 0.7% yeso)
M5 0 28 10
(99% CV, 1% yeso)

Anteriormente se habia mencionado que todas las mezclas
incrementaron su resistencia hasta después de 28 dias, lo que indica que el
posible compuesto que se esté formando le estara impartiendo propiedades de

resistencia al material a edades tardias.

En este caso, la activacion quimica del vidrio molido mediante la adicion
de NaOH contribuye a que la combinacién de vidrio-ceniza volante pueda
reaccionar provocando la formacion de un compuesto que retardara la

propiedad de resistencia del material y entre mas ceniza volante contenga méas
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tardara en incrementar su resistencia. Esto debido a que durante el proceso de
activacion se incrementa la cantidad de silice soluble en la solucion activadora,
lo que tiende hacer mas lenta la cinética de activacion de las puzolanas,
afectando negativamente el desarrollo de la resistencia en el material. Sin
embargo, si se lleva a cabo la posible formacion de silicato de sodio, éste
favorecera la formacion, desde el inicio de, un gel condensado y compacto, que

hara al material mecanicamente muy resistente [17].

De esta manera, de acuerdo a los resultados obtenidos, es posible la
fabricacion de materiales con propiedades cementantes a partir de materiales
de desecho como son el vidrio y la ceniza volante. Se debe notar el hecho de
gue estos materiales presentan resistencias ligeramente mayores a las que

presenta la ceniza volante por si sola.

En la Figura 4.16 se muestran de manera gréafica las mejores resistencias
obtenidas para las mezclas M1, M2, M3 y M4, a un tiempo de curado de 90
dias. Es importante mencionar que, independientemente de la proporcion
vidrio:ceniza volante, todas estas mezclas requirieron un tiempo de activacion
de 6 horas, con excepcion de la mezcla M1, que requirié solamente 2 horas,

debido a que esta ultima contenia unicamente vidrio molido y yeso.
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Figura 4.16. Grafica con los mejores resultados de resistencia a la compresion:
6 Horas (<>); 4 Horas ((J); 2 Horas (A)

Con la finalidad de contar con informacion que permitiera determinar el

efecto de sinergia entre el vidrio activado, la ceniza volante y el yeso, se llevé a

cabo el andlisis por difraccibn de rayos-X de cada una de las mezclas

preparadas.

4.3. Caracterizacion por Rayos-X de las Mezclas Preparadas.

En la figura 4.17 se muestra el patron de difraccion de la muestra M1
(99% vidrio activado, y 1% yeso) con 2 horas de molienda. Se observa que se
mantiene la estructura amorfa del vidrio sin sufrir cambios considerables. Es
probable que, en caso de estarse presentando la formacion de alguna fase
cementante, ésta serd enmascarada por el patrén de DRX del vidrio que es el
que esta en mayor proporcion. En este caso, el Unico pico que aparece esta en

un valor cercano a 33° en 20 y corresponde al SiO,. Por otro lado, aun cuando
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se tiene la presencia de yeso en la muestra, la cantidad es tan pequefia que no

alcanza a ser detectada por el equipo de rayos-X.
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Figura 4.17. Difractograma de la mezcla 2-M1 90 dias de curado y vidrio
molido.

Al analizar por rayos-X el material cementante de la mezcla M2 (70%
vidrio activado, 29.7% ceniza volante y 0.3% yeso) activado por 4 horas a la
edad de 90 dias, se encontrd la presencia de una mezcla de fases y con
material amorfo, ver figura 4.18. Los picos detectados corresponden a las fases
mullita (3Al,03-2Si0O,) y cuarzo (SiO;), componentes de la ceniza volante.
Asimismo, se aprecia que el pico correspondiente al cuarzo sufre un

ensanchamiento debido a la presencia del vidrio.
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Figura 4.18. Difractograma de la mezcla 4-M2 con 28 y 90 dias de curado.

En este caso es dificil apreciar la presencia de alguna fase diferente a las
fases de las materias primas. Sin embargo, esto no quiere decir que no se esté
formando algin compuesto que le imparta propiedades cementantes a la
mezcla. Lo que pasa es que su proporcion aun puede ser muy pequefia y no

logra ser detectada por la resolucion del equipo.

En la Figura 4.19 se presenta el patron de difraccion de rayos-X de la
mezcla M3 activada por 6 horas y con un tiempo de curado de 90 dias. En este
difractograma se puede observar que se siguen presentando los picos
correspondientes a las materias primas, ceniza volante y vidrio. Sin embargo,
es notoria la presencia de nuevos picos alrededor de 25°, 30° y 45° en 26. Al
realizar la identificacion de estos picos, se encontrd0 que corresponden al

compuesto silicato de sodio (Na,SiO3); el que, para facil identificacion en la
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figura, se ha etiguetado como SS. Este compuesto, formado durante el proceso
de activacibn mecano-quimico alcalino del vidrio, pudiera ser el precursor de los
nuevos materiales cementantes si se logra hacerlo reaccionar in situ con la

ceniza volante y el yeso.
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Figura 4.19. Difractograma de la mezcla 6-M3-90D; Mezcla 3 activada por 6
horas a la edad de 90 dias.

Es importante destacar también que la intensidad de los picos cristalinos
se ve afectada como consecuencia de disminucion en cantidad de la ceniza
volante, pues como se recordard, esta muestra contiene 49% vidrio, 50% ceniza
volante y 1% yeso. Al igual que en los casos anteriores, la presencia del yeso
no fue detectada por rayos-X, ya que el limite de difraccion en este equipo es

menor que el 5%.
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El analisis por rayos-X de la mezcla M4 (30% vidrio activado, 69.3%
ceniza volante y 0.7% yeso) activada por 6 horas a la edad de 90 dias, arrojé un

patrén de rayos-X similar a los anteriores, ver Figura 4.20.
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Figura 4.20. Difractograma de la mezcla 6-M4-90D; Mezcla 4 activada por 6
horas a la edad de 90 dias.

En este caso se observd nuevamente la presencia de los picos
correspondientes al silicato de sodio, los cuales aparecieron un poco mas
intensos en comparacion con la muestra M3, como consecuencia del
incremento en la cantidad de ceniza volante. De igual manera, se siguieron
observando los picos o fases que correspondieron a las materias primas;

cuarzo (Q) y mullita (M).

En la figura 4.21 se presenta el difractograma de la mezcla M5 (99%
ceniza volante, 1% yeso) con tiempos de curado de 7, 14, 28 y 90 dias.

Unicamente se observan los picos correspondientes a las fases cristalinas de la
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ceniza volante, los que en la muestra curada a 90 dias comienzan a
desaparecer. Esta situacién pudiera ser la causa de la disminucion en la

resistencia a compresion obtenida previamente para esta muestra, a edades

tardias.
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Figura 4.21. Difractograma de la mezcla M5 con tiempos de curado de 7, 14, 28
y 90 dias.

La posible reaccién entre el vidrio molido, la ceniza volante y el yeso para
formar un material con propiedades cementantes es de esperarse debido a las
propiedades puzolanicas de la ceniza volante. Aunque en este trabajo la ceniza
volante no fue activada, la presencia de la solucién alcalina, aunado al vidrio
mecano-quimicamente activado, deberia ser suficiente para que pueda iniciarse
una reaccion. Sin embargo, después de analizar por difraccion de rayos-X las
mezclas anteriores, no ha sido posible detectar la presencia de alguna fase

cementante como lo es el C3S, C,S, C3A y C,4AF, tipicas fases presentes en los
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morteros tradicionales con cemento portland. En el Apéndice Il se muestran

los patrones de difraccion de rayos-X de algunas otras muestras preparadas.

4.4. Caracterizacion por microscopia electrénica de barrido de
las mezclas cementantes.

Buscando complementar la informacion sobre la caracterizacion de las
mezclas preparadas, se considerd6 necesario llevar a cabo el andlisis por
microscopia electronica de barrido de cada una de las mezclas. De esta
manera, con los resultados de este andlisis, se busca detectar algin cambio
significativo en la microestructura del material cementante, el tipo de morfologia,
el tamafio de particula, la composicion quimica, la apariencia superficial, etc.,
que conduzca a entender el comportamiento mecanico de los materiales

preparados.

En la figura 4.22 se muestran las micrografias de la muestra M1 a 7, 14,
28 y 90 dias de curado, que fue activada por 2 horas. Se observa que las
particulas incrementan su tamafio a medida que aumenta el tiempo de curado;
sin embargo, no se encontré alguna evidencia de la formacion del silicato de

sodio como consecuencia del proceso de molienda mecénica alcalina.
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Figura 4.22. Micrografias de la mezcla 2-M1 a 7 (a), 14 (b), 28 (c) y 90 (d) dias
de curado.
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Por otro lado, en la Figura 4.23, se presentan las micrografias de la
mezcla M2 activada por 4 horas a diferentes edades. En todas ellas se observa
gue se tiene una mezcla heterogénea de morfologias y con diferentes tamarfios
debido a la molienda del vidrio. Los tamafios de algunas particulas llegan a
alcanzar los 100 um. En estas imagenes no se detecta la presencia de las
particulas de ceniza volante tal vez debido a que el tamafo de las particulas de
vidrio es tan grande que enmascara las pequefias particulas de ceniza volante

gue son menores que 10 micras.

De manera general, se aprecia que las particulas de esta mezcla estan
dispersas y con diferentes tamafos, por lo que no se unen entre si. Esto
provoca que el material presente una baja resistencia a la compresion. Lo que
también se puede observar es que el tamafo de las particulas de estos
materiales cementantes con vidrio activado, ceniza volante y yeso es mayor,

comparado con el tamafio de las particulas de vidrio (100 pm vs 50 pm).

Por otro lado, aunque el andlisis por EDS que se muestra en la figura
indica la presencia de los elementos quimicos tipicos que conforman al vidrio y
la ceniza volante (Na, Ca, Si, O, Mg, Yy K), es dificil con ello poder determinar la
presencia de alguna fase en especifico, como seria el caso del silicato de sodio
gue se asume se esta formando por la activacibn mecano-quimica alcalina del

vidrio.
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Figura 4.23. Micrografias de la mezcla 4-M2 a 7(a), 14(b), 28(c) y 90(d) dias de
curado.
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En la Figura 4.24 se muestran las micrografias de las mezclas 6-M3-7D,
6-M3-14D, 6-M3-28D y 6-M3-90D. Se puede observar en la Figura 4.24a (6-M3-
7D), que a la edad de 7 dias la mezcla tiene la presencia de esferas de ceniza
volante rodeadas de material vitreo. Aunque suponemos que la activacion
mecano-quimica alcalina del vidrio molido posiblemente esté provocando la

formacion de silicato de sodio, éste no se logra apreciar en la micrografia.

En la siguiente micrografia de la Figura 4.24b (6-M3-14D), que
corresponde a 14 dias, se sigue observando la presencia de vidrio activado y
también la ceniza volante, sin apreciarse la presencia de alguna otra fase que

no sea el vidrio molido y la ceniza volante.

La muestra curada a 28 dias, (ver Figura 4.24c), presenta una
microestructura diferente, las particulas que se formaron tienen un tamafo
mayor que 10 um y sus particulas se ven mas compactas. No se observa la
presencia de esferas de ceniza volante. Es importante mencionar que los
resultados de resistencia a la compresion de esta muestra son mejores que los
que se tuvieron para las muestras a 7 y 14 dias, como se observo

anteriormente en la Figura 4.13.
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Figura 4.24. Micrografias de las mezclas 6-M3 a 7(a), 14(b), 28(c) y 90(d) dias
de curado.
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De igual manera, la muestra curada a 90 dias (Figura 4.24d), muestra la
presencia de particulas en forma de lajas por toda la mezcla. Ademas, ya no se
observan particulas individuales de ceniza volante. Por lo tanto, se asume que
alguna reaccion esta ocurriendo entre el vidrio molido, la ceniza volante y el
yeso; pues, al igual que en el caso anterior, la resistencia a la compresion
incrementa su valor, en comparacion con las muestras curadas a edades

tempranas.

Sin embargo, no se obtuvo algun indicio que mostrara el tipo de
compuesto que se estaba formando. Incluso los analisis por EDS realizados a
cada una de estas muestras indican la presencia de los elementos Na, Ca, Mg,
Si, Al, O, K, Tiy Fe, los cuales varian muy poco en sus proporciones en cada
caso. Esto nos podria corroborar la formacion de un compuesto que le imparte
propiedades cementantes a la mezcla. Sin embargo, es dificil determinar la
composicién del mismo ya que es probable que éste se encuentre en pequefia

proporcion.

Las siguientes micrografias, mostradas en la Figura 4.25, corresponden a
la mezcla M4 activada por 6 horas y con edades de curado de 7, 14, 28 y 90
dias. En este caso, se aprecia una morfologia diferente a la mostrada por las
muestras anteriores, aunque se siguen presentando particulas de ceniza
volante en las muestras curadas a 7 y 14 dias. Por ejemplo, en las Figuras
4.25a y 4.25b, se aprecia que las esferas de ceniza volante estan rodeadas de

pequefias particulas que podrian ser de la misma ceniza volante y del vidrio
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molido. Esto es entendible ya que en este caso la cantidad de ceniza volante es

mayor que la cantidad de vidrio en la mezcla.

En las Figuras 4.25c y 4.25d, correspondientes a las muestras curadas a
28 y 90 dias, respectivamente, se observa que la presencia de las particulas
esféricas ya no es tan notoria. Es importante mencionar que la resistencia a la
compresion de estas muestras va incrementando conforme aumenta el tiempo
de curado. Esto se debe a las propiedades puzolanicas de la ceniza volante, la
cual, al estar en contacto con el vidrio activado, el yeso y la solucion alcalina, es
probable que esté experimentando alguna reaccién dando paso a la formacion

de alguna fase cementante.

Sin embargo, al igual que en los casos anteriores, esta nueva fase
pudiera estar en una proporcion tan pequefia que no es facil su deteccion.
Como puede apreciarse en los andlisis por EDS de cada una de las muestras,
se aprecia, al igual que el caso anterior, la presencia de elementos como el Na,
K, Ca, Si, Al, O y Fe. Sin embargo no se logra apreciar ninguna diferencia

considerable que pudiera evidenciar la presencia de alguna fase cementante.

En el Apéndice IV se muestran las micrografias del andlisis de

microscopia electrénico de barrido de algunas otras mezclas.
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20kV.  X5,000  Sum % ull Scale 1556 cts Cursor: 0.000

2 4 B & 1
Sum ull Scale 3530 cts Curzor: 0,000 b) 6M4-14

4 5] g 1
S5um Eull Scale 2496 cte Cursor: 0,000 C) 6M4-28

4 & 8 1.
X5,000  5m ull Scale 3707 cts Cursor: 0,000 d) 6M4-90

Figura 4.25. Micrografias de las mezclas 6-M4 7(a), 14 (b), 28(c), 90(d) dias de
curado.
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En la Figura 4.26 se muestran las micrografias de de la mezcla M5 que
contiene Unicamente 99% de ceniza volante y 1% yeso. Se observa, en general,
en las micrografias una morfologia similar a la observada en la mezcla anterior,
s6lo que en este caso es mayor la presencia de la ceniza volante, tal como se

aprecia en las figuras 4.26a y 4.26b.

Por otra parte, en las figuras 4.26c y 4.26d se logra apreciar que
alrededor de las particulas de ceniza volante se comienza a formar una capa de
particulas aglomeradas, lo que podria estar indicando la posible reaccion de

formacion de una nueva fase cementante.

2 4 =3 g
ull Scale 2430 cts Cursor: 0.000

2 4 B B 1
20kV X5000 5um ull Scale 3577 cts Cursor: 0.000 b) M5-14

Figura 4.26. Micrografias tomadas a diferentes aumentos de la mezcla M5
7 (a), 14 (b) dias de curado. (Continua)
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2 4 g 8 w1z 1
20KV X5,000 5um ull Scale 2353 cts Cursor: 0,000 d) M5-90

Figura 4.26. Micrografias tomadas a diferentes aumentos de la mezcla M5
28 (c), y 90 (d) dias de curado.

4.5. Probable mecanismo de la activaciobn mecano-quimico alcalino
del vidrio molido.

Con base en los resultados anteriormente mostrados y discutidos, es
posible establecer un probable mecanismo para la activacibn mecano-quimico
alcalino del vidrio y con ello la obtencién de la fase cristalina de silicato de sodio

(SS).

En la Figura 4.27 se presenta el posible mecanismo del proceso de
activacion mecano-quimico alcalina del vidrio. Este mecanismo esta basado en
el hecho de que los subproductos industriales con propiedades puzolanicas, al

activarse con algun medio fuertemente alcalinos (pH>12), dan lugar
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esencialmente a la formacién de un gel de aluminosilicato alcalino, con
estructura tridimensional en los que los tetraedros de SiO, y de AlO; se
encuentran distribuidos al azar [21]. Este fenOmeno se ve incrementado a

medida que se aumenta la temperatura.

En este caso, se asume que durante la activacion del vidrio se forma la
fase de silicato de sodio (SS). De acuerdo con lo observado en la figura, el
elemento alcalino compensa la deficiencia de carga que se produce cuando el
APP* sustituye al Si** en la red estructural. Cuando entra en contacto la ceniza
volante con la solucidn activadora se produce un proceso de disolucién de su
componente vitreo, precipitando inmediatamente un gel relativamente rico en
AI**. Dicho gel, con el paso del tiempo, se va enriqueciendo en Si**, para formar
un precursor zeolitico [21]. El ion OH™ actia como catalizador ya que contribuye
a la disolucién de los cationes AI** y Si*. Con ello los iones de silicato
aumentan la velocidad del proceso de polimerizacion, por ello desarrollan unas
resistencias mayores y los iones carbonato retrasan la reaccion debido a la

acidificacion del sistema [17, 61].

Debido a que parte de los alcalis que participan en la disolucién de los
materiales, fueron liberados en la activacion mecano-quimico alcalino, se da la

posibilidad de que se produzca la formacién del silicato de sodio.
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Figura 4.27. Mecanismo de disolucion entre el vidrio, la ceniza volante y la
solucion alcalina.

Una vez formado el silicato de sodio, en esta investigacion se tiene la
teoria de la posible reaccion entre el silicato de sodio y el yeso para la
formacion de una fase cementante. Esta explicacion es la que se asume qué
esta pasando, ya que el material a edades tardias va endureciendo alcanzando
Su resistencia a la compresion mas alta a los 90 dias de curado con excepcion
de la muestra que contiene Unicamente ceniza volante y yeso, pues en ese

caso la resistencia mas alta se alcanza a los 28 dias.

Ademas, con lo observado en los rayos-X y en las micrografias, se puede
decir que existe una probabilidad de la formacion de fases cementantes como el
silicato tricalcico (C3S), esta fase es en la que se endurece a edades tempranas

y da la resistencia a los materiales.
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En la figura 4.28 se muestra el posible mecanismo de la reaccion del
silicato de sodio con el yeso para formar la fase cementante. Se asume que el
silicato de sodio reacciona con el yeso formando la fase C3S. Estos es, el SiO3
reacciona con el Ca formando CaSiO; o comunmente llamado C3S, esta fase

genera endurecimiento rapido y alta resistencia a edades tempranas.

Grano de Grano de
Vidrio Ceniza Volante
‘ ® . Capaamorfa Capa amorfa [
S Si, Na Si, Na "
g B PN _ —_
4 A—’ﬁ NaZS|O3 Na28|03 Hﬁf- \‘
Ca50 ‘ CaSO, l
CaSiO; CaSiO,

Figura 4.28. Mecanismo de reaccion entre el silicato de sodio (SS) y el yeso.

La reaccion anteriormente mencionada puede escribirse de la siguiente

manera:
Formacion del silicato de sodio:
Si0, + 2NaOH - Na,SiO; + H,0
Formacion del C3S

Na,SiO; + CaS0O, — CaSiO3; + Na,S0,

De esta manera, aunque no se logra evidenciar las reacciones

anteriormente expuestas, pues tal vez los compuestos formados se encuentran
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en pequefia proporcién, si es factible que estén ocurriendo debido a las
condiciones experimentales empleadas. Tal vez si se emplean algunas otras
técnicas de caracterizacion mas sofisticadas se podria llegar a contar con

alguna evidencia concreta que permita corroborar el mecanismo propuesto.

4.6. Pruebas de expansiéon térmica.

Con la finalidad de conocer el comportamiento de expansion térmica de
cada una de las mezclas preparadas, se llevo a cabo la prueba de dilatometria.
Es sabido por anteriores investigaciones que la variacion de dimensiones al
variar la temperatura es una propiedad inherente a todos los cuerpos y presenta
en cada unos de ellos caracteristicas propias que pueden llegar a diferenciarles

de los demas.

Estudios previos indican que los vidrios sddicos calcicos tienden a ser
expansivos, incluso este comportamiento se ha observado en morteros

elaborados con cemento, vidrio y con bajo contenido de alcalis [62, 63].

En el grafico de la Figura 4.29 se muestran las curvas de expansion
relativa de la muestra M3 que la que presentd los mejores valores de
resistencia a la compresion. Se puede apreciar un comportamiento lineal con un

incremento de expansion gradual, a medida que aumenta la temperatura.

La mezcla con la que se llevé a cabo esta prueba fue la 6 M3. Este

material presenta una expansion lineal que conforme la temperatura aumenta el
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volumen del material se ve incrementado. Este comportamiento se mantiene
desde los 25°C hasta cerca de los 200°C, aunque cerca de los 150°C se

observa una ligera disminucion en la expansion.

0.14
0.12
01 Tiempo de curado
28 i
0.08

PLC

0.06

0.04

0.02

30 60 90 120 150 180
TEMPERATURA (°C)

Figura 4.29. Gréficas de las curvas de expansion relativa de las mezclas:
6-M3-7D, 6-M3-14D y 6-M3-28D.

En la Tabla 4.3 se muestran los valores del coeficiente de expansion
térmica de cada una de muestras preparadas que presentaron el mejor

comportamiento mecanico.

De acuerdo con los resultados mostrados en la Tabla 4.3, se puede
apreciar que todos los materiales evaluados, con excepcion de la muestra M1,
presentan valores de expansion térmica menores que los que presenta un
mortero fabricado con cemento portland. En algunos casos los valores de
expansion son hasta 50% mas bajos que el mortero. La disminucion de los
valores de expansion térmica puede estar relacionada con la presencia de

microfisuras internas en los materiales con propiedades cementantes. Estas
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podrian ser ocasionadas por la posible reaccién que se esta dando entre el

vidrio activado con la ceniza volante y el yeso.

TABLA 4.3

VALORES DE EXPANSION TERMICA DE LAS PASTAS PREPARADAS

Tiempo de . Coeficiente de
L Tiempo de curado -
Mezcla activacion (dfas) expansion
(hrs) térmica, 1x10° K™
M1
(99% vidrio) 2 . AV
M2
(70% vidrio, 4 90 6.31
29% CV)
M3
(50% vidrio, 6 90 4.91
49.5% CV)
M4
(30% Vidrio, 6 90 2.56
69.5% CV)
M5 (99% CV) - 28 3.01
Mortero - 28 12

Nota: Los valores fueron medidos en un rango de temperatura de 25°C a
200°C.

Algunos estudios indican que materiales puzolanicos como la escoria de
alto horno, la ceniza volante, el humo de silice y el meta-caolin han sido
utilizados para reducir la expansion en el concreto. Aunque su eficiencia
depende en gran medida de las caracteristicas quimicas y fisicas del material

de reciclo, pues lo que provocan es la reduccién o eliminacién de las reacciones

alcali-agregado en el concreto [63, 64, 65, 66, 67].

En el presente estudio, los materiales que contenian ceniza volante en la

mezcla presentaron una disminucion en la expansion térmica de los morteros,
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debido a que ocurrié un proceso de contraccidn en la pasta que contrarresté la
expansion del material. Esta situacion es similar a los reportes de Mauricio y
Héctor [35], Venuat [66], Cabrera y Plowman [67], en los cuales se observé que
la adicion de ceniza volante a morteros de cemento reduce la expansion

térmica.

Asi, con base en los resultados obtenidos en este trabajo, se puede
concluir que es posible la reutilizacion de materiales de desecho o subproductos
industriales como son el vidrio y la ceniza volante, para la obtencion de nuevos

materiales alternativos con propiedades cementantes.

Aunque estos materiales fueron aumentando sus resistencias hasta los
90 dias de haberse fabricado la mezcla, existe la probabilidad de que pudieran
ser considerados para su aplicacion en sustitucion parcial del cemento portland
ordinario, con lo que se estaria contribuyendo a la disminucion de la

contaminacion del medio ambiente.

Por supuesto, es importante tener en cuenta todas las variables que
estan influyendo en el proceso de elaboracion de las pastas. En este caso y de
acuerdo con los resultados de este trabajo, es importante llevar a cabo la
activacion mecano-quimica alcalina de la materia prima, pues es gracias a ello
gue probablemente se esté formando el silicato de sodio, precursor de algunas

fases cementantes.
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Asimismo, es importante resaltar que estos resultados son fruto de un
trabajo inicial que debe continuarse para optimizar el proceso de activacion y
con ello lograr la obtencién de un buen material con propiedades cementantes
con el gque se puedan construir edificaciones béasicas y necesarias para los
seres humanos, siempre que se acaten las normas adecuadas para su

fabricacion.
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones.
1.- Mediante la mezcla de desechos inorganicos como la ceniza volante y el
vidrio sddico-calcico, este Ultimo previamente tratado y activado mecano-
quimicamente, es posible obtener nuevos materiales con propiedades

cementantes.

2.- La combinacién de la molienda mecanica y la adicién de una solucién
alcalina al vidrio resultaron fundamentales para incrementar su actividad
puzolanica, y en conjunto con la ceniza volante y una proporcion de yeso,
sirvieron como base para la obtencion de los nuevos materiales con

propiedades cementantes.

3.- Las caracteristicas microestructurales de cada uno de los nuevos
materiales preparados fueron muy similares, con excepcion de la presencia del
silicato de sodio detectado por difraccion de rayos-X en las mezclas 6-M3-90D y

6M4-90D.
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4.- La mezcla 6-M3-90D fue la que present6 el mayor valor de resistencia a
la compresion, atribuido a la proporcién 1:1 de vidrio reciclado y ceniza volante

y al efecto ocasionado por las propiedades puzolanicas de ambos materiales.

5.- Los nuevos materiales cementantes tienden a mantener un
comportamiento de expansion lineal mayor cuando contienen altos porcentajes
de vidrio reciclado que cuando tienen altos porcentajes ceniza volante (>50%),

en un intervalo de temperatura de 30°C a 200°C.

6.- En general, empleando una pequefia cantidad de solucién alcalina, una
pequefia proporcion de yeso, y manteniendo una proporciéon 1:1 de vidrio
reciclado-ceniza volante, se logra obtener nuevos materiales cementantes con

propiedades y caracteristicas interesantes para el area de la construccion.

7.- La fabricacion de materiales cementantes alternativos permitira contribuir
a la disminucién de la contaminacion con CO,, pues al contar con nuevos
materiales con propiedades cementantes se podra reducir el uso del cemento

portland tradicional.
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Recomendaciones.
a) Se recomienda controlar la temperatura exterior, tanto en la activacion
del vidrio, como en la fabricacion del material cementante para tener un buen

manejo de la mezcla de los materiales.

b) Se sugiere ampliar el estudio de la mezcla con 6-M3, ya que fue la que
presentd la mas alta resistencia a la compresion, aplicando otras técnicas
instrumentales de caracterizacion para tener mayor informacion sobre la

presencia de los geles y la formacion de fases cementantes.

C) Con el fin de obtener mezclas mas fluidas se recomienda la utilizacion de
aditivos, pues algunos de ellos ayudarian al incremento de la resistencia a la

compresion.

d) De igual forma, se recomienda estudiar nuevas composiciones de pasta
e incorporar agregados pétreos para la formacion de mortero para dar algun
uso en el nivel de laboratorio, utilizando la pasta 6-M3 para optimizar las

condiciones de preparacion e incrementar la resistencia.
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RESULTADOS DE RESISTENCIA A LA COMPRESION DE TODAS LAS
MEZCLAS PREPARADAS.

Tiempo de Activacion- Resistencia
Mezcla-Edad de ensayo
6-M1-90D 5 MPa
6-M1-28D 6 MPa
6-M1-14D 1 MPa
6-M1-7D 3 MPa
6-M2-90D 12 MPa
6-M2-28D 3 MPa
6-M2-14D 4 MPa
6-M2-7D 5 MPa
6-M3-90D 14 MPa
6-M3-28D 4 MPa
6-M3-14D 2 MPa
6-M3-7D 0 MPa
6-M4-90D 13 MPa
6-M4-28D 6 MPa
6-M4-14D 3 MPa
6-M4-7D 3 MPa
6-M5-90D 7 MPa
6-M5-28D 9 MPa
6-M5-14D 6 MPa
6-M5-7D 3 MPa
4-M1-90D 3 MPa
4-M1-28D 3 MPa
4-M1-14D 4 MPa
4-M1-7D 2 MPa
4-M2-90D 8 MPa
4-M2-28D 0 MPa
4-M2-14D 0 MPa
4-M2-7D 0 MPa
4-M3-90D 3 MPa
4-M3-28D 8 MPa
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4-M3-14D 2 MPa
4-M3-7D 1 MPa
4-M4-90D 2 MPa
4-M4-28D 2 MPa
4-M4-14D 2 MPa
4-M4-7D 1 MPa
2-M1-90D 15 MPa
2-M1-28D 7 MPa
2-M1-14D 3 MPa
2-M1-7D 6 MPa
2-M2-90D 11 MPa
2-M2-28D 0 MPa
2-M2-14D 1 MPa
2-M2-7D 0 MPa
2-M3-90D 10 MPa
2-M3-28D 0 MPa
2-M3-14D 3 MPa
2-M3-7D 0 MPa
2-M4-90D 10 MPa
2-M4-28D 5 MPa
2-M4-14D 3 MPa
2-M4-7D 1 MPa
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APENDICE II

PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X DE CADA UNA DE LAS
PASTAS PREPARADAS
A continuacién se muestran los patrones de difraccion de cada una de
las pastas elaboradas a diferentes tiempos de activacion y a los diferentes

tiempos de curado.

14000 Q M= Mullita
‘ Q= Cuarzo
, SS= Silicato de sodio
12000 “M“\W.M Q ,Jl sS y
. SR | R hm'%&ﬁ‘ A Q‘ M 6-M3-7D
~ 10000 \ S TR NSOy GRTION . .1 -
3
O A
< 4300 THBIRCIIIE f NS 6-M3-14D
o ,
2 6000 "\ j\
w /
- RV W l”"'"““mw‘_w.m ) :
= 4000 | 1 A e it AL O D
2000 \\W - fJ lw.ﬁ\
vt bohisaers O S NG . S s, 6-M3:00D
0
10 20 30 40 50 60 70

26

DRX de la mezcla 6-M3-90D, 28D, 14D, 7D.
Pasta 3 activada por 6 horas
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16000 Q M= Mullita
Q= Cuarzo
14000 {' SS= Silicato de sodio
/|
M /l._ss
< 12000 \MAMSW"' ““’“"“w‘»—«'\{'*.-wymmw.mg, M 6-M4-7D
% 10000 | .
‘ L 6-M4-14D
@ -
2 _
L 6000 \\-...'-m.u..-w‘ T R 6-M4-28D
2 PSR T Mg N i ™ e S .
= 4000 ™™ ﬂ
2000 \“"mmf-wa A,
PV A A 4 o 6-M4-90D
0
10 20 30 40 50 60 70
20
DRX de la mezcla 6-M4-90D, 28D, 14D, 7D.
Pasta 4 activada por 6 horas
M= Mullita
16000 Q Q= Cuarzo
14000
w 12000
2 Q
a 10000
3 M nj el Y
2 8000 s L
. J R Q
2 P s Q  4-M2-28D
M 6000 | ; B AL o
= Ly M‘“\»\
400 b A
U [ Moo Mo AM2-90D
2000 O R
0
10 20 30 40 50 60 70
20

DRX de la mezcla 4-M2-90D 28D.
Pasta 2 activada por 4 horas
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60000 M= Mullita
Q Q= Cuarzo
50000
w M ?_.‘.Ju._,-b'\’,' M Q
SH000, | At R Q. AMATD
fa)
< )
2130000 e N b A-M4-14D
=
w
E 20000 |
= ’/,,._,-wnl'w* Mt A A A s e 4-M4-28D
10000 ]
. z,_“g'.wa__,l_,_,_,- lm-\sl._,.,‘k»_,w-h..% e B = A__Mi_g()D
0
10 20 30 40 50 60 70
28
DRX de la mezcla 4-M4-90D, 28D, 14D, 7D.
Pasta 4 activada por 4 horas
12000 M= Mullita
SS SS= Silicato de Sodio
J\
10000 s 1&,)“.WM
i i A
T R g it N_n.‘s"’*"“‘/ \\" H A“‘L‘lkf
3 8000 - .Wwwv"wﬂmmmw acadg L 7D
2 S‘w’fr /\ y*\“])‘ )
a 6000 " \ R N e 2-M1-14D
5 L 4 ‘\“‘ NA\M
E 4000 Y et o 2-M1-28D
2 ".." AR A
- MW_MH ‘\\
2000 A s s 2-M1-90D
W"W*--wm
0
10 20 30 40 50 60 70
29

DRX de la mezcla 2-M1-90D, 28D, 14D, 7D
Pasta 1 activada por 2 horas
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M= Mullita
Q Q= Cuarzo
30000 SS= Silicato de Sodio
25000
w
= 20000
g M N- SM M
\ "lw-o-—"“‘d e ) A
3 15000 | - MM A R Q 2.M4-28D
o e, b
Z 10000
f
‘ IL,PJ\,.,\. A
5000 /M“L“‘”’“'““M V"{“"A“'\..ﬂJu’\.,,\.\,,.,.“,_nvw_~w»wu 2-M4-90D
0
10 20 30 40 50 60 70
26
DRX de la mezcla 2-M4-90D, 28D
Pasta 4 activada por 2 horas
Q M= Mullita
50000 Q= Cuarzo
— 40000 v Q )‘ " "
i -.//.h.«"‘-"—""" ! |t A ,‘_ur,v.\_mum'_%d\w}QWM‘JQ\MM“JME-7 D
2 30000 |
a
%)
& _—
- 20000 oSN i Mvehnzaaihioni: i M5-14D
10000 /_,_,,,J'WILMJ' |,__~___ At S VSN S-S ME:28D
5 i g G ol . M5-90D
10 20 30 40 50 60 70
20

DRX de la mezcla M5-90D, 28D, 14D, 7D.

Mezcla 5 activada
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APENDICE Il

FASES DEL CEMENTO PORTLAN EN EL MATERIAL CON PROPIEDADES
CEMENTANTES (VIDRIO/CENIZA VOLANTE/YESO)
Anteriormente se mostraron estos patrones de DRX de las mezclas 6-
M3-90D y 6-M4-90D y se vio que solo mostraban fases cristalinas como la
Mullita, Cuarzo y aparece el Silicato de Sodio, lo que se pretende demostrar en
este apéndice es que, no aparecen picos relacionados con las fases cristalinas
del cemento portland como la alita, belita, ferrita y C3A. Si existiera la posibilidad

de que una de ellas se formara, la intensidad es minima que el equipo no pudo

detectar.
6-M3-90D
5000
— 4000
11
3 A
% 3000 | |
g \ i
w \ flA C
£ 2000 i | U & A
- o g, B F
w o \ F
1000 oA Nd Ymriba M i A,
0
10 20 30 40 50 60 70
20

Fases del cemento portland.
B= C.S, A= C3S, C=C3A, F=C,AF
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6-M4-90D

5000

\
4000 | |

3000 \ ‘
2000 w/ L*“\;N

~*
w’u v /

INTENSIDAD {u.a)

10 20 30 40 50 60 70
20

Fases del cemento portland.
B= CZS, A= Cgs, C=C3A, F:C4AF
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APENDICE IV

MICROGRAFIAS DE ANALISIS DE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO DE CADA UNA DE LAS MEZCLAS PREPARADAS

A continuacion se muestran las micrografias de las pastas preparadas. En ellas
se puede apreciar la morfologia y el tamafio de las particulas que dan forma a

los cementantes preparados en este trabajo.

M4-ACTIVACION 4 HORAS

20k\V. . X1,000 10um

20kV ~ X1,000 10um

Micrografias tomadas a diferentes aumentos de la mezcla 4-M4 a:
a) 7 dias, b) 14 dias, c), 28 dias, d) 90 dias
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M1-ACTIVACION 2 HORAS

20kV ¢ X1,000 10um

XT7,000 10um

Micrografias tomadas a diferentes aumentos de la mezcla 2-M1 a
a) 7 dias, b) 14 dias, c), 28 dias, d) 90 dias
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MEZCLA M5

20kV  X5,000 Sum 20kV  X5,000 Sum

20kV  X5,000 Sum C) 20kV  X5,000 Spm

Micrografias tomadas a diferentes aumentos de la mezcla M5 a
a) 7 dias, b) 14 dias, c) 28 dias, d) 90 dias
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