A Vi,
=

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL

Facultad de Ingenieria en Mecanicay Ciencias de la

Produccion

“SINTESIS Y CARACTERIZACION DE GEOPOLIMEROS

BASADOS EN ZEOLITA NATURAL”

TESIS DE GRADO
Previo a la obtencion del Titulo de:

INGENIEROS MECANICOS

Presentada por:

Carlos Joao Basurto Barcia
José Luis Villalba Lynch

GUAYAQUIL-ECUADOR

Ano: 2013



AGRADECIMIENTO

Al Dr. Haci Baykara director de tesis quien
nos ayudo desinteresadamente,
motivandonos a superarnos
académicamente y espiritualmente

Al Dr. Mauricio Cornejo coordinador del
departamento CIDNA, quien nos ayudé
con el correcto manejo de maquina de
difraccion de rayos X.

Al Ing. Carlos Parra Director técnico del
laboratorio LEMAT, quien nos guié con el
correcto manejo del microscopio
electronico de barrido.

Al Ing. Armando Adriano analista del
Laboratorio LEMAT quien nos ayud6 con
los materiales necesarios para ejecutar de
manera correcta cada ensayo.

A cada miembro del laboratorio de
LEMAT-ESPOL, quienes nos ayudaron
con cada requerimiento solicitado para la
ejecucion de cada ensayo.

Al Laboratorio de Mecéanica Suelos y
Rocas de la Facultad de Ingenieria de
Ciencias de la Tierra.



DEDICATORIA

A DIOS.

A NUESTRAS FAMILIAS.

AL SR. JUAN CARLOS
BASURTO LUZARDO Y LA
SRA. NARCISA ESPERANZA
BARCIA ALVARADO, PADRES
DEL SR. CARLOS J.
BASURTO B.

A LA SRA. GLADYS ESPIN
GUERRA, ABUELITA DEL SR.
JOSE LUIS VILLALBA LYNCH.



TRIBUNAL DE GRADUACION

Dr. Kléber Barcia V., Ph. D. Dr. Haci Baykara, Ph. D.
DECANO DE LA FIMCP DIRECTOR
PRESIDENTE

Dra. Cecilia Paredes V., Ph. D.
VOCAL



DECLARACION EXPRESA

“La responsabilidad del contenido de esta Tesis de
Grado, nos corresponden exclusivamente; y el
patrimonio intelectual de la misma a la ESCUELA

SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL”

(Reglamento de Graduacion de la ESPOL).

Carlos Joao Basurto Barcia José Luis Villalba Lynch



RESUMEN

El material utilizado para la construccion de edificaciones, puentes,
cimentaciones de pisos de tipo casero o industrial, etc., es conocido como
cemento Portland, y dependiendo de la aplicacién existen varios tipos, su
gran contaminacién ambiental durante su proceso de produccién del mismo
ha impulsado al desarrollo de nuevos métodos cementantes. Debido a este
antecedente, ultimamente la tendencia ha sido desarrollar cementos a partir
de la activaciéon alcalina de materiales de tipo aluminosilicatos naturales o
artificiales. La fuente natural con mayor contenido de elementos
aluminosilicatos es la zeolita, la cual para este estudio, fue obtenida en la

provincia del Guayas, norte de Guayaquil, Monte Sinai.

En el presente trabajo de tesis se utiliz a la zeolita, la cual fue activada
alcalinamente con hidréxido de sodio (ver Apéndice A, tabla 17), para
solidificar esta mezcla, fue necesario que el curado dependa de dos
variables, las cuales son: tiempo y temperatura dentro de un horno.
Acotando que para la conformacion de los cubos nos regimos a la norma
ASTM C-109 de un cemento hidraulico como referencia bibliografica ya que

no existen normas para el estudio de la zeolita.



Para la realizacion de los ensayos de laboratorio fue necesario la utilizacion
de equipos tales como: Difractometro de Rayos X, Microscopio Electrénico
de Barrido, Analizador Termogravimétrico, Espectroscopia Infrarroja de
Transformada de Fourier, Maquina de Ensayos Universales, que ayudaron
a estudiar su composicion quimica (cualitativamente y cuantitativamente),
visualizacion de los minerales presentes y de la parte amorfa, cantidad y
velocidad de cambio en el peso del material como funcion de la
temperatura, obtencion de un espectro infrarrojo de transmision tanto de la

zeolita y de los geopolimeros, respectivamente.

Finalmente mediante un modelado molecular en el software Gaussian 09,
gue ayudd para describir y comprender el comportamiento estadistico y las
propiedades de colecciones de moléculas en una escala macroscopica, con
la simulaciéon de las vibraciones internas de los atomos a determinada

energia absorbida por el sistema.

Los resultados mostrados en este estudio, favorecieron la activacion
alcalina de un material aluminosilicato (zeolita), la estabilidad térmica de un
geopolimero, los rangos de picos de los espectros con similaridad de sus
valores en la parte teorica respecto a la experimental, las minerales
presentes y un alto valor de resistencia mecanica (esfuerzo de

compresion).
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INTRODUCCION

Actualmente se conoce que el proceso de fabricacion del cemento Portland
(CP), lleva consigo una alta contaminacion ambiental en donde se libera
grandes cantidades de CO, [1], ya que para su elaboracién se requieren
entre 10-11 MJ/Kg de energia anualmente, lo que representa
aproximadamente de 2 a 3% de energia primaria global [2], que
normalmente se consiguen mediante la utilizacién de combustibles fosiles,
durante la aplicacion de esta energia en su fabricacion ocurren una serie de
reacciones quimicas en donde existe una ruptura del carbonato de calcio

en oxido de calcio y diéxido de carbono.

El presente trabajo lleva a un objetivo particular, el cual es obtener un
cemento utilizando un material aluminosilicatos como la zeolita que sera
activado alcalinamente, cuya materia prima es abundante en nuestra region
y la explotacién actual de este mineral es minima. Se estima que la
produccion de cemento por medio la activacién alcalina podria resultar en
una disminucién del 80% de las emisiones de CO,en comparacion del

cemento Portland [3].

El reto estad en optimizar una mezcla (zeolita y activador alcalino) para la
obtencion de resistencias de compresion superior a las del cemento

Portland, y para llevar a cabo este fin, se ejecutaran una serie de procesos



experimentales, ayudandonos de una recopilacion bibliografica referente al
estudio y andlisis de la zeolita, acorde a las normas ASTM [4,5] en cada
etapa experimental que hacen referencia al cemento Portland ya que no
existen normas que rigen el proceso de la zeolita, ademas se desarrollara
meétodos para la elaboracion de un mejor proporcionamiento y curado de

las muestras.

En el primer capitulo se describen los antecedentes del presente trabajo, se
incluyen resultados que demuestran la afinidad de las zeolitas a la
activacion alcalina y se plantea el problema del uso del Cemento Portland.
En el siguiente capitulo se presenta informacion tedrica y el estado de arte
para el entendimiento y justificacion de la tesis. El tercer capitulo se
describe el procedimiento experimental, métodos y estrategias para
optimizar el tiempo en la preparacion de la muestra, bajo la norma ASTM
305 [5], la cual fue un modelo parcial relativo con la elaboracion del
Cemento Portland; el trabajo inicia con la recoleccion de la zeolita en los
yacimientos (Ver Apéndice A, figura A.1),los procesos de preparacion de la
materia prima como: trituracion, molienda, tamizado, formacion de los
cubos y los posteriores ensayos de resistencia a la compresion, bajo la
norma ASTM C109 [4], y analisis a nivel microestructural. El capitulo 4 se
presenta los resultados de los diversos andlisis efectuados y su respectiva
interpretacion. A continuacion en el capitulo 5 se observara y analizara los

resultados mediante un modelamiento dinamico con ayuda del software



Gaussian 09. Finalmente en ultimo capitulo se enumeran las conclusiones y
recomendaciones en base a los resultados obtenidos en el presente

proyecto de tesis.



CAPITULO 1

1 INFORMACION GENERAL.

1.1 Antecedentes y justificacion.

Por medio del Centro Ecuatoriano de Investigacion y Desarrollo en
Nanotecnologia (CIDNA), y gracias a la ayuda del Laboratorio de
Ensayos Metrolégicos y de Materiales (LEMAT) en la Facultad de
Ingenieria en Mecénica y Ciencias de la Producciéon (FIMCP) de la
Escuela Superior Politécnica del Litoral (ESPOL) se procedié a realizar
la sintesis y caracterizacién de un geopolimero o polimero inorganico
activado alcalinamente, material rico en aluminio y silicio como la
zeolita natural, para asi formar un nuevo tipo de cemento que ayude al
factor socio-economico del Ecuador, asi como, a reducir la

contaminacion ambiental.



A continuacion se muestran informacion sobre los estudios que se han
hecho con anterioridad, de los cuales es ayuda para el avance de esta
investigacion, se presentan las densidades de diferentes materiales
tales como: Cemento Portland [6], ceniza volante [7] y zeolita [8],

cuyos valores se presentan en la tabla 1.

TABLA 1.

DENSIDADES: CEMENTO PORTLAND, CENIZA VOLANTE Y

ZEOLITA.
Material Densidad (g/cm®)
Cemento Portland 3,14
Ceniza Volante 2,39
Zeolita 2,00

1.2 Planteamiento del problema.

Como es de conocimiento mundial, la contaminacion ambiental afecta
el aire que se respira, el agua que se bebe y los alimentos que se
consumen, los diversos factores como: empresas industriales,
vehiculos, aviones, barcos, etc. son los responsables, pero muy aparte
de estos factores, existen otros, tales como el proceso de produccion
del cemento Portland donde en cuya etapa de elaboracién implican
procesos de calcinacion de materia prima y usos de combustibles los

cuales liberan residuos de CO, [1,2].



Para combatir este problema, se realizaron estudios de minerales
cuyas propiedades fisicas y quimicas sean similares e incluso
mayores al cemento Portland, en la cual se destacan los materiales

aluminosilicatos.

Estudios pasados sobre la activacion alcalina se han desarrollados por
autores como: Purdon [15], Krivenko [16,17], Davidovits [18],
demostrando la variabilidad en la aplicacion del uso de elementos
aluminosilicatos, estos materiales se los obtiene de elementos como:

cenizas volantes, escoria de alto horno, metacaolin y zeolita.

En la caracterizacibn de sus estudios se usaron maquinas como:
Microscopio Electrénico de Barrido, Analizador Termogravimétrico,
Difractdmetro de Rayos X, Espectroscopia Infrarroja de Transformada

de Fourier y la Maquina de Ensayos Universales.

1.3 Previos estudios realizados.

Ayudandonos de datos experimentales obtenidos en estudios
pasados, autores como: Shi and Day [6] mencionan que la activacion
alcalina con Na,O*nSiO3; condujo a un esfuerzo de compresion de 160
MPa después de 90 dias de curado a temperatura ambiente.
CKovalchuk, Palomo y Fernandez activaron la ceniza volante con

NaOH en donde cubrieron las muestras en una funda plastica para



evitar la evaporacion del agua, cuyas condiciones de curados son 8 h
y 95°C dentro del horno obteniendo un valor de esfuerzo de
compresion igual 102.1 MPa, otro parametro es curado en seco,
donde la muestra es colocada en el horno cubierta a 95°C y 2 h, y
luego desde temperatura ambiente a 150°C en 3 h, 6 h a 150°C y
enfriado a temperatura ambiente en 3 h mostrando un valor de
esfuerzo de compresion de 31.8 MPa, y por ultimo curado en vapor,
donde las muestras entran al horno a 95°C durante 2 h y luego desde
temperatura ambiente a 95°C en 3 h, 6 h a 95°C y enfriado a
temperatura ambiente durante 3 h mostrando un valor de esfuerzo de

compresion de 71 MPa [13].

1.4 Objetivos.

e Objetivo general
Activar alcalinamente a un tipo de zeolita natural proveniente de la
provincia del Guayas con hidroxido de sodio, para producir un
material cementante cuyas propiedades reemplacen como una

forma alternativa al Cemento Portland tipo IP.



e Objetivos especificos
1. Realizar pruebas experimentales con respecto al tiempo y

temperatura de curado de las muestras a ensayar.

2. Realizar ensayos de compresion para cada muestra luego del

proceso de curado.

3. Realizar andlisis microestructurales utilizando espectroscopia
infrarroja de transformada de Fourier (EI-TF), Analizador Termo-
gravimétrico (ATG), Microscopio Electronico de Barrido (MEB),

Difractometro de Rayos X (DRX).

4. Corroborar los datos de la espectroscopia infrarroja de
transformada de Fourier experimental con los datos tedricos de la
espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier usando el

software Gaussian 09.



1.5 Metodologia del proyecto.
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FIGURA 1.1. METODOLOGIA DE LA TESIS.

El material aluminosilicato (zeolita) fue obtenida del sector llamado
Policia (Latitud 2° 7'2.27"S, Longitud 79°57'40.13"W), la cual es
nuestra materia prima, donde se tiene que seguir un procedimiento
como se muestra en el esquema de arriba tales como: obtencion,
preparacion, calculos del proporcionamiento. Luego de esto se
comienza con la parte de la preparacion y desarrollo del geopolimero

como se detalla en el capitulo 3. A continuacion se realiza los ensayos
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de laboratorio que son la parte fundamental de nuestra tesis. Con la
ayuda de software Gaussian 09 se corrobora los datos obtenidos en
el FTIR experimentalmente. Finalmente luego de haber concluido la
parte experimental de la tesis, se analiza los resultados y se desarrolla
las conclusiones de este proyecto, esto de detallar4 en los capitulos

posteriores.
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CAPITULO 2

2 MARCO TEORICO.

2.1 Cemento Portland.
Definicién.
También denominado Cemento Portland puzolénico tipo IP [9], es un
conglomerante hidraulico, que en contacto con agua forma una pasta
gue fraguan y endurecen a causa de las reacciones de hidrolisis e
hidratacion de sus constituyentes, dando lugar a productos hidratados
mecanicamente resistentes y estables tanto en el aire como bajo agua

[10].

El cédigo ASTM (1992), en la definicion 618-78, define: "las puzolanas
son materiales siliceos o alumino-siliceos quienes por si solos poseen
poco o0 ningun valor cementante, pero cuando se han dividido

finamente y estan en presencia de agua reaccionan quimicamente con
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el hidroxido de calcio a temperatura ambiente para formar compuestos

con propiedades cementantes” [11].

Proceso de fabricacion.

Se desarrollan en cuatro partes, las cuales se nombran a continuacion:

a) Obtencidn, trituracién y molienda de la materia prima.

b) Mezcla de los materiales en las proporciones correctas, para

obtener el polvo crudo.

c¢) Calcinacioén de polvo crudo.

d) Molienda del producto calcinado, conocido como Clinker, junto con

pequefias adiciones de aditivos extras.

Se describe graficamente el proceso que se lleva a cabo en la

fabricacion del cemento Portland, como se muestra en la figura 2.1.
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1. Obtencidn de la materia prima

2. Trituracian

|

3. Pre-homogenizacidn

!

4, Molienda del polvo crudo

|

5. Homogenizacion del polvo crudo

6. Calcinacion

|

7. Almacenamiento del Clinker

!

8. Transformacion del Clinker en cemento

!

9. Envasey Embarque

FIGURA 2.1. DESCRIPCION DEL PROCESO DE FABRICACION DEL
CEMENTO PORTLAND.

Composicion quimica.
La materia prima esta constituida de los siguientes elementos

guimicos:



COMPOSICION QUIMICA DEL CEMENTO PORTLAND [12].

TABLA 2.

Escoria de alto
. horno (BFS por Cemento Portland
Item .
sus siglas en (PC)
inglés)
Si0, 35.33 20.68
Al,O4 9.94 3.68
Fe,04 0.62 2.95
Ca0 34.65 62.93
MgO 14.63 4.21
SO, 3.97 2.62
Na,O 0.31 0.14
K,0 0.44 0.59
Total 99.89 100.50
('T(egr};‘i;‘d 2920 3140
(Fr':zu/j(ag) 340 425
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Durante la calcinacion en el horno, el principal compuesto quimico es

el Clinker, conformado por cuatro compuestos principales:

. Silicato tricélcico (C3S)

. Silicato dicalcico (C,S)

. Aluminato tricélcico (C3A)

o Ferrita aluminato tetra calcico (C4AF)

A su vez la cantidad de CO;, liberado puede ser analizado mediante la

siguiente ecuacion quimica (1):
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5CaC0; + 25i0, —» 3Ca0 * Si0, + 2Ca0 = Si0, + 5 C0, (1)

Otra propiedad de vital interés es el proceso de hidratacion del
cemento Portland, la velocidad con que la hidratacion se da, depende
basicamente de la composicion quimica del Clinker y de la finura de

molienda.

Pueden ser identificadas tres etapas que determinan la velocidad

durante el periodo medio y final de la hidratacién, que son:

1. Nucleacién y crecimiento del cristal.

2. Disolucién en la superficie del C3S.

3. Difusién a través de las capas hidratadas.

Las reacciones quimicas que describen la hidratacion del cemento son
muy complejas por ello es necesario estudiar a cada mineral del

Clinker por separado, a continuacién se nombra a cada uno:

a) Silicato tricalcico:

2C;S + 7H » C3S,H, + 3CH AH = —1114 K] /mol (2)

b) Silicato dicélcico:
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Se observa que cada ecuacion quimica se diferencia por la cantidad
de hidréxido de calcio (Ca(OH), (abreviado como CH)) que se forma, y
por la cantidad de calor de hidratacion liberado durante las reacciones.
El producto principal de la hidratacion es un hidrato de calcio cuya
formula C3S;H; (C-S-H) es una aproximacion ya que esto es una
materia no cristalina de composicion variable (gel) que forma
particulas muy pequefias (menos de 1 micra en cualquier dimension),
por el contrario, el hidréxido de calcio es una materia cristalina con una

composicion fija.

Observando la secuencia de reaccion del C3S ya que es el compuesto
gue comprende el 40-70% del peso del cemento en cuya gréafica se
describe la velocidad de evolucién del calor en funcion del tiempo,

como se muestra en la Figura 2.2.
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FIGURA 2.2. REPRESENTACION ESQUEMATICA DEL PERIODO
DE HIDRATACION DEL CEMENTO PORTLAND [6].

Los cincos procesos que se desarrolla en la hidratacion del cemento
Portland , transcurre cierto tiempo hasta que su reaccién se estabilice,
en el proceso |, también conocido como inicial o pre-induccion es
donde se aparece el mayor pico de hidrataciéon, luego en el proceso I,
también conocido como periodo de induccién, en esta etapa el silicato
tricalcico admite en poco porcentaje la entrada de agua hacia su
estructura interna, a continuacion se ejecuta el proceso lll, también
llamado periodo de aceleracion, en donde las reacciones internas y
externas tratan de igualar sus propiedades mediante la difusion y
saturacion entre el agua y el silicato tricalcico, a continuacion se

ejecuta el proceso |V, también conocido como periodo de
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desaceleracion en donde el silicato tricalcico aumenta y a la vez
impide que ingrese agua en grandes proporciones, como parte final se
ejecuta el proceso V, en donde la difusion disminuye su velocidad, y
cumple la propiedad de una asintota, en donde a medida que pase el
tiempo el agua disminuira [12,13].

2.2 Estado del arte del desarrollo de los cementos activados
alcalinamente.

Feret (1939) [14], Purdon (1940) [15], Glukhovsky (1959,1965)
[16,17], y Davidovits (1979) [18], ellos fueron los primeros
incursionadores en el campo de los aglutinantes activados
alcalinamente, fue Purdon quien di6é el primer aporte inicial de mayor
importancia en la historia, con el uso de escoria de alto horno activado
con hidroxido de sodio, en cuya conclusion se describe que un
hidroxido alcalino actia como un catalizador. Glukhovsky denominé
“soil-cement” a un nuevo tipo de aglutinante, el cual fue obtenido de un
material aluminosilicatos mezclado con desperdicios industriales de
rica alcalinalidad. Este autor clasifico los activadores alcalinos en seis

grupos, donde M es un metal alcalino [1,19]:

. Alcalis, MOH.
. Sales de acidos débiles, M,CO3y M,SO3y M3PO,4, MF.
. Silicatos, M,0O * nSiOas.

° Aluminatos, M,O * nAl,Os.
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o Aluminosilicatos, M,O * Al,O3 * (2-6) SIiO..

. Sales de acidos fuertes, M,SO,.

Finalmente Davidovits, desarrolld6 un aglutinante basado en la
activacion alcalina del metacaolin al cual denomino con el término de
“Geopolimero”, en su justificacion detalla que posee propiedades de
un polimero el cual se transforma, polimeriza y endurece a bajas
temperaturas pero la diferencia consiste que un geopolimero es
inorganico, fuerte y estable a altas temperaturas e inclusive no son

inflamables [1].

Krivenko clasificd los cementos alcalinamente activados en varias
categorias: geocementos, cementos escoria alcalinas,
cenizas alcalinas volantes, cementos Portland alcalinos, y alcalina,

cementos de aluminato alcalinos [20].

El término geopolimero es generalmente usado para describir la
reaccion desde estado amorfo hasta los productos cristalinos a partir
de la sintesis de alcali-aluminosilicatos e hidroxidos alcali o soluciones
de silicatos alcalis, los geles geopoliméricos y composicién estan
referidos como “vidrio de aluminosilicatos a baja temperatura”,
cementos activados alcalinamente, geo-cemento, ceramicos
enlazados alcalinamente, concreto polimero inorganico e

hidroceramicos [21]. Un geopolimero esta formado una red tri-
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dimensional con una estructura similar a la zeolita, pero son

completamente amorfos [22].

Los geopolimeros son similares a las zeolitas en cuanto a composicion
quimica, pero ellos presentan una microestructura amorfa, la
geopolimerizacion de minerales aluminosilicatos, la estructura de
marco abierto de las zeolitas, conteniendo cantidades de cationes
fuera de marco estructural y moléculas de agua, son muy fragiles a
cambios en presencia de temperatura o una presion de vapor de agua.
El cambio estructural incluye modificaciones en el tamafio de la celda
unitaria y geometria, movimientos de los cationes fuera del marco

estructural e incluso el quiebre de marco de Al-Si [23].

2.3 Las fuentes de activacion alcalina.

Teoricamente, cualquier material compuesto de silice y aluminio puede
ser activado alcalinamente [24], los elementos comunes para la
utilizacién en una activacion alcalina, son aquellos que pertenecen al
grupo | y Il de la tabla periédica, sus propiedades alcalinas son claves,
pero los mas usados son tres a saber, el calcio (Ca), Sodio (Na) y el
Potasio (K). En cuanto a materia prima, los elementos méas usados se

describen a continuacion:

a) Arcillas caoliniticas.
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b) Metacaolin.

c) Ceniza volatil.

d) Escoria de alto horno.

e) Mezclas de ceniza volatil y escoria.

f) Mezclas de escoria y metacaolin.

g) Mezclas de ceniza volatil y metacaolin.

2.4 Aluminosilicatos (zeolita).

El mineral zeolita tuvo su inicio en el afio 1756, cuando el
mineralogista Suizo Alex Fredrick Cronstedt descubrio la primera
zeolita natural la cual fue llamada Estilbita, zeolita proviene de dos
palabras griegas, Zeo y Lithos cuyo significado es hervir y piedra
respectivamente, en sus investigaciones establece que este mineral
en aluminosilicatos hidratados, ya que presentaban una particular
propiedad de “hervir’ cuando eran calentados con un cambio

temperatura [23,25].

Las zeolitas son aluminosilicatos microporosos cristalinos con una
estructura tridimensional formada por unidades tetraédricas TO4 (T=
Si, Al) [25], que estan unidas entre si compartiendo los 4 atomos de

oxigenos de los vértices de tetraedro, dando lugar a poros y cavidades
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uniformes de dimensiones moleculares, como se muestra en la figura

2.3.

FIGURA 2.3. ESTRUCTURA BASICA DE UNA ZEOLITA.

La composicién de la zeolita puede ser descrita con tres componentes

fundamentales, descrita a continuacion:

M7t * [Si;_,Al,0,] * nH,0

m

cation de trabajo de marco extra  marco de trabajo fase absorbida

Los cationes de marco extra son iones intercambiables y dan ricos
iones de cambio de estos materiales. La cantidad de Al con el marco

pueden variar en un amplio rango, desde Si/Al=1 hasta infinito. Como
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el radio de Si/Al del marco se incrementa, la estabilidad hidrotérmica

como la hidrofobicidad incrementa.

Tipos de zeolita y estructura quimica.

a) Mordenita. Tal y cual se muestra en la figura 2.4, el sistema de
canales presentes en este tipo de zeolita consta basicamente en 2-
dimensiones, con algunas aperturas elipticas de 12 anillos como se
muestra en la figura 2.5. El octavo anillo de limitacion de la difusion en
la direccién del plano [001] es un ejemplo de una apertura muy

arrugado [26].

FIGURA 2.4. ESTRUCTURA DE LA MORDENITA, VISTA A LO
LARGO DEL EJE [001] [27].
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FIGURA 2.5. CANAL DE DOCE ANILLOS VISTA PERPENDICULAR
A [001] [27].

b) Heulandita, Clinoptilolita. A este tipo de zeolita se la conoce como
heulandita cuya denominacién fue dada por el marco de trabajo, con
una estructura de diez anillos a los largo del plano [001] tal y cual
muestra la figura 2.6, y ocho anillos vistos a lo largo del plano [100]
como se muestra en la figura 2.7, su estructura tiene una similaridad

con la clinoptitolita por ello toma esta otra denominacién [26].



FIGURA 2.6. ESTRUCTURA DE LA HEULANDITA VISTA A LO
LARGO DEL EJE [001] [28].

FIGURA 2.7. ESTRUCTURA DE LA HEULANDITA [100] [28].

25
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CAPITULO 3

3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

3.1 Equipos, materiales e insumos.
Molino de bolas.
Este equipo se ayudo para reducir el tamafio de grano de la zeolita a
través de un mecanismo a base de un sistema de cadenas de
transmision de movimiento, la cual se colocé el tambor en medio de

los dos rodillos, como se muestra en la figura 3.1.

FIGURA 3.1. MOLINO DE BOLAS.
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Agitador de tamices.

Este equipo cuyo modelo es: ROT-TAP T-764, se ayudo6 a separar los
diferentes tamafios de grano de la zeolita mediante una serie de
tamices puestos uno sobre otro, cuenta con un mecanismo periddico
de movimiento circular con un apisonador en la parte superior que le
permite clasificar de una manera correcta hasta llegar al tamafo de

muestra deseada, como se muestra en la figura 3.2.

FIGURA 3.2. AGITADOR DE TAMICES.
Balanza digital.
Este equipo cuya marca es: OHAUS y modelo: EM-027, se ayudo6 a
pesar la cantidad de zeolita en masa que sirvi6 para realizar un
proporcionamiento exacto para obtener mas adelante los

geopolimeros de esta tesis, como se muestra en la figura 3.3.
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FIGURA 3.3. BALANZA DIGITAL.

Difractometro de Rayos X.

Este equipo cuya marca es: Panalytical y modelo: X’pert PRO,se
ayudé a analizar las fases del componente de nuestra muestra,
basandonos en la Ley de Bragg se determina cuantitativa y
cualitativamente su estructura cristalina y composicion quimica del

geopolimero, como se muestra en la figura 3.4.
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FIGURA 3.4. DIFRACTOMETRO DE RAYOS X.

Microscopio electrénico de barrido.

Este equipo cuya marca es: FEI y modelo: INSPECT, se ayud6 a
identificar gquimicamente las fases en un material desconocido y la
caracterizacion de defectos internos e impurezas del geopolimero,
determinando su distribucion y morfologia gracias a su ventaja de
observar imagenes con amplificaciones de hasta 20000X, como se

muestra en la figura 3.5.
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FIGURA 3.5. MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO.

Espectroscopia infrarroja de transformada de Fourier.

Este equipo cuya marca es: PERKIN ELMER y modelo: Spectrum
100,se ayud6 a caracterizar el tipo de enlace que posee el
geopolimero a las diversas frecuencias del espectro infrarrojo, como

se muestra en la figura 3.6.
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FIGURA 3.6. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA CON
TRANSFORMADA DE FOURIER.

Analizador termogravimétrico.

Este equipo cuya marca es: TA y modelo: Q600, se ayudé a
determinar el flujo de calor y los cambios de porcentaje en peso del
agua mediante la calorimetria y reacciones de los materiales a rango
de temperatura muy elevados, ademas se permitié conocer sobre las
reacciones exotérmicas y endotérmicas del geopolimero, como se

muestra en la figura 3.7.
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FIGURA 3.7. ANALIZADOR TERMOGRAVIMETRICO.

Maquina de ensayos universales.
Este equipo cuya marca es: Shimadzu y modelo: UH-600KNI,se ayudé
a determinar el esfuerzo de compresion que puede soportar los

materiales, como se muestra en la figura 3.8.
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FIGURA 3.8. MAQUINA DE ENSAYOS UNIVERSALES.

Mezcladora.

Este equipo cuya marca es: Hobart y modelo: S7N50, se ayud6 a
realizar en la preparacion del cemento activado alcalinamente, usando
su velocidad baja y alta, ademas cuenta con una paleta que le permite
mezclar homogéneamente la muestra, como se muestra en la figura

3.9.
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-a b c

FIGURA 3.9. MEZCLADORA: A) MAQUINA MEZCLADORA, B)
RECIPIENTE, C) PALETA.

3.2 Preparacién de muestras.

Procedimiento para obtener tamano de grano de 45 pm de zeolita.

e Para este procedimiento se utilizé el molino de bolas, se coloco la
zeolita (aproximadamente 1 cm de diametro), llenando el molino
hasta el 30% de su capacidad y con un 70% de esferas de
cerdmica, a una velocidad de 55 rpm durante 4 horas con la
finalidad de disminuir su tamafio de grano, como se muestra en la

figura 3.10.
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FIGURA 3.10. REDUCCION DE TAMANO DE GRANO DE ZEOLITA.

Luego se utilizé el agitador de tamices, como se muestra en la
figura 3.2, colocando en su interior aproximadamente 100g de
zeolita para luego clasificar la muestra en tamices, tales como: 8,
60, 100 y 325, como se detalla en la tabla 3, durante 10 minutos.

Como recomendacion se puede afiadir lo siguiente: se separ6 el
material con un tamafio de grano mayor a 45um, y se repiti6 el
proceso desde el segundo paso, hasta obtener 70 gramos o0 mas
de material en el fondo, a partir de los 100 g con que se cargo
inicialmente el agitador de tamices. Lo que se asegura que el 70%

de la muestra tuvo granulometria inferior a 45 um.



TABLA 3.

TAMANO DE LA PARTICULA POR TAMIZ.

Namero Tamafio de
de Tamiz Particula
8 2.36 mm

60 250.00 um
100 150.00 um
325 45,00 um

Preparacién de NaOH (12 M).

Materiales e insumos.

e Vaso de precipitacion.

e Agua destilada.

e NaOH en pellets (activador).

e Balanza digital.

e Ultrasonic Proccesor (Equipo).
e Frasco Volumétrico de 500mL.

e Espatula.

Equipos de proteccion.
e Guantes quirargicos.
e Gafas de laboratorio.
e Tapones auditivos.

e Mandil.
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e Mascarilla

Procedimiento.

e Se calculd los niumeros de moles de la concentracion de NaOH

(12 M), luego se utiliza un frasco volumétrico de 500mL (0.5 L).

namero de moles

Molar =
owar Volumen

M—n 9
_V()

n = 6 moles

Ntimero de moles = ———— 5
umero aemoces = Peso molecular ®)

Tipo de activador: NaOH

Na = 23 g/mol, O= 16 g/mol, H = 1 g/mol, NaOH = 40 g/mol;

m

6 moles = W

m =240 g NaOH
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Para continuar con este procedimiento, primero se uso todos los
equipos de proteccion, una vez calculada la masa del hidréxido de
sodio se utilizé una espéatula para coger NaOH, depositandola en
el vaso de precipitacion, el cual estd colocada sobre la balanza
digital, la misma que admite un valor maximo de 150 gramos, por
lo cual es recomendable realizar dos mediciones hasta completar
la masa requerida, para luego verter la muestra en el frasco
volumeétrico.

Cabe recalcar que hay que tener mucho cuidado con este
activador, es muy peligroso, provoca quemaduras a la piel y dafios
en la vista.

Se vierte una cierta cantidad de agua destilada (alrededor de
100mL) en el frasco volumétrico y agitarlo hasta que la mezcla se
visualice transparente, esto produjo una reaccién exotérmica, y las
paredes del frasco se volvieron muy calientes.

Luego de esto, se lleva el frasco volumétrico al equipo de
Ultrasonic Proccessor como se muestra en la figura 3.11, de tal
manera que mediante ultrasonido movié las particulas entre si,
permitiendo la salida de burbujas a la atmosfera, para usar este
equipo se coloca tapones auditivos.

Se repite este procedimiento (en éste caso 4 veces), con poca

cantidad de agua destilada hasta completar los 500mL.
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Tomar en cuenta la fuerza intermolecular, interacciones fuertes,
producen una disminucion de volumen, ya que el sodio es un
catibon y el hidréxido es un anion, produce una fuerza
intermolecular y se hace més compacto entre ellos.

Una vez terminado, se lavd todos los recipientes con agua
destilada, evitar lavarlos con agua potable, ya que contiene en su
microestructura tales como: carbonatos, sulfatos, cloruros de
metales, etc.

Recomendacion: Antes de realizar la  sintesis de
geopolimerizacion, se deberia utilizar agua desionizada ya que
con esto ayudaria a que no hayan cambios en la microestructura
del geopolimero al momento de realizar sus ensayos de
laboratorio, ademas la solucion NaOH (12M) tuvo que ser
preparada al menos un dia antes, ya que produce una reaccion
exotérmica y produce calor, entonces NaOH no puede ser usada

para la activacién de geopolimerizacion.
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FIGURA 3.11. SOLUCION DE NaOH (12 M) SOBRE EL
ULTRASONIC PROCESSOR.

Preparaciéon de la primera serie (G(1-4)P1) de la parte
experimental de la tesis.

Materiales e insumos.

Cada uno de estos materiales fueron usados para la preparacion de

las muestras de geopolimeros, tal cual se mencionan a continuacion:

e Hidréxido de sodio (NaOH, Merck, 99% de pureza)
e Balanza digital.

¢ Fundas de polietileno con sello de seguridad.

e Espatula.

e Mezcladora.

e Vaso de precipitacion.

e Pipeta.

e Pera.
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¢ Molde de Bronce.

e Agua destilada.

e Brocha.

e Aceite.

e Reloj o cronémetro.

e Equipo de movimiento intermitente (golpeteo) para distribuir bien la

muestra en el molde.

Procedimiento.

e Se prepard la muestra de NaOH (12 M) un dia antes de la
preparacion del cemento activado alcalinamente.

e En el laboratorio con el uso de la balanza digital, se peso la zeolita
para diferentes cantidades las cuales fueron: 200 g, 190 g, 180 g,
170 g. como se muestra en la Figura 3.3, para luego colocarlos en
sus respectivas fundas de polietileno.

e Luego se dirigié al laboratorio de la FICT (Facultad de Ingenieria
en Ciencias de la Tierra), donde se preparé los moldes con

especimenes de 50 mm, como se muestra en la Figura 3.12.
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FIGURA 3.12. MOLDE DE BRONCE.

Preparacién de la primera muestra (G1_P1).

Se procedi6 a colocar la primera muestra, es decir 200 gramos en
la mezcladora.

Se procedi6 a colocar 60 mL NaOH, (12 M) (30% de 200 gramos

de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion y pera, acorde a la

maxima capacidad permitida por la pipeta, cabe recalcar que luego
de agregar cada parte se encendié la mezcladora durante unos 2
minutos.

Una vez que se finalizé de agregar los 60 mL de NaOH, como se
muestra en la figura 3.13, se encendi6 la mezcladora con
velocidad baja durante 5 minutos. Hay que tomar muy en cuenta,
si la muestra se queda pegada en la paleta de la mezcladora, usar
una pequefia espatula para que esa muestra se pueda mezclar en

su totalidad.
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FIGURA 3.13. PREPARACION DE LA MUESTRA G1_P1 CUANDO
SE HA AGREGADO 60mL DE HIDROXIDO DE SODIO.

e Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 5
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

e Se observé que la muestra es muy sélida y muy compacta de color

verdoso, como se muestra en la figura 3.14.

FIGURA 3.14. PREPARACION DE LA MUESTRA G1_P1 CUANDO HA
FINALIZADO SU MEZCLA.
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e Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde como se muestra en la figura 3.15, previo a esto
se colocd una delgada pelicula de aceite con la brocha en las

paredes del cubo del molde.

FIGURA 3.15. COLOCACION DE MUESTRA SOBRE EL MOLDE DE
BRONCE.

e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la segunda muestra (G2_P1).

e Se procedi6 a colocar la segunda muestra, es decir 190 gramos en
la mezcladora.

e Se procedié a colocar 76 mL NaOH (12 M) (40% de 190 gramos

de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en
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diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se encendi6 la mezcladora durante unos 2 minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 76 mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 15 minutos.
Hay que tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en
la paleta de la mezcladora, con el uso de una pequefa espatula se
separa esa muestra para que se pueda mezclar en su totalidad.
Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 5
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Se observdé que la muestra, tenia un estado acuoso de baja

viscosidad respecto al anterior, como se muestra en la figura 3.16.

FIGURA 3.16. PREPARACION DE LA MUESTRA G2_P1.

Con el uso de la espatula se coloc6 la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de

aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.
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Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la tercera muestra (G3_P1).

Se procedio a colocar la tercera muestra, es decir 180 gramos en
la mezcladora.

Se procedié a colocar 90mLNaOH (12 M) (50% de 180 gramos de
zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en

diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se encendi6 la mezcladora durante unos 2 minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 90mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefia espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumentdé su velocidad por un tiempo de 10
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la

adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.
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e Se observo que la muestra, al colocar 90 mL es posible mezclar,
se torno acuoso la concentracion, como se muestra en la figura

3.17.

FIGURA 3.17. PREPARACION DE LA MUESTRA G3_P1.

e Con el uso de la espatula y la cuchara se colocd la muestra
cuidadosamente dentro del molde, previo a esto colocar una
delgada pelicula de aceite con la brocha en las paredes del cubo
del molde.

e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la cuarta muestra (G4_P1).

e Luego se procedid a colocar la cuarta muestra, es decir 170

gramos en la mezcladora.
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Se procedio a colocar 102 mL NaOH (12 M) (60% de 170 gramos

de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en

diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se enciende la mezcladora durante unos 2 minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 102 mL de NaOH, se
encendid la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefa espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 10
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Se observé que la muestra, al colocar 102 mL es posible mezclar,
se tornG acuoso y pastoso la concentracion, como se muestra en

la figura 3.18.
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FIGURA 3.18. PREPARACION DE LA MUESTRA G4_P1.

Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente
muestra.

Luego se llevaron los moldes al horno del laboratorio de
materiales, para lo cual se colocé a una temperatura de curado de
60°C durante 168 horas, para luego realizar los respectivos

analisis.

Preparacion de las segundas series (G(1-4)P2) de la parte
experimental de la tesis.

Procedimiento de la primera muestra (G1_P2).

Se procedi6 a colocar la primera muestra, es decir 200 gramos en

la mezcladora.
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Se procedié a colocar 60 mL NaOH (12 M) (30% de 200 gramos
de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en
diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se enciende la mezcladora durante unos 2 minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 60 mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefia espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumentdé su velocidad por un tiempo de 5
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Se observo que la muestra es muy sélida y muy compacta de color
verdoso.

Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.
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Procedimiento de la segunda muestra (G2_P2).

Luego se procedio a colocar la segunda muestra, es decir 190
gramos en la mezcladora.

Se procedi6 a colocar 76 mL de NaOH (12 M)(40% en 190 gramos
de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en
diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se enciende la mezcladora durante unos 2 minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 76 mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 15 minutos.
Hay que tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en
la paleta de la mezcladora, usar una pequefia espatula para que
esa muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumentdé su velocidad por un tiempo de 5
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Se observdé que la muestra, tenia un estado acuoso de baja
viscosidad respecto al anterior.

Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de

aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.
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e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la tercera muestra (G3_P2).

e Luego se procedid a colocar la tercera muestra, es decir 180
gramos en la mezcladora

e Se procedié a colocar 90 mL NaOH (12 M) (50% en 180 gramos
de zeolita) utilizando un vaso de precipitacidon, pera y la pipeta, en
diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se enciende la mezcladora durante unos 2 minutos.

e Una vez que se finalizé de agregar los 90 mL de NaOH, se
encendid la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefa espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

e Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 10
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

e Se observé que la muestra, al colocar 60 mL es posible mezclar,

se torné acuoso la concentracion.
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e Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la cuarta muestra (G4_P2).

e Luego se procedid a colocar la cuarta muestra, es decir 170
gramos en la mezcladora.

e Se procedi6 a colocar 102 mL NaOH (12 M) (60% de 170 gramos

de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la pipeta, en

diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de agregar cada
parte se enciende la mezcladora durante unos 2 minutos.

e Una vez que se finaliz6 de agregar los 102 mL de NaOH, se
encendi6 la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefa espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

e Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con

velocidad baja, se aumentd su velocidad por un tiempo de 10
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minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Se observd que la muestra, al colocar 70 mL es posible mezclar,
se tornd acuoso y pastoso la concentracion.

Con el uso de la espatula y la cuchara se colocé la muestra
cuidadosamente dentro del molde, previo a esto colocar una
delgada pelicula de aceite con la brocha en las paredes del cubo
del molde.

Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente
muestra.

Luego se llevaron los moldes al horno del laboratorio de
materiales, las muestras van a estar inmersa en la funda de
polietileno y sellada, para lo cual se coloc6 a una temperatura de
curado de 60°C durante 20 horas y luego a temperatura ambiente
en este caso a 18°C dentro del laboratorio, para luego realizar los

respectivos andlisis.

Preparacién de las terceras series (G(1-4)P3) de la parte
experimental de la tesis.

Procedimiento de la primera muestra (G1_P3).

Se procedi6 a colocar la primera muestra, es decir 170 gramos en

la mezcladora.
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Se procedié a colocar 51 mL de NaOH (12 M) (30% de 170

gramos de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la

pipeta, en diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de
agregar cada parte se enciende la mezcladora durante unos 2
minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 51 mL de NaOH, se
encendio la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefa espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 5
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Esta muestra tomo una forma acuosa tal y cual se muestra en la

figura 3.19.

FIGURA 3.19. PREPARACION DE LA MUESTRA G1_P3.
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Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto se coloc6 una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la segunda muestra (G2_P3).

Luego se procedié a colocar la segunda muestra, es decir 170
gramos en la mezcladora.

Se procedié a colocar 68 mL de NaOH (12 M) (40% de 170

gramos de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la

pipeta, en diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de
agregar cada parte se enciende la mezcladora durante unos 2
minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 68 mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 15 minutos.
Hay que tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en
la paleta de la mezcladora, usar una pequefia espatula para que
esa muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con

velocidad baja, se aumentdé su velocidad por un tiempo de 5
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minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.
e [Esta muestra se torn6é acuosa una vez vertido 68 mL de NaOH, tal

y cual muestra la figura 3.20.

FIGURA 3.20. PREPARACION DE LA MUESTRA G2_P3.

e Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la tercera muestra (G3_P3).

e Luego se procedi6 a colocar la tercera muestra, es decir 170

gramos en la mezcladora.



58

Se procedié a colocar 85 mL de NaOH (12 M) (50% de 170

gramos de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la

pipeta, en diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de
agregar cada parte se enciende la mezcladora durante unos 2
minutos.

Una vez que se finaliz6 de agregar los 85 mL de NaOH, se
encendio la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefa espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 10
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Esta muestra se torné acuosa una vez que se vertid 85 ml de

NaOH, tal y cual muestra la figura 3.21.
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FIGURA 3.21. PREPARACION DE LA MUESTRA G3_P3.

Con el uso de la espatula se colocé la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente

muestra.

Procedimiento de la cuarta muestra (G4_P3).

Luego se procedi6 a colocar la cuarta muestra, es decir 170 gr en
la mezcladora.

Se procedid a colocar 102 mL de NaOH (12 M) (60% de 170

gramos de zeolita) utilizando un vaso de precipitacion, pera y la

pipeta, en diferentes proporciones, cabe recalcar que luego de
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agregar cada parte se encendi6 la mezcladora durante unos 2
minutos.

Una vez que se finalizé de agregar los 102 mL de NaOH, se
encendié la mezcladora con velocidad baja durante 5 minutos. Hay
gue tomar muy en cuenta, si la muestra se queda pegada en la
paleta de la mezcladora, usar una pequefia espatula para que esa
muestra se pueda mezclar en su totalidad.

Luego de que haya terminado el tiempo de mezclado con
velocidad baja, se aumenté su velocidad por un tiempo de 10
minutos. Un dato importante es que a velocidades altas, se evita la
adherencia de muestra en la paleta de la mezcladora.

Con el uso de la espatula se coloco la muestra cuidadosamente
dentro del molde, previo a esto colocar una delgada pelicula de
aceite con la brocha en las paredes del cubo del molde.

Esta muestra se torné acuosa una vez vertido 102 mL de NaOH tal

y cual muestra la figura 3.22.
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FIGURA 3.22. PREPARACION DE LA MUESTRA G4_P3.

e Luego de esto para seguir con el procedimiento, es necesario
lavar los recipientes con agua destilada para el uso de la siguiente
muestra.

e Luego se llevaron los moldes al horno del laboratorio de
materiales, las muestras van a estar inmersa en la funda de
polietileno y sellada, para lo cual se colocé a una temperatura de
curado de 40°C durante 165 horas y luego a temperatura ambiente
en este caso a 23°C dentro del laboratorio, para luego realizar los

respectivos analisis.

3.3 Determinacién de la densidad de la zeolita.

Para determinar la densidad activada alcalinamente, se hizo uso de
una balanza analitica cuya marca es: Metler Toledo y modelo: XP205,

tal y cual se muestra en la figura 3.23.
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FIGURA 3.23. DETERMINACION DE LA DENSIDAD DE LA ZEOLITA

ACTIVADA ALCALINAMENTE.

Determinacién de la densidad del cemento activado
alcalinamente.

Materiales e insumos.

Balanza analitica
Vaso de precipitacion
Agua destilada
Termometro

Pinza

Procedimiento.

Si no tiene conocimiento del manejo correcto del equipo a utilizar,
se recomienda leer el manual de instrucciones previo a su uso, ya

que contiene piezas muy sensibles.
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Se colocaron los equipos de proteccion, es decir el mandil y los
guantes quirdrgicos.

Se conecto el equipo a la toma corriente y encenderlo.

Se revis6 que el equipo se encuentre completamente nivelado
respecto a la superficie donde va a ser apoyado mediante un
medidor de nivel, es decir observar que la burbuja se encuentre en
el centro del visor.

Se colocé el vaso de cristal con la canasta y luego se encer6 el
equipo mediante el botén ->T<- en el tablero.

Se esperod un cierto tiempo para que se encere el equipo.

Luego se procedio a escoger el tipo de material, en este caso la
opcion es Sélidos porosos, y en el tipo de fluido se escogio la
opcion Agua destilada.

Se coloco agua destilada en el vaso de cristal y el termdémetro en
las paredes del vaso con su soporte correspondiente.

Se tom¢ lectura de la temperatura del agua destilada.

Luego se ingreso el valor en el lector del equipo y se aplasté ok.
Luego se aplasto la opcion comenzar.

Se procedié cuidadosamente llevar la muestra (cemento activado
alcalinamente) al plato de la balanza analitica con la ayuda de la

pinza.
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Se colocod una pequefia cantidad de agua destilada en el vaso de
precipitacion.

Se espero hasta que se estabilice el equipo y se aplasto la opcion
Ok.

Cuidadosamente se retiré la muestra del plato con la ayuda de la
pinza y se dirigio al vaso de precipitacion.

Se sumergioé la muestra en el vaso de precipitacion con agua
destilada.

Se espero cierto tiempo hasta observar que la muestra esta libre
de burbujas de aire, de esta manera se aseguré una correcta
medicion de la densidad del material.

Luego se retird la muestra del vaso de precipitacién con la ayuda
de la pinza y se dirigio al plato donde sera nuevamente pesada la
respectiva muestra.

Una vez estabilizado el valor, se escogio la opcion Ok.

Luego cuidadosamente se retird la muestra bafiada de metanol del
plato con la ayuda de la pinza y se coloc6 en el interior del vaso de
cristal sobre la canastilla que previamente ha sido colocada.

Se procedio a tomar lectura del nuevo peso, aplastando OK.

Se esperd a que se estabilice el lector de la maquina y tomar el

valor de la densidad en g/cm®.
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3.4 Preparacion de equipos.

Procedimiento para el andlisis de compresion en la maquina de
ensayos universal.

Materiales e insumos.

Maquina de ensayos universal
Trapezium Program
Calibrador digital

Esmeril

Lijas de 80,150,1000

Brocha

Martillo

Espatula

Procedimiento.

Para realizar el ensayo de compresion primero se necesitd
preparar la muestra, es decir un cubo, para ello se realiz6 lo
siguiente.

Con la ayuda del esmeril y la lija se formé un cubo de tal manera
gue sus caras sean planas, esto permitid mejores resultados al

momento de realizar el ensayo.
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e Con la ayuda del calibrador Vernier digital se tomé 3 medidas por
cada cara y se sac6 un promedio, luego de eso se llend en la tabla
de datos.

e En el programa Trapezium se ingresaron las medidas del cubo
tales como, largo, profundidad y altura.

e Luego se coloco la muestra en la maquina de ensayos universal,
se debe tomar mucho cuidado con la posicion ya que debe ser la
misma a la cual se ingresé en el programa.

e Se configuré a una velocidad de 1 mm/ min y con una celda de 60
KN.

e Luego se procedio a empezar el ensayo.

¢ Finalmente se observo el valor en MPa y la grafica esfuerzo vs
deformacion de dicha muestra.

Procedimiento para el andlisis del ATG (Andlisis Termo

gravimétrico)

Materiales e insumos.

e TA Instrument Explorer (software)
e Mortero

e Apisonador

e Mechero de Bunsen

e Crisoles

e Balanza digital
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e Espétula

e Pinza

Procedimiento.

e Sino tiene conocimiento del manejo correcto del equipo a utilizar,
se recomienda leer el manual de instrucciones previo a su uso, ya
gue contiene piezas muy sensibles.

e Se encendié el equipo, es decir la computadora de escritorio.

e Se encendi6 el ATG, aplastando un switch que se encontré en la
parte posterior del equipo.

e En la computadora se dirigi6 al programa “TA Instrument
Explorer”.

e Luego se hizo clic derecho en el icono y se escogio la opcion
“Convert to the instrument”.

e Luego automaticamente aparecié la pantalla principal del
programa.

e Se verifico la valvula de purga que esté correctamente, se noto
que la valvula esta abierta observando la perilla que se encuentra
a 0 grados.

e Se comprobd el flujo de nitrogeno que pasa por la valvula
observando en el monitor un valor de 50mL/ min en el programa

QSeries.
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Luego de esto se puso la opciébn Control en la barra de
herramientas del programa. Luego de esto se escogi6 la opcion
“Furnace” y finalmente la opcién “Open”.

Se observé que la cavidad del ATG se encuentra abierta, se
necesitaron de 2 crisoles el cual uno fue como referencia y el otro
donde se colocé la muestra, el crisol de referencia se ubico en la
parte posterior del equipo y el crisol con la muestra se ubicé en la
parte frontal, vista desde el frente de la maquina.

Una vez ubicado los dos crisoles, se escogié la opcién Control,
luego “Furnace” y finalmente “Close” en el programa.

Luego se escogié la opcion “Calibrate”, y luego “Tare” (cuyo
significado es Encerar).

Se abri6 nuevamente y se colocoé la muestra en uno de los
crisoles, esta debera estar entre 8 a 10 mg.

Para colocar la muestra en el crisol se debe seguir los siguientes
pasos:

Con la ayuda del mechero de Bunsen y la pinza se calent6 el crisol
de esta manera ayudaron a que el resultado sea mas exacto.
Luego con la ayuda del mortero y del apisonador se preparé la
muestra.

Se introdujo cuidadosamente la muestra en el crisol y con la ayuda

de la balanza digital se tuvo el valor en masa que se necesitaba.
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e Se coloco el crisol con la muestra dentro de la maquina y se cerro
el dispositivo.

e Para nuestra parte experimental se tuvo que configurar con los
parametros de esta tesis establecidos previamente.

e Se escogio la opcion “Summary” en el programa, luego la opcién
“Procedure” y finalmente la opcion “Notes”.

e Se presiono la opcion “Start the run”.

e Los parametros de esta tesis seran los siguientes: Rampa de 10
°C/min, temperatura inicial de 40°C, temperatura final de 1000°C

e Finalmente se di6 “OK” para comenzar con el andlisis.

e Para continuar con la siguiente muestra se esperé al menos 3
horas para que el equipo logre bajar la temperatura y poder

utilizarlo nuevamente.

Procedimiento para el analisis en el FT-IR (Espectrocopia
Infrarroja por Transformada de Fourier).

Materiales.

e Spectrum Q100 (software)
e Bromuro de potasio

e Prensa

e Espatula pequeia

e Crisol
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e Balanza digital
e Algodon
e Alcohol antiséptico

e Porta muestra

Procedimiento.

e Previamente se tuvo que haber preparado la muestra, utilizando
200 mg de bromuro de potasio y 4 mg de la muestra (zeolita y
geopolimeros), pesados en la balanza digital.

e Se mezclé en el crisol la muestra hasta que realice una buena
mezcla, para luego colocarse en el porta muestra. Luego de esto
se llevo a la prensa aproximadamente una presion de hasta 10 KN
ya que puede sufrir dafios el porta muestra si se excede ese valor,
por lo que cuidadosamente se utilizo.

e Se retird la pastilla de la prensa y se llevé hacia el FTIR, se coloco
el sistema sobre la méaquina y se realizd el respectivo
“background” (4 ciclos).

e Una vez finalizado el proceso de “background”, se colocéd la
muestra sobre el sistema.

e Luego se baj6 la tapa de la maquina, y se presion6 con el
mecanismo que se encuentra a un lado de la maquina, se

recomienda que el proceso de presionar sea de manera lenta y
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hasta un maximo valor de 130, este ultimo valor se observé en la
pantalla del computador.

e Una vez que la muestra se encontr6 en posicion, se eligen los
parametros y especificaciones técnicas, luego se procede a
presionar el boton scan (4 ciclos), para asi la maquina empiece el
analisis.

Procedimiento para el analisis en el DRX (Difractémetro de Rayos

X).

Materiales e insumos.

e X'pert High Score Plus (Software)
e Zeolita

e Geopolimero

e Zincita (10% ZnO)

e Espatula pequefa

e Portamuestras

o Gillette

e Balanza digital

e Vidrio reloj

e Agua destilada

e Mortero y apisonador
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Procedimiento.

Previamente se tuvo que haber preparado la muestra, acorde a las
especificaciones de uso que se especifican en el catadlogo de la
maquina.

Antes de encender el equipo asegurese de que el
sistema de enfriamiento (chiller) tuvo el nivel de agua apropiadoy
de ser necesario purgue y cebe la bomba del chiller.

Asegurese de que las puertas del equipo fueron cerradas.

Conecte el sistema de enfriamiento (utilice el switch que se
encontré a un costado de la puerta del laboratorio — cuenta con
marcas de ON y OFF).

Se gir6 la llave-switch HT en el sentido de giro de las manecillas
del reloj.

Se presiond el botén “Power on” en el panel de control.

El indicador “Standby” se apagd y el indicador “Power on” se
encendio.

Se esperd6 hasta que los indicadores LED en el panel se
encendieran. (Cuando no se muestren puntos en el indicador LED
de “Shutter open” el sistema comenzard el procedimiento de

inicio).

a) El generador HT se inicié con los valores de 30 kV y 10 mA.

b) Se encendid la lampara “X-Rays On” encima del instrumento.
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Si se muestran 3 puntos en el LED “Shutter open”, es un indicativo
de que las puertas de la camara fueron abiertas o de que la llave
HT no fue girada de manera correcta. De esta manera el sistema
no se puede iniciar. Se cerraron las puertas o bien se giraron la
llave para que el sistema contindie su procedimiento de inicio.
Luego del encendido de la maquina se encendi6 el PC de control
del instrumento.

Se empez6 el programa “X’pert data collector”. EI usuario es
“‘user-1”y la contrasena es “galaxy”.

Se selecciond la vifieta “Instrument”, opcidén “Connect”. Se
apareci6 un cuadro de dialogo donde se debe indicar la
configuracion del difractometro que se desea utilizar.

Escoja la configuracion deseada (de acuerdo a los accesorios
instalados), y se abrié un cuadro de dialogo “X Pert Data Collector”
donde se mostr6 el estatus asumido del sistema. Esto es, radios,
rejillas, filtros, detector. Verifigue que estas asunciones fueron
correctas y presione “OK”.

Se hizo click en la opcién “Tension” en el menu del lado izquierdo.
Se inicié un cuadro de dialogo “Instrument Settings”.

Se eligio la vifeta “X-Ray” y se llevo los valores de generacion del

tubo, de manera progresiva y lenta, hasta 45 kV y 40 mA.
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Luego se pes6 su muestra acorde a las especificaciones
requeridas.

Se utilizd6 el porta muestras de 1 g, para obtener 90% de
Geopolimero y 10% ZnO.

Se limpid, usando un guaipe con etanol: la base y tapa del porta
muestras; el mortero y la masa para preparacion de muestras; el
kit para compactacion de pastillas (base, prensa, cuchilla); el vidrio
reloj para pesar las muestras; y la espatula.

Cada vez que fueron utilizados estos elementos (especialmente el
mortero, la maza y el vidrio reloj) se limpiaron para que no se
contaminen con el siguiente material.

Se introdujo el vidrio reloj en la balanza y se esperé que la medida
se estabilice.

Se encerd la balanza con el vidrio reloj.

Se calculé la cantidad de muestra y de referencia requerida.

Se coloc6 muestra en el crisol, es decir el porcentaje de
geopolimero y zincita para su respectivo mezclado.

Se utilizé una espatula para homogenizar la mezcla (muestra y
referencia) en el mortero. Esto debe hacerse de manera suave
para no moler la mezcla sino sélo mezclarla.

Se coloco la tapa del portamuestras en la base de la prensa y se

aseqguro.
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Se coloco la mezcla en la base hasta que sea suficiente para
compactarla.

Se utilizé la gillette para concentrar la mezcla en el centro del
espacio destinado a la muestra.

Se utilizé la prensa para compactar la mezcla en la base. Se hizo
suavemente hasta tocar la mezcla y luego con mayor fuerza para
compactarla.

Se coloco la base del portamuestras y se aseguro.

Se sac6 de la base y se gir6 levemente el portamuestras y se
verificd que no caiga mezcla de éste.

Se marcé el portamuestras con la identificacion de la muestra. Se
utilizé un marcador.

Para llegar a la parte cuantitativa se pasé por la parte cualitativa

primero, identificando los componentes.

Procedimiento para el andlisis en el MEB (Microscopio
Electronico de Barrido).

Materiales e insumos.

XT microscope server(software)
Zeolita

Geopolimeros

Etanol

Frascos plasticos pequefios con tapa 50 mi
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Micropipeta con su respectivo accesorio
Pinza puntiaguda y pinza sujetadora
Portamuestra con sus accesorios

Embudo

Procedimiento.

Previamente se tuvo que haber preparado la muestra, acorde a las
especificaciones de uso que se especifican en el catalogo de la
maquina.

Para el encendido de la maquina, se debidé presionar el boton
verde gque se encuentra frente a su estructura.

Luego se encendi6 las computadoras de derecha a izquierda, una
a suvez.

Una vez que los dos sistema fueron enlazadas en red, se di6
doble clic sobre el icono “XT microscope server’ y asi
posteriormente apareceria una ventana en la que se observaron
en la parte derecha tres iconos las cuales deberan estar en color
verde, tales como: console device, motion, imaging.

Luego en la parte que hace referencia a microsocope, se di6 clic
sobre el icono “start” para que sean ejecutados todos y cada uno

de los comandos que se encontraron debajo, cada item se debio
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volverse color verde para de esta manera se asegurd que se ha
iniciado la operacion de la maquina.

Una vez finalizado el paso anterior se observé una ventana que
requiere de usuario y contrasefia; teniendo un caso particular la
palabra “supervisor” se digitd en ambas partes.

Luego se apareciéo un mensaje que decia: “Do you want to run it
now?” a la cual se escogio la opcion yes.

Luego se tuvo que encerar la maquina.

En este caso se trabajé con alto vacio, por lo cual, la valvula
(HIVAC) de la maquina debi6 estar cerrada, y asi se ejecut6 la
magquina con alto vacio.

Una vez presionado el icono de alto vacio, la manera de saber que
su proceso ha finalizado es observando en la parte inferior
derecha un icono que cambia de color naranja a verde y también
se puede comprobar este rango de presiones (10? y 10*
Pascales).

Luego se escogio la opcion ventilar que esta en el lado derecho de
la opciébn bombear, con lo cual se sabe que el proceso ha
finalizado es observando también la parte inferior derecha un
icono que cambia de color de naranja a gris.

Asegurandose que estuvo abierta la valvula de nitrogeno para el

respectivo ventilado.
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Se ejecutd el proceso de bombeo y ventilado dos veces, para
ahora si poder abrir la caja del MEB, no se debi6 ejecutar mayor
fuerza para su apertura.

Antes de colocar la muestra dentro del MEB, se debid usar la
respectiva proteccion personal, y asegurando que la muestra
estuvo siendo transportada con la pinza sujetadora.

Se cerrd la caja y se presion6é el icono bombear, y a su vez
mantener presionado con la mano la caja para evitar que este no
se cerrara herméticamente.

Una vez hecho vacio (se debié cambiar el color antes descrito) se
procedid a configurar la posicion de la muestra con respecto a este
cono (utilizar el de Rayos X), con el scroll del mouse debi6 ser
desplazado a una distancia 10mm antes del tope superior.

Una vez que la muestra estuvo en su posicion adecuada, se
presiono el icono “HV”, para encender la columna y a su vez que
el haz de electrones incida sobre la muestra.

Se cambid la pantalla del modo “focus beam” al modo “electron
beam”, éstos se localizaron en la parte superior izquierda.

Para nuestra tesis se usaron los siguientes aumentos: 150x, 500x,
1000x, 2000x, 3000x, 4000x, 5000x, 6000x.

Los parametros usados fueron: Spot=3.0, kV=15, presion=10Pa,

velocidad de enfoque=0.3ms, velocidad de busqueda=0.5us.
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Finalmente para guardar la imagen, se cambié el nombre de la
muestra ensayada que se encontraba en la parte inferior derecha
haciendo doble clic.

Para apagar el sistema se debié desactivar el icono “HV”, se
cambio la pantalla de electron beam a focus beam, se encero los
ejes coordenados.

Se ventil6 el sistema para poder retirar la muestra, si éste no abre
facilmente repetir el proceso de ventilar.

Una vez la muestra fuera, se bombed el sistema.

En la parte superior derecha se dio clic, esta ventana se minimizo
y aparecio otra, se dié clic al icono que dice stop, y se espero a
que todos los items que anterior se volvieron color verde, ahora se
cambiaron a su estado inicial.

Finalmente se cerr6 esa ventana y se apagd los CPU’s de

izquierda a derecha.
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3.5 Ensayos de laboratorio.

Resultados finales de los cubos elaborados de la primera serie
(G(1-4)_P1).

En la figura 3.24, se muestra el resultado de cuatro probetas luego de
su proceso de curado, con condiciones de una temperatura de 60°C y
168 horas dentro del horno. Se observa que la muestra G1_P1 se
agrietd una vez se sacO del horno, en tanto que las tres restantes
(G(2-4)_P1) presentaron uniformidad en sus caras. En la figura 3.25,
se observa con mayor claridad el resultado de la muestra G1_P1,

luego de sacarlos del horno.

FIGURA 3.24. G(1-4)_P1 GEOPOLIMEROS (CURADO A 60°C Y
168Hrs).
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a b

FIGURA 3.25. GEOPOLIMERO G1_P1 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.

Resultados finales de los cubos elaborados de la segunda serie
(G(1-4)_P2).

En la figura 3.26, se observa que el geopolimero (G1_P2) mantiene su
forma cubica y presenta agrietamientos en baja magnitud respecto al

geopolimero (G1_P1) luego de sacarla del horno.

a b

FIGURA 3.26. GEOPOLIMERO G1_P2 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.
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En la figura 3.27, se observa que el geopolimero G2_P2 mantiene su
forma cubica y no presenta agrietamientos en sus caras luego de
sacarlas del horno, en esta ocasion el geopolimero muestra manchas
blancas alrededor de sus caras, eso significa que el hidroxido de sodio
sufrié un cambio de fase de liquido a soélido, las mismas observaciones

se aprecian en el geopolimero G3_P2, tal cual muestra la figura 3.28.

a b

FIGURA 3.27. GEOPOLIMERO G2_P2 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.

a b

FIGURA 3.28. GEOPOLIMERO G3_P2 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.
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En la figura 3.29, se observa que la probeta mantiene su forma cubica
y no presenta agrietamientos en sus caras luego de sacarlas del
horno, en esta ocasion la probeta no muestra manchas blancas
alrededor de sus caras, eso significa que el hidréxido de Sodio no

logro completar su cambio de fase de liquido a sdlido.

a b

FIGURA 3.29. GEOPOLIMERO G4 _P2 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.

Resultados finales de los cubos elaborados de la tercera serie
(G(1-4)_P3).

En la figura 3.30, se observa que la probeta mantiene su forma cubica
y no presenta agrietamientos en sus caras luego de sacarlas del
horno, en esta ocasion la probeta muestra manchas blancas alrededor
de sus caras, eso significa que el hidréxido de sodio sufri6 un cambio

de fase de liquido a sélido, las mismas observaciones se aprecian en
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los geopolimeros G2_P3, G3 P3 y G4 _P3, tal cual muestran las

figuras 3.31, 3.32 y 3.33 respectivamente.

a b

FIGURA 3.30. GEOPOLIMERO G1_P3 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.

a b

FIGURA 3.31. GEOPOLIMERO G2_P3 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.
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a b

FIGURA 3.32. GEOPOLIMERO G3_P3 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.

a b

FIGURA 3.33. GEOPOLIMERO G4 _P3 a) VISTA SUPERIOR, b)
VISTA LATERAL.
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Pruebas de ensayo de compresion.
Resultados de la primera serie (G(1-4)_P1).

Esfuerzo de compresion de la primera muestra G1_P1.

No se realizé el ensayo de compresion porque se observaron grietas y
una fragilidad por todo el volumen del cubo al momento de estar varios
dias dentro del horno, por lo que era muy dificil aplicar una carga en la

seccion transversal de la base tal como se observa en la figura 3.25.

Esfuerzo de compresion de la segunda muestra G2_P1.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 22.28 MPa, tal
como muestra la figura 3.34, ademéas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 28.09mm; ancho 25.46 mm; altura 21.38 mm.

S Max

EsferoNmm2)
N

o 1 - 3 <1 5 (5] 7 a8 o 10
Alargamianto(mm)

FIGURA 3.34. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G2_P1.
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Esfuerzo de compresion de la tercera muestra G3_P1.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 7.78 MPa, como
se muestra en la figura 3.35, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 17.05mm; ancho 15.42 mm; altura 18.69 mm.

Esfuerzo(Nmm2)

-‘/ 1 1 1 1 1 1

o 1 2 3 4 5 () 3 8 =] 10
Alargamiento{mm)

-
b=

FIGURA 3.35. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G3_P1.

Esfuerzo de compresion de la cuarta muestra G4_P1.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 2.13 MPa, como
se muestra en la figura 3.36, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 16.3mm; ancho 20.39 mm; altura 29.22 mm.
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Esfuerzo(Nimm2)

/T_‘._M?** 1 1 1 1 1 1

O 1 2 3 4 s (<] 7 8 =] 10
Alargamiento{mm)

b

FIGURA 3.36. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G4_P1.

Resultados de la segunda serie (G(1-4) P2.

Esfuerzo de compresion de la primera muestra G1_P2.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 14.90 MPa, como
se muestra en la figura 3.37, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 49.07 mm; ancho 49.01 mm; altura 48.13 mm.
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FIGURA 3.37. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G1_P2.

Esfuerzo de compresion de la segunda muestra G2_P2.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 5.42 MPa, como
se muestra en la figura 3.38, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otra dimension la cual
se nombra a continuacion: espesor 49.55 mm; anchura 49.39 mm;

altura 49.27 mm.
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FIGURA 3.38. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G2_P2.

Esfuerzo de compresion de la tercera muestra G3_P2.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 2.32 MPa, como
se muestra en la figura 3.39, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

49.08 mm; ancho 49.26 mm; altura 49.16 mm.
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FIGURA 3.39. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G3_P2.
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Esfuerzo de compresion de la cuarta muestra G4_P2.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 0.39 MPa, como
se muestra en la figura 3.40, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 48.79 mm; ancho 48.71 mm; altura 47.94 mm.

EsfuerzoNimm2)

. 1 ef  — = 1 L
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FIGURA 3.40. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G4_P2.

Resultados de la tercera serie (G(1-4)_P3).

Esfuerzo de compresion de la primera muestra G1_PS3.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 6.37 MPa, como
se muestra en la figura 3.41, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 50.08 mm; ancho 49.83 mm; altura 46.5 mm.
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FIGURA 3.41. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G1_P3.

Esfuerzo de compresion de la segunda muestra G2_P3.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 3.42 MPa, como
se muestra en la figura 3.42, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 50.04 mm; ancho 49.93 mm; altura 47.1 mm.
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FIGURA 3.42. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G2_P3.

Esfuerzo de compresion de la tercera muestra G3_P3.

El maximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 0.94 MPa, como
se muestra en la figura 3.43, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 50.04 mm; ancho 49.93 mm; altura 47.1 mm.
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FIGURA 3.43. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G3_P3.

Esfuerzo de compresion de la cuarta muestra G4_PS3.

El méximo esfuerzo de compresion tuvo un valor de 0.42 MPa, como
se muestra en la figura 3.44, ademas cabe recalcar que las
dimensiones iniciales del cubo no se mantuvieron constantes (norma
ASTM C109), se tuvo que realizar un cubo con otras dimensiones:

espesor 50.04 mm; ancho 49.93 mm; altura 47.1 mm.



95

18

16 —

14 —

12—

10 —

Esfuerzo(N/mmz)

R — p— — t 1 1 1

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4
Alargamiento{mm)

o N kB o @
I

FIGURA 3.44. CURVA ESFUERZO VS ALARGAMIENTO DE LA
MUESTRA G4_P3.

Conclusion General del ensayo de esfuerzo de compresion

Los mejores resultados de esfuerzo de compresion se observaron por
parte de la primera serie (G(1-4) P1 ver figuras 3.34-3.36) cuyas
condiciones de curado fueron: temperatura de 60°C y 168h dentro del
horno, y 30 dias a una temperatura ambiente de aproximadamente
18+1°C, éstas no fueron colocadas con fundas plasticas antes de
ingresar al horno, de ésta manera cuando concluyé el tiempo de
curado en el horno, cada dia se observaban fisuras en su superficie
por parte de la muestra G(1-2) P1l; y las muestras G(3-4)_P1
presentaban un material muy suave en sus caras por lo que dificultaba
el ensayo de compresion por el tiempo de curado. Por parte la
segunda serie (G(1-4)_P2 ver figuras 3.37-3.40) cuyas condiciones de

curado fueron: temperatura de 60°C y 20h dentro del horno y a una
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temperatura ambiente de 18+1°C por 7 dias, para luego ser llevadas a
una temperatura de 25+1°C por 23 dias, a diferencia de la primera
serie (G(1-4)_P1), éstas fueron recubiertas con fundas plasticas y
selladas antes de ingresar al horno, con esto se evitd una pérdida
rapida de la evaporacion del agua a causa de la humedad ejercida en
la superficie de las muestras, observdndose grietas ocasionando
valores de compresion bajos y sin superar la resistencia de
compresién a la anterior serie G(1-4)_P1, la segunda serie fueron
mantenidas a una temperatura de 18+1°C y luego a una temperatura
ambiente de 25°C. Finalmente la tercera serie G(1-4) P3 cuyas
condiciones de curado dentro del horno fueron: temperatura de 40°C y
165h, una vez sacados del horno fueron colocadas enseguida a una
temperatura ambiente de 25°C. Por lo tanto, si existe un aumento en la
relacion zeolita-hidréxido de sodio, es decir mayor cantidad de zeolita
y menor volumen de hidréxido de sodio, existira un aumento de

resistencia a la compresion.
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Relacion entre esfuerzo de compresion vs densidad respecto al
porcentaje de hidréoxido de sodio.

Estimacién del esfuerzo de compresién vs densidad de la primera
serie (G(1-4)_P1) para obtener el esfuerzo de compresion de la
primera muestra (G1_P1).

Debido a que la primera muestra (G1_P1) tuvo problemas en su
conformacién cubica, se realizé una regresion lineal con los datos
encontrados en las restantes muestras tal como se muestra en la

figura 3.45, dando la siguiente ecuacion (6):

y =160x — 270 (6)

Esfuerzo de Compresion vs Densidad
25 T T T T

y = 1.6e+002% - 2 Te+002

P2
=
I

-
[y

—
[==]

Esfuerzo de compresian (MPa)

2 Datos experimentales

Curva linealizada

0
1.74 1.76 1.78 1.8 1.82 1.84 1.86 1.8¢
Densidad (g/cm3

FIGURA 3.45. ESTIMACION PARA OBTENER EL VALOR DEL
ESFUERZO DE COMPRESION DEL GEOPOLIMERO G1_P1
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Evaluando el valor de densidad de la primera muestra (G1_P1) se

obtendra:

y = 160(2.03) — 270

y = 54.8 MPa

Relacion de esfuerzo de compresion vs densidad con el 30% de
NaOH y comparacion entre las primeras muestras (G1_P1, G1_P2,
G1 P3) de cada serie.

Tal como se muestra en la figura 3.46, a 30% NaOH, el punto mas
bajo representa la muestra G1 _P3 que fue curada a 40°C en un
tiempo de 165h dentro del horno, y el punto mas alto representa la
muestra G1_P1 curada a 60°C y un tiempo de 168h dentro del horno,
en tanto que la muestra G1_P2 curada a 60°C y 20h dentro del horno
representa el punto medio; por lo cual, es factible concluir que la
geopolimerizacion de la muestra G1_P1 se desarroll6 con la mejor
condicion de curado, es decir se requiri6 de mayor temperatura y

mayor tiempo en el horno.
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Esfuerzo de Com_presién vs Densidad

:
G1-F'1/

55

50

Esfuerzo de Compresion (MPa)

1.8 1.85 19 1.95 2 2.05
Densidad (g/cm3)

FIGURA 3.46. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD (30% NaOH DE LAS PRIMERAS MUESTRAS DE CADA
SERIE).

Relacion de esfuerzo de compresion vs densidad con el 40% de
NaOH y comparacion entre las segundas muestras (G2_P1,
G2_P2, G2_P3) de cada serie.

Tal como se muestra en la figura 3.47, a 40% NaOH, el punto mas
bajo representa la muestra G2_P3 curada a 40°C en un tiempo de
165h dentro del horno, y el punto mas alto representa la muestra
G2_P1 curada a 60°c y un tiempo de 168h, en tanto que la muestra
G2_P2 curada a 60°C y 20h dentro del horno representa el punto
medio; por lo cual, es factible concluir que la geopolimerizacion de la
muestra G2_P1 se desarroll6 con la mejor condicion de curado, es

decir se requiri6 de mayor temperatura y mayor tiempo en el horno.
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Esfuerzo de Corerresir]n vs Densidad
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FIGURA 3.47. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD (40% NaOH DE LAS SEGUNDAS MUESTRAS DE CADA
SERIE).

Relacion de esfuerzo de compresion vs densidad con el 50% de
NaOH y comparacion entre las terceras muestras (G3_P1, G3_P2,
G3_P3) de cada serie.

Tal como se muestra en la figura 3.48, a 50% NaOH, el punto mas
bajo representa la muestra G3_P3 curada a 40°C en un tiempo de
165h dentro del horno, por su aspecto gelatinoso dificulté la medicion
de la densidad, ya que al momento de introducirla dentro del agua
destilada, se observd desprendimiento del material provocando error
en la medicion final, y el punto mas alto me indica la muestra G3_P1
curada a 60°C y un tiempo de 168h, en tanto que la muestra G3_P2

curada a 60°C y 20h dentro del horno representa el punto medio; por
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lo cual, es factible concluir que la geopolimerizacion de la muestra 3
G3 _P1 se desarroll6 con la mejor condicion de curado, es decir se

requirio de mayor temperatura y mayor tiempo en el horno.

Esfuerzo de Compresion vs Densidad

Esfuerzo de compresidn (WPa)

1.74 1.75 1.76 107 1.78 1.79 1.8 1.81
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FIGURA 3.48. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD (50% NaOH DE LAS TERCERAS MUESTRAS DE CADA
SERIE).

Relacion de esfuerzo de compresion vs densidad con el 60% de
NaOH y comparacioén entre las primeras muestras (G4_P1, G4_P2,
G4 _P3) de cada serie.

Tal como se muestra en la figura 3.49, a 60% NaOH, el punto mas
bajo representa la muestra G4_P3 curada a 40°C en un tiempo de
165h dentro del horno, por su aspecto gelatinoso dificulté la medicion

de la densidad, ya que al momento de introducirla dentro del agua
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destilada, se observé desprendimiento del material provocando error
en la medicion final, y el punto mas alto representa la muestra G4_P2
curada a 60°C y un tiempo de 168h, en tanto que la muestra G1_P2
curada a 60°C y 20h dentro del horno representa el punto medio; por
lo cual, es factible concluir que la geopolimerizacion de la muestra
G4 _P1 se desarrollé con la mejor condicion de curado, es decir se

requiri6 de mayor temperatura y mayor tiempo en el horno.

Esfuerzo de Ct}m_presién vs Densidad
22 T T T

I
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FIGURA 3.49. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD (60% NaOH DE LAS PRIMERAS MUESTRAS DE CADA
SERIE).
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Conclusion del efecto del hidroxido de sodio sobre la resistencia
alacompresion.

Siempre y cuando se mantenga constante el porcentaje de hidroxido
de sodio; la muestra, cuya proporcidén (Zeolita+NaOH) tenga la mayor
cantidad de zeolita en masa, mayor temperatura y tiempo de curado
respecto a las deméas muestras, alcanzard el mayor valor de esfuerzo
de compresion. Si se da el caso que tanto la masa de zeolita,
temperatura de curado e hidroxido de sodio son iguales, el pardmetro
de comparacién es el tiempo de curado, si este es mayor respecto a
las deméas muestras, alcanzara el mayor valor de esfuerzo de

compresion, como se muestra en la figura 3.50.
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T T T T T T

T T
G113
T H e R e e VAR S

=
T
i
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
4
'
'
'
'
'
'
'
4
'
'
'
'
'
-
'
'
'
'
'
'
4
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
'
4
'
'
'
'
v
'
a
'
'
'
'
'
4
'
'
'
'
'

[¥%)
=
1
I
[+
i

: LGt
M :

—&— 30% MNaOH |._
—+— 40% NaOH
—— A0% NaOH
—&— 60% MaOH
i i i
16 1.65 17 175 18 1.85 1.9 1.95 2 2.05 21
Densidad (g/cm3)

(]
=
T
|

Esfuerzo de compresian (MPa)

-
=

0

FIGURA 3.50. SUPERPOSICION DE CURVA: ESFUERZO DE
COMPRESION VS DENSIDAD A DIFERENTES
CONCENTRACIONES DE NaOH.
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Acorde con el estudio realizado por Criado [29], se observa que el
geopolimero del método 1 (ceniza volante con NaOH con pH=13.93),
a 37 dias de curado su esfuerzo de compresion fue de 63MPa
aproximadamente, y el método 2 (ceniza volante con NaOH+agua
soluble con pH=13.83) mostro 23MPa aproximadamente, en tanto al

geopolimero de este proyecto a 37 dias de curado mostro 22.28MPa.

Gréficas de esfuerzo de compresion vs densidad respecto a las
condiciones de curado.

Grafica de esfuerzo de compresion vs densidad de la primera
serie (G(1-4)_P1) curada 60°C y 168hrs.

La muestra G1_P1 tiene el mayor esfuerzo de compresién, como se
muestra en la figura 3.51, pero cabe recordar que es un valor
calculado, inmediatamente la muestra G2_P1 es un valor experimental
de 22.28 MPa, el punto mas alto (G1_P1) se identifica por tener una
concentracion de 30% NaOH de 200g zeolita, mientras el punto mas
bajo corresponde a una concentracion de 60% NaOH de 170g zeolita
(G4_P1); por lo cual se llega a la conclusiéon que a menor porcentaje
de concentracion de NaOH y mayor cantidad masa de zeolita, se
logrard un mayor esfuerzo de compresion por la reduccion los poros
gue seran ocupados por atomos de sodio durante el proceso de

geopolimerizacion.
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Esfuerzo de Compresidn vs Densidad
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FIGURA 3.51. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD 60°C-168Hrs.

Gréfica de esfuerzo de compresiéon vs densidad de la segunda
serie (G(1-4)_P2) curada 60°C y 20hrs.

El punto mas alto (G1_P2) se identifica por tener una concentracion de
30% NaOH y 200g zeolita, mientras el punto mas bajo corresponde a
una concentraciéon de 60% NaOH y 170g zeolita (G4_P2), como se
muestra en la figura 3.52, por lo cual se llega a la conclusién que a
menor porcentaje de concentracion de NaOH y mayor cantidad masa
de zeolita, se logrard un mayor esfuerzo de compresién por la
reduccion los poros que seran ocupados por atomos de sodio durante

el proceso de geopolimerizacion.
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Esfuerzo de Compresidn vs Densidad
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FIGURA 3.52. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD 60°C-20Hrs.

Gréfica de esfuerzo de compresién vs densidad de la tercera serie
(G(1-4)_P3) curada 40°Cy 165hrs.

El punto mas alto (G1_P3) se identifica por tener una concentracién de
30% NaOH y 170g zeolita, mientras el punto mas bajo corresponde a
una concentracién de 60% NaOH y 170g zeolita (G4_P3), como se
muestra en la figura 60, por lo cual se llega a la conclusion que a
menor porcentaje de concentracion de NaOH e igual cantidad masa de
zeolita, se lograra un mayor esfuerzo de compresién por la reduccion
los poros que seran ocupados por atomos de sodio durante el proceso

de geopolimerizacion.
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Esfuerzo de Compresidn vs Densidad
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FIGURA 3.53. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
DENSIDAD 40°C-165Hrs.



108

Andlisis por Analizador Termogravimétrico (ATG).

Superposicion de la primera serie (G(1-4)_P1) analizadas por
ATG.

Manteniendo constante las condiciones de curado, se observa que
cada muestra empieza a perder gran porcentaje de peso entre la
temperatura ambiente y 200°C, debido al agua higroscépica contenido
en el interior de los poros mostrando algunos picos endotérmicos, tal y
cual se muestran en las figuras B.2-B.5 (Ver Apéndice B) todas las
muestras se tornan térmicamente estable, ya que en un amplio rango
de cambio de temperatura (200°C-1000°C) pierde menos agua que al
inicio. Por lo que si agregaramos mas hidréxido de sodio, se liberara
mas porcentaje de peso en agua y el total porcentaje de peso
incrementard, debido a la deshidratacién y de la deshidroxilacion [30].
Todas muestras de geopolimeros mostraron un pico exotérmico entre
830°C y 900°C (Ver Apéndice B, B.2-B.5), debido a la recristalizacion
de la estructura de residuo del geopolimero y este pico exotérmico es
la prueba de la formacién de un geopolimero [29,30].

Superposicion de la segunda serie (G(1-4) P2) analizadas por
ATG.

Manteniendo constante las condiciones de curado, se observa que
cada muestra empieza a perder gran porcentaje de peso entre la

temperatura ambiente y 200°C, debido al agua higroscopica contenido
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en el interior de los poros mostrando algunos picos endotérmicos, tal y
cual se muestran en las figuras B.7-B.9 (Ver Apéndice B), todas las
muestra se tornan térmicamente ya que en un amplio rango de cambio
de temperatura (200°C-1000°C) pierde menos agua que al inicio. Por
lo que si agregaramos mas hidroxido de sodio se liberara mas
porcentaje de peso en agua Yy el total porcentaje de peso
incrementard, debido a la deshidratacion y de la deshidroxilacion [30].
Todas muestras de geopolimeros mostraron un pico exotérmico entre
830°C y 900°C (figura (Ver Apéndice B, B.6-B.9)), debido a la
recristalizacion de la estructura de residuo del geopolimero y este pico

exotérmico es la prueba de la formacion de un geopolimero [29,30].

Superposicion de la tercera serie (G(1-4) P3) analizadas por ATG.

Manteniendo constante las condiciones de curado, se observa que
cada muestra empieza a perder gran porcentaje de peso entre la
temperatura ambiente y 200°C, debido al agua higroscépica contenido
en el interior de los poros mostrando algunos picos endotérmicos, tal y
cual se muestran en las figuras B.10-B.13 (Ver Apéndice B), todas las
muestra se tornan térmicamente estable, ya que en un amplio rango
de cambio de temperatura (200°C-1000°C) pierde menos agua que al
inicio. Por lo que si agregaramos mas hidréxido de sodio se liberara
mas porcentaje de peso en agua y el total porcentaje de peso

incrementard, debido a la deshidratacion y de la deshidroxilacién [30].
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Todas muestras de geopolimeros mostraron un pico exotérmico entre

830°C y 900°C (figura (Ver Apéndice B, B.11-B.13)), debido a la

recristalizacion de la estructura de residuo del geopolimero y este pico

exotérmico es la prueba de la formacion de un geopolimero [29,30].

Este estudio demostré propiedades térmicas, cristalinidad y estabilidad

muy parecidas a los estudios previos [29,30,31,32].

Acorde con la referencia [30], se muestra el andlisis termogravimétrico

de su estudio, del cual los autores resaltan los siguientes puntos:

Pierde aproximadamente un 15% de masa, debido a la
deshidratacion del agua absorbida y la condensacién de los
grupos oxidrilos antes de los 211°C. En este estudio se obtuvo
picos y pérdida de peso similares a las temperaturas mencionadas
en estudios pasados.

Pierde aproximadamente un 2% de masa, entre 211°C y 505°C,
debido a la deshidroxilacion de la alta temperatura de grupos
oxidrilos. En esta tesis de grado se tiene la misma pérdida de peso
debido a la deshidroxilacion en el mismo rango mencionado.
Desde 505°C hasta 1300°C la muestra se vuelve estable, y la
pérdida de peso es despreciable. En esta tesis de grado los

analisis se llevaron a cabo hasta los 1000°C y todas las muestras
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de geopolimeros se mostraron estables y con una pérdida de peso
despreciable.

e Se observa un pico endotérmico entre 135°C y 145°C; se observa
un pico exotérmico entre 900°C y 1005°C. En esta tesis de grado
se observaron dos picos endotérmicos entre 30°C y 211°C, y un

pico exotérmico entre 800°C y 900°C.

El analisis termogravimetro curados a 65°C durante un dia y tres dias
[33], con diferentes relaciones de solucion alcalina (SiO,/NaOy),
observandose una pérdida de masa hasta los 100°C, la cual esta
asociada a la volatilizacion o evaporacién de moléculas de agua y
grupos oxidrilos de los productos formados en el proceso de
geopolimerizacién, se observé una méaxima pérdida de masa de
15.13% de muestra. En esta tesis de grado se tiene una pérdida de

peso muy similar variando en un rango del 15%-30%.

Relacion de porcentaje de pérdida de peso por ATG vs densidad a
igual condicién de curado.

Comparacién de geopolimeros de la primera serie (G(1-4)_P1).
Como se puede ver en la figura 3.54 y los termogramas (Ver Apéndice
B, figuras B.2-B.5), existe una relacion inversamente proporcional, es

decir, a menor contenido de agua, habra una mayor densidad.



112

Porcentaje pérdida peso por TGA vs Densidad
30 | | T T T T
G4-P1; ; ; ; ;

Porcentaje pérdida peso por TGA (%)

1.7 1.75 1.8 1.85 1.9 1.95 2 205 21
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FIGURA 3.54. CURVA PORCENTAJE PERDIDA DE PESO POR ATG
VS DENSIDAD DE LA PRIMERA SERIE (G(1-4)_P1).

Comparacion de geopolimeros de la segunda serie (G(1-4) P2).

Como se puede ver en la figura 3.55 y los termogramas (Ver Apéndice
B, figuras B.6-B.9), habra una relacion inversamente proporcional, a

menor contenido de agua, habra una mayor densidad.
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Porcentaje pérdida de peso por TGA vs Densidad
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FIGURA 3.55. CURVA PORCENTAJE PERDIDA DE PESO POR ATG
VS DENSIDAD DE LA PRIMERA SERIE (G(1-4)_P2).
Comparacién de geopolimeros de la tercera serie (G(1-4) P3).

Como se puede ver en la figura 3.56 y los termogramas (Ver Apéndice
B, figuras B.10-B.13), habra una relacion inversamente proporcional, a

menor contenido de agua, habra una mayor densidad.
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Porcentaje pérdida de peso por TGA vs Densidad

Porcentaje perdida de peso por TGA (%)

1.68 1.7 1.72 1.74 1.76 1.78 18 1.82
Densidad (g/cm3

FIGURA 3.56. CURVA PORCENTAJE PERDIDA DE PESO POR ATG
VS DENSIDAD DE LA PRIMERA SERIE (G(1-4)_P3).

Superposicién de las gréficas con igual condicién de curado.

Como se muestra en la figura 3.57, por cada serie se puede ver una
buena correlacion entre contenido de agua y densidad. En la primera
serie (G(1-4)_P1), las densidades cambian en la misma serie como:
2.03, 1.87, 1.80, 1.74 corresponden al contenido de agua 14.83, 17.91,
24.90, 28.03 respectivamente, lo cual demuestra la capacidad de
absorver agua luego de haberse realizado el proceso de

geopolimerizacion.
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Porcentaje pérdida de peso por ATG vs Densidad
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FIGURA 3.57. SUPERPOSICION DE CURVA PORCENTAJE
PERDIDA DE PESO POR ATG VS DENSIDAD, A DIFERENTES
CONDICIONES DE CURADO.

Relacion de la primera serie (G(1-4) P1) de concentracién de
hidroxido de sodio vs esfuerzo de compresion.

Relacion del Esfuerzo de compresion vs concentracion de
hidroxido de sodio de la primera serie (G(1-4)_P1.

La figura 3.58 se muestra la primera serie de geopolimeros (G(1-
4) P1), el valor del geopolimero G1_P1 fue obtenido tomando en
cuenta los valores de los geopolimeros restantes (G(2-4)_P1), se
presume que si la relacion hubiese sido lineal este hubiera alcanzado
un valor de 54.8 MPa (como se muestra en la figura 3.58), el

geopolimero G2 _P1 alcanzé un valor de 22.28MPa a una
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concentracion de 40% NaOH de 190 g de zeolita, los demas
geopolimeros se obtuvieron un menor valor, esto tuvo lugar con una
mayor cantidad de zeolita y una menor concentracion de NaOH, lo que
le daba una mayor estabilidad mecanica al momento de realizar el
ensayo por la disminucion de los poros microestructurales luego de

haber concuido el proceso de geopolimerizacion.

Esfuerzo de compresion vs Concentracion de NaOH
60 T T T T T T

P €—G1-P1
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&
=]

25 30 35 40 45 50 55 60 65
Concentracidn de MaOH (%)

FIGURA 3.58. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
CONCENTRACION DE HIDROXIDO DE SODIO DE LA PRIMERA
SERIE (G(1-4)_P1).
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Relacion del Esfuerzo de compresion vs concentracion de
hidroxido de sodio de la segunda serie (G(1-4)_P2.

La figura 3.59se muestra la segunda serie de geopolimeros (G(1-
4) P2), el geopolimero G1_P2 obtuvo el mayor valor de esfuerzo de
compresién, esto tuvo lugar ya que se usO una mayor cantidad de
masa Yy menor concentracion de NaOH respecto a los demas
geopolimeros (G(2-4)-P2), lo que le daba una mayor estabilidad
mecanica al momento de realizar el ensayo por la disminucién de los
poros microestructurales luego de haber concuido el proceso de
geopolimerizacion.
Esfuerzo de compresidn vs Concentracién de NaOH
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FIGURA 3.59. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
CONCENTRACION DE HIDROXIDO DE SODIO DE LA PRIMERA
SERIE (G(1-4)_P2).
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Relacion del Esfuerzo de compresion vs concentracion de
hidréxido de sodio de la tercera serie (G(1-4) P3.

La figura 3.60 muestra la segunda serie de geopolimeros (G(1-4) P2),
el geopolimero G1_P3 obtuvo el mayor valor de esfuerzo de
compresién, esto tuvo lugar ya que se us6 una mayor cantidad de
masa y menor concentracion de NaOH respecto a los demas
geopolimeros (G(2-4)-P3), lo que le daba una mayor estabilidad
mecanica al momento de realizar el ensayo por la disminucion de los
poros microestructurales luego de haber concuido el proceso de

geopolimerizacion.

Esfuerzo de compresion vs Concentracién de NaOH
7 T T T T T T
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FIGURA 3.60. CURVA ESFUERZO DE COMPRESION VS
CONCENTRACION DE HIDROXIDO DE SODIO DE LA PRIMERA
SERIE (G(1-4)_P3).
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Superposicion de graficas del esfuerzo de compresién con
respecto a la concentracion de hidréxido de sodio de las series
de geopolimeros.

La figura 3.61 expone la superposicion de cada serie de geopolimeros
elaborados, cada geopolimero de la primera serie (G(1-4)_P1)
obtuvieron el mayor valor de esfuerzo de compresion, un valor
intermedio se observa en cada muestra de la segunda serie (G(1-
4) P2), en tanto que la tercera serie (G(1-4) P3) muestran los valores
mas bajos, por lo que la mejor condicién de curado para obtener un

alto valor de esfuerzo de compresion es 60°C y 168h.
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GEOPOLIMEROS.
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Ensayo en el difractometro de Rayos X.

Los difractogramas se pueden encontrar en la parte de anexos(Ver
Apéndice C, figura C.1 hasta figura C.16), empezando con el analisis
individual de cada geopolimero y luego con la superposicion de la

zeolita con los geopolimeros de cada serie.

Superposicion de zeolita vs primera serie de geopolimeros (G(1-
4) P1).

Se observa en la figura C.1 (Ver Apéndice C) la superposicién de los
difractogramas de la zeolita y de los geopolimeros (G(1-4)_P1). En el
difractograma de la zeolita se encontraron picos de cuarzo a
determinados angulos (KaCo26): 24°, 31° y 76°, y ademas picos de
mordenita a determinados angulos (KaCo26): 11°,16°,18°, 23°, 26°,
30°, 32.5°, 35°, 36°, 41°, 42° y 56,5°. Luego de la gepolimerizacién se
produjo un cambio en su microestructura, representadas por nuevos
picos de fases cristalinas, estas se detallan en el andlisis
correspondiente a cada muestra de los geopolimeros. En el
difractograma de la muestra (G1_P1) se encontraron picos de cuarzo
a determinados angulos (KaCo20): 24°, 31°, 47°, 65°, 71°y 76°,
ademas se encontraron picos de Aluminosilicato hidratado de sodio 1
(ASHS1) (sistema cristalino monoclinico) a determinados &angulos

(KaCo26): 26°, 30°, 32°, 38° y 44°. En el difractograma de la muestra
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(G2_P1) se encontraron picos de cuarzo a determinados angulos
(KaCo2 0): 31°, 43°, 46°, 47°, 50°, 54°, 59°, 65° también se
encontraron un pico Aluminosilicato hidratado de sodio 1 (ASHS1) a
determinado &ngulo (KaCo26): 39°, y ademas se encontraron picos de
carbonato de sodio hidratado a determinados angulos (KaCo26): 38°,
44°, 52°. En el difractograma de la muestra (G3_P1) se encontraron
picos de cuarzo a determinados angulos (KaCo26): 24°, 31°, 65°, 71°
y ademas se encontraron un pico aluminosilicato de sodio
parcialmente cristalizado a determinado angulo (KaCo26): 52°. En el
difractograma de la muestra (G4_P1) se encontraron picos de cuarzo
a determinados angulos (KaCo26): 24°, 31°, 71°, y también picos de
aluminosilicato de sodio parcialmente cristalizado a diferentes angulos
(KaCo20): 37°, 41°, 52°.

Superposicion de zeolita vs segunda serie de geopolimeros (G(1-
4) _P2).

Se observa en la figura C.2 (Ver Apéndice C) la superposicién de los
difractogramas de la zeolita y de los geopolimeros (G(1-4)_P2). En el
difractograma de la zeolita se encontraron picos de cuarzo a
determinados angulos (KaCo26): 24°, 31° y 76°, y ademas picos de
mordenita a determinados angulos (KaCo26): 11°,16°,18°, 23°, 26°,
30°, 32.5°, 35° 36° 41° 42° y 56,5°. En el difractograma de la

muestra (G1_P2) se encontraron picos de cuarzo a determinados



122

angulos (KaCo26): 24°, 47°, 65°, 71°, ademas se encontraron picos de
Aluminosilicato hidratado de sodio 1 (ASHS1) a determinados angulos
(KaCo20): 26°, 30°, 32° 52°. En el difractograma de la muestra
(G2_P2) se encontraron picos de cuarzo a determinados angulos
(KaCo26): 24°,31°,47°,65°, 71°, también se encontraron picos de
Aluminosilicato hidratado de sodio 1 (ASHS1) a determinado angulo
(20): 52°. En el difractograma de la muestra (G3_P2) se encontraron
picos de cuarzo a determinados angulos (KaCo26): 24°, 31°, 65°, 71°
y ademas se encontraron un pico de Aluminosilicato hidratado de
sodio 1 (ASHS1) a determinado angulo (KaCo26): 52°. En el
difractograma de la muestra (G4_P2) se encontraron picos de cuarzo
a determinados angulos (KaCo26): 24°, 31°, 47°, 65° 71°, y también se
encontraron picos de Aluminosilicato hidratado de sodio 1 (ASHS1)
(KaCo260): 41°, también se encontraron pico aluminosilicato de sodio
parcialmente cristalizado a determinado &ngulo (KaCo2 6 ): 52°,
ademas se encontraron picos de aluminosilicato hidratado de sodio 2
(ASHS2)(sistema de cristal cubico) (KaCo26): 28.5°, 77°.
Superposicion de zeolita vs tercera serie de geopolimeros (G(1-
4) P3).

Se observo en la figura C.3 (Ver Apéndice C) la superposicion de los
difractogramas de la zeolita y de los geopolimeros (G(1-4)_P3). En el

difractograma de la zeolita se encontraron picos de cuarzo a
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determinados angulos (Kace20): 24°, 31° y 76°, y ademas picos de
mordenita a determinados angulos (Kace26): 11°,16°,18°, 23°, 26°,
30°, 32.5°, 35° 36°, 41° 42° y 56,5°. En el difractograma de la
muestra (G1_P3) se encontraron picos de cuarzo a determinados
angulos (Kace20): 24°,31°, 65°,71°, ademas se encontraron picos de
aluminosilicato de sodio parcialmente cristalizado a determinados
angulos (Kace26): 26°, 30°, 32°, 52°. En el difractograma de la muestra
(G2_P3) se encontraron picos de cuarzo a determinados angulos
(Kage2 6): 24°,31°,65°, 71°, también se encontraron un pico de
aluminosilicato de sodio parcialmente cristalizado a determinado
angulo (Kace260): 52°. En el difractograma de la muestra (G3_P1) se
encontraron picos de cuarzo a determinados angulos (Kace20): 24°,
31°, 65° 71° y ademas se encontraron un pico aluminosilicato de
sodio parcialmente cristalizado a determinado angulo (Kac,20): 52°.
En el difractograma de la muestra (G4_P1) se encontraron picos de
cuarzo a determinados angulos (Kaco20): 24°, 31°, 47°, 65° 71°, y
también picos de aluminosilicato de sodio parcialmente cristalizado a

diferentes angulos (Kace26): 28.5°, 52°.

Anélisis cualitativo.
Antes de analizar las graficas se da un breve concepto de lo que el
analisis cualitativo, ésta se basa en comparar con un banco de datos

de compuestos puros y luego mediante el programa que se usa junto
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con el difractometro de Rayos X, se determinan los picos, intensidades
y posicidon de los compuestos todas las muestras seran analizadas
cualitativamente colocandolas sin ninguna otra referencia internacomo

se muestran en la figuras C.4, C.5, C.6 (Ver Apéndice C).

A partir de los siguientes geopolimeros (G4_P2, G3_P3, G4_P3) como
se muestra en las figuras 3.29, 3.32 y 3.33, se pudieron Unicamente
analizar cualitativamente debido a su apariencia suave (gel), su
composicion quimica fue dificil realizar el posterior analisis

cuantitativo, como se puede observar en la tabla 4.

En la muestra (G4_P2) como se observa en la figuraC.4 (Ver Apéndice
C), se pudo comprobar que contiene Cuarzo, observando el pico mas
importante del difractograma que se encuentra a 31°, también se pudo
apreciar picos menores con respecto al cuarzo estos contienen
aluminosilicato hidratado de sodio 1, y aluminosilicato hidratado de
sodio 2 producto de la geopolimerizacion, este andlisis fue detallado
en la parte superposicién de zeolita vs segunda serie de geopolimeros

(G(1-4)_P2).

En la muestra (G3_P3) y (G4 _P3) como se observa en la figura (Ver
Apéndice C, figura C.5 y C.6) respectivamente, se pudo comprobar
gue contiene Cuarzo, observando el pico mas importante del

difractograma que se encuentra aproximadamente a 31°, también se
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pudo apreciar picos menores con respecto al cuarzo estos contienen
aluminosilicato hidratado de sodio 1 producto de la geopolimerizacion,
este analisis fue detallado en la parte superposicion de zeolita vs

segunda serie de geopolimeros (G(1-4)_P3).

Analisis cuantitativo.

Antes de analizar las graficas se dara un breve concepto de lo que el
analisis cuantitativo, ésta se basa en el método de Rietveld [32,33], es
decir, se basa en la refinacion de pardmetros seleccionados por esta
tesis para reducir al minimo la diferencia entre un modelo
experimental, es decir los datos observados, y un modelo basado en la
estructura cristalina planteado la hipotesis y los parametros

instrumentales, es decir, patrén calculado.

A continuacion se realizé el analisis cuantitativo aquellas muestras
((G1_P1), (G2_P1), (G3_P1), (G4 _P1), (G1_P2), (G2_P2), (G3_P2),
(G1_P3) y (G2_P3)) que si se pudieron realizar y formar una mezcla
con 10% de Zincita (ZnO) como una referencia interna, cabe recalcar
gue algunos picos no fueron identificados con sus respectivos

compuestos, ya que la zincita es aplicada como patron de difraccién.

En el difractograma de la zeolita como se muestra en la figura (Ver
Apéndice C, figura C.7), se pudo encontrar las fases cristalinas: Silica

mas conocido como Cuarzo, Mordenita, junto con la fase amorfa, este
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tipo de zeolita es muy comun en la zona Policia como se muestra en la
figura A.1 (Ver Apéndice C, figura A.1l), donde se extrajo nuestras

muestras.

En el difractograma de la muestra (G1_P1) como se muestra en la
figura C.8 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G2_P1) como se muestra en la
figura C.9 (Ver Apéndice C) se pudieron encontrar las fases cristalinas:
Silica méas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato hidratado de sodio

1 (ASHS1), carbonato de sodio hidratado, junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G3_P1) como se muestra en la
figura C.10 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G4_P1) como se muestra en la
figura C.11 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.
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En el difractograma de la muestra (G1_P2) como se muestra en la
figura C.12 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G2_P2) como se muestra en la
figura C.13 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G3_P2) como se muestra en la
figura C.14 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar: Silica mas
conocido como Cuarzo, Aluminosilicato hidratado de sodio 1 (ASHS1)

(ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G1_P3) como se muestra en la
figura C.15 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrar las fases
cristalinas: Silica mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato

hidratado de sodio 1 (ASHS1), junto con la fase amorfa.

En el difractograma de la muestra (G2_P3) como se muestra en la
figura C.16 (Ver Apéndice C), se pudieron encontrarlas fases: Silica
mas conocido como Cuarzo, Aluminosilicato hidratado de sodio 1

(ASHS1), junto con la fase amorfa.
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Los resultados del andlisis cuantitativo de las muestras de
geopolimeros (muestras solidas) y zeolita se pueden observar en la

tabla 4.



TABLA GENERAL DE ANALISIS CUANTITATIVO DE TODAS LAS MUESTRAS.

TABLA 4.

129

Cédigo Mineral Porcentaje | Codigo Mineral Porcentaje | Codigo Mineral Porcentaj
e
Silica 24,3% Silica 24,0% Silica 24,5%
G1 Pl ASHS1 4, 7% G1 P2 ASHS1 5,0% G1 P3 ASHS1 5,8%
Amorfo 71,0% Amorfo 70,9% Amorfo 69,7%
Silica 18,7% Silica 22,9% Silica 21,8%
ASHS1 0,90% ASHS1 1,3% ASHS1 1,3%
G2_P1 Carbonato de 5 206 G2 _P2 G2 _P3
sodio hidratado ' Amorfo 75,8% Amorfo 76,9%
Amorfo 75,1%
Silica 20,70% Silica 21,0% Silica -
G3 P1 ASHS1 0,90% G3 P2 ASHS1 2,4% G3 P3* ASHS1 -
Amorfo 78,4% Amorfo 76.6%
Silica 16,80% Silica - Silica -
G4 P1 ASHS1 0,90% G4 P2+ ASHS1 - G4 _P3* ASHS1 -
Amorfo 82,30% ASHS2 -
) Silica 28,80%
Zeolita Mordenita 19,10%
Asum Amorfo 52,10%

* Estas muestras no fueron analizadas cuantitativamente por su aspecto suave (gel), inicamente se realiz6 analisis cualitativo.
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Como se puede observar en la tabla general de analisis cuantitativo
tanto de la zeolita como el de los geopolimeros se vié que existe un
mayor porcentaje de amorficidad cuando se aumenta el porcentaje de
hidroxido de sodio (NaOH). Es decir, que se formaron nuevos
productos amorfos al realizarse la geopolimerizacion durante la

activacion alcalina con el hidroxido de sodio (NaOH) [34].

Ademas en el analisis que se realizé en la parte de la superposicién de
los difractogramas de la zeolita con los geopolimeros de cada serie
forman una curva en forma de “oroba” [35], como se detalla a
continuacion en los siguientes rango tales como: zeolita y geopolimero

[20°- 40° (KaCo 26)].

Esta parte amorfa existe en mayor porcentaje en los geopolimeros de
aspecto gelatinoso como se muestra en las figuras 3.29, 3.32 y 3.33
[36]. Las zeolitas son metaestables, es decir, se mantiene a una
temperatura y a un pH adecuado, por lo que no se vera afectada por
grandes variaciones de temperatura, presion, y con la ventaja de que
pueden sufrir una transformacion sucesiva en una o en varias fases

mas estables [37].

Ademas se puede observar en la tabla 4, existe una amorfizacion en
los geopolimeros, esto pudo haber influido su crecimiento

significativamente debido a las condiciones de curado: tiempo y
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temperatura, y humedad variable [38]. De acuerdo a estudios
anteriores usando metacaolin con hidréxido de sodio, se dictamino
gue la cristalizacion se ha observado que es menos frecuente en los
sistemas geopoliméricos que contienen porcentajes mas altos de silica

[36].

Los difractogramas de los geopolimeros cambiaron la posicién de
acuerdo a su intensidad con respecto al angulo (KaCo 26), en
comparacion con el difractograma de la zeolita debido a su

amorficidad.

Los picos analizados en todas las muestras de las series (G(1-4) _P1),
G(1-4) P2) y (G(1-4)_P3) fueron diferentes producto de las
condiciones de curado, es decir, tiempo y temperatura dentro del
horno y las condiciones de curado a temperatura ambiente, ademas

del contenido del activador alcalino, es decir, NaOH (12M).

En este estudio se observaron cristales con la ayuda del microscopio
electronico de barrido como se detallara mas adelante en muestras

con alto contenido de silica.

Ademas se observaron que la silica posee un sistema cristalino
hexagonal, el carbonato hidratado de sodio posee un sistema cristalino

ortorébmbica, el aluminosilicato hidratado de sodio 1 posee un sistema
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cristalino monoclinico, y el aluminosilicato hidratado de sodio 2 posee

un sistema cristalino cubico.

Ensayo en el microscopio electrénico de barrido (MEB).

Los geopolimeros fueron analizados en el microscopio seis meses
después de su preparacion, luego de este tiempo en las muestras de
geopolimeros se observoé la formacion de carbonatacién (carbonato de
sodio), las imagenes del microscopio electrénico de barrido se pueden
encontrar en la parte de anexos (Ver Apéndice C, figura E.1 hasta
E.10), empezando con la muestra de la zeolita y las respectivas

pruebas de geopolimeros.

A una magnificaciéon de 6000X de la zeolita, como se muestra en la
figura E.1 (Ver Apéndice E), se indicaron la presencia de algunos
cristales de cuarzo, estructuras cristalinas de mordenita y un
porcentaje de amorficidad, como se lo puede corroborar con la
informacion en el difractometro de Rayos X (Tabla 4). La zeolita por
caracterizarse a ser un material poroso, se observaron huecos en

distintas partes de su estructura

La primera muestra de la primera serie, el geopolimero (G1_P1) a una
magnificacion de 6000X, como se muestra en la (Ver Apéndice E,
figura E.2), se indicaron la presencia de algunos cristales de cuarzo,

aluminosilicato hidratado de sodio 1 y una porcentaje de amorficidad,
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como se lo puede corroborar con la informacién en el difractometro de

Rayos X (Tabla 4).

La segunda muestra de la primera serie, el geopolimero (G2_P1) a
una magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.3 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de algunos cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
asi como la estructura de carbonato de sodio, como se lo puede
corroborar con la informacion en el difractometro de Rayos X (Tabla

4).

La tercera muestra de la primera serie, el geopolimero (G3_P1) a una
magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.4 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de algunos cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
como se lo puede corroborar con la informacion en el difractometro de

Rayos X (Tabla 4).

La cuarta muestra de la primera serie, el geopolimero (G4_P1) a una
magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.5 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de algunos cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,

como se lo puede corroborar con la informacién en el difractébmetro de
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Rayos X (Tabla 4), ademas se observaron algunos poros en la parte

amorfa.

La primera muestra de la segunda serie, el geopolimero (G1_P2) a
una magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.6 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de algunos cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
como se lo puede corroborar con la informacion en el difractometro de

Rayos X (Tabla 4).

La segunda muestra de la segunda serie, el geopolimero (G2_P2) a
una magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.7 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
como se lo puede corroborar con la informacién en el difractometro de
Rayos X (Tabla 4), cuyo analisis present6 aproximadamente el mismo
porcentaje que la muestra G2_P1, ademas se observé una posible
micro fisura debido a las condiciones de curado que se establecieron

para esta muestra [38],

La tercera muestra de la segunda serie, el geopolimero (G3_P2) a una
magnificacibn de 6000X, como se muestra en la figura E.8 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de cristales de cuarzo,

aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
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como se lo puede corroborar con la informacién en el difractometro de
Rayos X (Tabla 4), con respecto a la muestra G3_P1 los cristales de
cuarzo y aluminosilicato hidratado de sodio 1 aumentaron pero la parte
amorfa disminuyd en porcentaje, ademas se observo una fisura
posiblemente creado debido a condiciones de curado o al ensayo de

esfuerzo de compresion[38].

La primera muestra de la tercera serie, el geopolimero (G1_P3) a una
magnificacion de 6000X, como se muestra en la figura E.9 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
como se lo puede corroborar con la informacion en el difractémetro de
Rayos X (Tabla 4), con respecto a la dos anteriores (G2_P1y G2_P2)
se observaron aproximadamente una igualdad en la cantidad de sus

fases presentes.

La segunda muestra de la tercera serie, el geopolimero (G2_P3) a una
magnificaciéon de 6000X, como se muestra en la figura E.10 (Ver
Apéndice E), se indicaron la presencia de cristales de cuarzo,
aluminosilicato hidratado de sodio 1 y un porcentaje de amorficidad,
como se lo puede corroborar con la informacion en el difractometro de
Rayos X (Tabla 4), con respecto a la dos anteriores se observaron

aproximadamente una igualdad en la cantidad de sus fases presentes.
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La formacion de carbonatacion (carbonato de sodio) también es
posible observar en los ensayos del espectro infrarrojo (FT-IR)
aproximadamente a un nimero de onda 1450cm™, y la prueba de que
hubo carbonatacion, se observa en la espectroscopia infrarroja tedrica
realizada en el software Gaussian 09 como se detallara mas adelante,
encontrandose un ndmero de onda muy cerca 1508.07 cm™ (ver
Tablas (5-16)) con respecto al ensayo experimental 1450cm™ (Ver

Apéndice D, figura D.1 hasta D.16).
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CAPITULO 4

4 APLICACION DE UN MODELAMIENTO DINAMICO
MEDIANTE EL SOFTWARE GAUSSIAN.

Ley de Lowenstein.
La regla de Lowenstein establece que en una estructura zeolitica no
pueden haber uniones AI-O-Al (es decir, dos tetraedros [AlO,]

vecinos). Por tanto, el valor minimo de la relacion Si/Al es 1[39,40].

Regla del octeto.

Norma que generalmente cumplen los atomos cuando forman enlaces.
Los atomos al unirse tienden a adquirir la configuracion estable del gas
noble méas cercano (respecto a su ubicacion en la tabla periddica), es

decir, se rodean de ocho electrones de valencia[40].
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Introduccion del programa Gaussian 09.

Para esta tesis se utilizo el software Gaussian 09, la cual se permite
realizar las siguientes labores tales como:dibujar las moléculas, ver las
vibraciones moleculares, representar los orbitales moleculares y las

cargas atomicas en las moléculas.

Gaussian 09 es capaz de predecir muchas propiedades de moléculas

y reacciones, incluyendo las siguientes [40]:

e Energias moleculares y estructuras.

e Energias y estados de transicion de las estructuras.
e Energias de reaccion y enlaces.

e Orbitales moleculares.

e Momentos multipolares.

e Cargas atdmicas y los potenciales electrostaticos.
e Frecuencias vibracionales.

e Espectros IR y Raman.

e Propiedades NMR.

e Polarizabilidades e hiperpolarizabilidades.

e Propiedades termoquimicas.

e Vias de reaccion.
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Teoria del método de Hartree-Fock (HF).

Para esta tesis seutilizé el método de Hartree-Fock, este sistema es
muy utilizado para sistemas moleculares mas triviales, también es

usado para predicciones de primer nivel para muchos sistemas.

Se aplica para el célculo de las estructuras y frecuencias vibracionales
de moléculas estables y algunos estados de transicion. Posee una
desventaja tales como la insuficiencia para el modelado preciso de las

reacciones energéticas y disociacion de enlaces [40].

Luego de haber conocido sobre éste método es indispensable escoger
el tipo de trabajo que se va a escoger, en este caso la optimizacion de

la geometria y la frecuencia (Opt + Freq).

Teoria de la densidad funcional (DFT por sus siglas en inglés)

Este sistema es muy utilizado para los célculos te6ricos ya que se
basa en una estrategia de modelado de correlacién de electrones a

través de funciones generales de densidad de electrones [40].

La energia electrénica se calculan por separado con el método DFT
tales como: energia cinética, la interaccion entre el nucleo y el
electron, la repulsion de Coulomb, etc. Posee una variedad de
funciones este método como por ejemplo: intercambio local y

funciones de correlacion que implican soélo los valores de las
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densidades de spin electronico, ademas la funcién gradiente
corregido, la cual incluye los valores de las densidades del spin de

electrones y sus gradientes [40].

Optimizacion de la geometria.

Breve explicacion.

Para cada uno de los calculos de espectroscopia infrarrojo tedrico,
fueron usados dos computadoras portatiles, cuyas propiedades se
mencionan a continuacion: la primera de marca: MSI y con una
memoria RAM de 4GB; la segunda de marca HP con una memoria

RAM de 4GB.

La optimizacion tedrica del Gaussian significa encontrar la méxima
estabilidad de la estructura con el minimo nivel de energia en la

estructura espacial.

Para el célculo tedrico de Gaussian, los archivos de entrada (input file)
deberan ser preparados en este estudio usando los siguientes

softwares: ChemOffice y GaussView 5.0.9.

Una vez finalizado de analizar los archivos de entrada, se creara un
archivo de salida (output file), este archivo es de lectura (formato es

text), este ultimo solo podra ser leido por GaussView.
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En el software Gaussian 09, la optimizaciéon se encontré al momento
de editar el archivo que se quiere analizar, dirigiéndose a la opcion
Calculate, se procedid a la opcion Gaussian Calculate Setup, luego

con la opcioén Job Type y finalmente la opcién (Opt + Freq).

La palabra “Opt” se refiere a la optimizacion de su geometria, usando
una configuracion de base y un nivel de teoria especifica. Esta opcion
producird la estructura optimizada del sistema, es decir, el resultado

final [40].

El programa Gaussian permite realizar célculos de energia y
optimizaciones de geometria ignorando las vibraciones en los
sistemas moleculares. Como se sabe que los nucleos de las
moléculas siempre estdn en constante movimiento, sin embargo en
estados de equilibrio, estas vibraciones son regulares y predecibles y

las moléculas pueden ser identificadas por su espectro caracteristico.

Gaussian puede calcular el espectro vibracional de las moléculas en
su estado excitado y fundamental, ademas puede predecir las
frecuencias e intensidades de las lineas espectrales y también la
direcciébn y magnitud del desplazamiento nuclear que se produce

cuando un sistema absorbe en cuanto a energia [40].
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Espectroscopia infrarroja tedrico de las posibles estructuras de
geopolimero por Gaussian 09.

Una vez realizado el sistema de moléculas, se procede a ejecutar la
optimizacion, en el sistema se observan esferas de diversos colores,

cada color indica un atomo tal y cual se describe a continuacion:

Color blanco: atomo de Hidrégeno.

Color rojo: atomo de Oxigeno.

Color gris: &tomo de Silicio.

Color rosado: atomo de Aluminio.

Color morado: atomo de Sodio.

Cada sistema molecular realizado y optimizado en este estudio, se
relaciona con estudios anteriores hechos por Davidovits [18], tal y cual

se muestra en la muestra en la figura 4.1:

a)

0—=_5—0—Al—20

$i0; o o A0,
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FIGURA 4.1. a) POLY (SIALATE) SI:AL=1 (-SI-O-AL-O-); b) POLY
(SIALATE-SILOXO) SI:AL=2 (-SI-O-AL-O-SI-O); c) POLY (SIALATE-
DISILOXO) SI:AL=3 (-SI-O-AL-O-SI-O-Sl) ; d) SI:AL > 3 (SIALATE
LINK)[41].
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A continuacién se presentan las relaciones de estudios anteriores

respecto a los sistemas elaborados:

a) En la figura 4.1a (esta debe ser el mismo numero acorde al atomo
de Al y Si), se observa que al tener un sistema de un &tomo de Siy un

atomo de Aluminio se tiene un enlace poly(sialate).

b) En la figura 4.1b (esta debe ser el mismo numero acorde alatomo
de Aly Si),se observa que al tener un sistema de dos atomo de Siy un

atomo de Aluminio se tiene un enlace poly(sialate-siloxo).

c) En la figura 4.1c (esta debe ser el mismo numero acorde al &tomo
de Al y Si),se observa que al tener un sistema de tres atomo de Siy un

atomo de Aluminio se tiene un enlace poly(sialate-disiloxo).

d) En la figura 4.1d (esta debe ser el mismo nimero acorde al atomo
de Al y Si),se observa que al tener un sistema de cuatro atomo de Siy

un atomo de Aluminio se tiene un enlace sialate link.

e) En las figuras 4.6, 4.7 (esta debe ser el mismo nimero acorde al
atomo de Al y Si),se observa que al tener un sistema de cinco atomo
de Si y dos atomo de Aluminio y otro sistema de siete atomos de Siy
tres de Aluminio respectivamente, combinado con moléculas de agua,

se tiene una estructura geopolimérica.
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Célculos de la frecuencia de los sistemas modelos (S1A1, S2A1,
S3A1, S4A1, S5A2, S7TA3, S16A6) con Gaussian 09.

En este estudio se tomardn en cuenta los célculos tedricos de los
sistemas mencionados anteriormente, primero optimizado con
métodos: UHF/3-21G, UHF/3-21G, UHF/3-21G, UHF/3-21G,
ROB3LYP/STO-3G, RHF/STO-3G, RHF/STO-3G, respectivamente
los sistemas con los cédigos: S1A1, S2A1, S3A1, S4A1, S5A2, S7TAS,

S16A6 [42-48].

Donde UHF (Unrestricted Hartree-Fock) significa que no hay
restriccion de pares de electrones, ROB3LYP (Restricted Open Becke-
style-3-Parameter Density Functional Theory, usando la funcion

correlacién de Lee-Yang-Parr), RHF (Restricted Hartree-Fock).

En el programa Gaussian, la optimizacion se puede encontrar al
momento de editar el archivo que se quiere analizar, dirigiéndose a la
opcion Calculate, se procedié a la opcidon Gaussian Calculate Setup,

luego con la opcion Job Type y finalmente la opcion (Opt + Freq).

Estos calculos de frecuencia solo son validos en los puntos
estacionarios en la superficie de energia potencial, por lo que se debe

realizar en estructuras optimizadas.
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Cuando se usa la opcidén “freq”, se debe usar el mismo modelo tedrico
y un conjunto base tal como se produce la geometria optimizada, de lo

contrario no tendra validez [41].

Observando un pico alrededor 1450 cm-1 en las gréficas
experimentales, se supone la presencia de carbonato de sodio en el
geopolimero de esta tesis, lo cual se corrobora mediante la realizacion
de la estructura del carbonato de sodio en el software, el cual mostro
un valor de 1508.07 cm-1 [49] este valor es cercano al experimental.
El factor de escala de O-C-O vibracion de estiramiento es
aproximadamente 96% ya que este valor es la prueba de la formacion
de carbonato de sodio en las muestras de geopolimeros, la estructura

optimizada se puede observar en la figura 4.9.

Todos y cada uno de los resultados de la espectroscopia infrarrojo
experimentales y tedricos se pueden observar en las tablas 5-16. El
analisis de regresion entre los resultados tedéricos y experimentales se

pueden observar en las figuras 4.10-4.21.
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Estructuras optimizadas en 3D de los sistemas modelos (S1A1,
S2A1, S3A1, S4A1, S5A2, STA3, S16A6).

FIGURA 4.2. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
PRIMER MODELO (S1A1) CON (UHF/3-21G).

FIGURA 4.3. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
SEGUNDO MODELO (S2A1) CON (UHF/3-21G).



FIGURA 4.4. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
TERCER MODELO (S3A1) CON (UHF/3-21G).

FIGURA 4.5. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
CUARTO MODELO (S4A1) CON (UHF/3-21G)

148
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FIGURA 4.6. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
QUINTO MODELO (S5A2) CON (ROB3LYP/STO-3G).

FIGURA 4.7. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
QUINTO MODELO (S7A3) CON (RHF/STO-3G).
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FIGURA 4.8. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
QUINTO MODELO (S16A6) CON (RHF/STO-3G).
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FIGURA 4.9. VISTA EN 3D DEL SISTEMA OPTIMIZADO DEL
CARBONATO DE SODIO (B3LYP/6-311G).

Nomenclatura de los sistemas de geopolimeros.

Como es de conocimiento un geopolimero es una estructura de marco,
producida por la condensacibn de las unidades tetraédricas
aluminosilicatos mediante la variacion de la relacion Al/Si, tal como se

nombra a continuacion:

Silicon oxo-aluminato o unidades sialates (-Si-O-Al-O-)M*

Unidades sialate-siloxo (-Si-O-Al-O-Si-O-)M*

Unidades sialate disiloxo (-Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-)M*

Donde M* es el ion alcali, particularmente Na®, el cual balancea las

carga del Al tetraédrico [48].
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Andlisis del espectro infrarrojo de los resultados experimentales
y teéricos de los materiales.

Analisis experimental del espectro infrarrojo de las muestras.

Las frecuencias mas comunes observadas se dan aproximadamente
en los siguientes puntos: 3300 cm™, 1630 cm™, (1500-1370) cm’
11000cm™. Los picos alrededor de 3300 cm™ son debido a las
vibraciones de estiramiento simétricas y asimétricas de los grupos
oxidrilos del agua, zeolita y geopolimeros [29, 49, 44]. Los picos
alrededor de 1630 cm™ son debido a la vibracién de flexién del agua
libre dentro de la zeolita y de los geopolimeros [29, 42, 44]. En el
rango de (1500-1370) cm™ es debido a la vibracién de estiramiento
del O-C-O en la estructura del carbonato de sodio en los geopolimeros
(ver figuras 112-123), este pico no existe en un espectro de la zeolita
(ver Figura 111). Alrededor del pico de 1000 cm™ esta asociado con la
vibracion de estiramientos T-O (T=Al, Si; donde el Siy Al esta en la

estructura tetraedral de la zeolita y geopolimero) [29, 50-52]

Mediante la sintesis y propiedades de geopolimero hecho a partir de
100% de ceniza volatil de la combustion de Lignite, 100% de escoria y
mezcla de los dos elementos aluminosilicatos, con hidréxido de sodio
como activador con contracciones de 8 y 12 Molares [50]. Cuyas
conclusiones respecto al analisis de FTR son: En un rango (430-500)

cm™; a 460 cm™ corresponde a Al-O o Si-O vibraciones de flexién. En
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un rango (800-1300) cm™; a 1083 cm™ corresponde a Al-O o Si-O
vibraciones de estiramiento asimétrico. En un rango (1350-1550) cm™;
a 1445 cm™ corresponde a O-C-O vibraciones de estiramiento e indica
la presencia de carbonatos. En un rango (1550-1740) cm™; a 1635 cm”
! corresponde a H-O-H vibraciones de flexién de moléculas de agua
libre. En un rango (3000-3700) cm™; a 3500 cm™ corresponde a O-H
vibraciones de estiramiento (pueden ser simétrico o asimétrico). La
presencia de cuarzo corresponde a una serie de bandas con picos
localizados a 460, 517, 668, 695, 779, 797, 1082 cm™. A 1085 cm™ las
moléculas Si-O-Si y Al-O-Si vibran con un estiramiento asimétrico,
pero esta frecuencia se desplaza hacia frecuencias mas bajas (aprox.
1005 cm™) que indica la formacién de un nuevo producto, la fase de
aluminosilicato amorfo. La banda situada a unos 460 cm™ asociados a:
Si-O-Si y O-Si-O, se reduce ligeramente lo que indica que el cuarzo se

disuelve parcialmente en la fuerte solucion alcalina [50].

En este estudio el espectro infrarrojo de la ceniza volante sintetizado a
geopolimero, se mostraron dos bandas de absorbancias, uno entre
820-1250 cm™ y otro entre 450-730 cm™, corresponden a vibraciones
Si-O-Si y Si-O-Al respectivamente. Entre 1700-3500 cm™ se observa
la presencia de agua. La banda de absorbancia entre 820-1250 cm™

refleja una variacién de los angulos de enlace y longitud de enlace de
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la estructura tetraédrica alrededor del atomo de silicio, a 730 cm™ se

observa una vibraciéon de estiramiento de Al-O-Si [51].

Analisis teorico del espectro infrarrojo de las muestras.

En este estudio se tienen picos similares con respecto al espectro
infrarrojo experimental tales como: 3500 cm™, 2200 cm™, 1015 cm™,
con sus respectivas vibraciones como se detalla a continuacion:
vibraciones de estiramiento O-H, vibraciones de agua libre, y
vibraciones simétricas o asimétricas de T-O. Debido a que otros
autores sugieren la presencia de carbonato de sodio (ver figura 4.9)
alrededor de 1450 cm™, se realizd un estudio teérico en el software
Gaussian 09 y se obtuvo picos similares con respecto al infrarrojo
experimental de los geopolimeros por lo que se podria tener la
presencia de carbonatos en nuestras muestras.

Comparacion de frecuencias del espectro infrarrojo
experimentales vs tedricos de los geopolimeros.

Los valores de espectroscopia infrarroja experimentales mostraron
rangos y picos de frecuencias muy cercanos a estudios pasados
[50,51], en este estudio se realiz6 una comparacién de espectroscopia
tedrico con el uso de software Gaussian 09 donde se pudo corroborar

tanto la espectroscopia infrarroja experimental y los estudios pasados.
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En la primera serie de geopolimeros (G(1-4)_P1), se observa que los
sistemas (S1A1-S2A1-S3A1-S4A1-S5A2-S7A3-S16A6) con los
métodos tedricos (UHF/3-21G, RHF/STO-3G, ROB3LYP/STO-3G)
tiene una frecuencia muy cercana respecto a la frecuencia
experimental, tal cual muestran las tablas 5-8. Ademés su factor R®
tiene un valor de 0.97 aproximadamente tal cual muestran enlas
figuras (4.10 - 4.13), acorde con el analisis de regresion lineal este
namero tiene una buena correlacion entre la parte experimental y cada
uno de los modelos tedricos, siendo esto es otra prueba de la similitud

de una estructura del geopolimero.

En ciertos sistemas no se agregaron moléculas de agua (S1A1-S2A1-
S3A1-S4A1), por lo que no aparecieron picos adicionales para realizar
una buena comparacioén, lo que influyo que el valor de correlacién sea
muy alto, en tanto que los sistemas largos (S5A2-S7A3-S16A6) los

cuales si fueron agregados agua, el resultado final mostro mas picos.

En la segunda serie de geopolimeros (G(1-4) P2)), se observa que los
sistemas (S1A1-S2A1-S3A1-S4A1-S5A2-S7A3-S16A6) con los
meétodos tedricos (UHF/3-21G, RHF/STO-3G, ROB3LYP/STO-3G)
tiene una frecuencia muy cercana respecto a la frecuencia
experimental, tal cual muestran las tablas 9-12, debido a que el

geopolimero G4_P2 es gel la espectroscopia solo se logro medir
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cuatro picos (Ver Apéndice D, figura D.9) lo que afecta directamente a
que el factor R? tenga un valor aproximado de 1 (ver figura 4.14 —
4.17), ese valor no se lo deberia considerar ya que se supone el
espectro no realizo una buena medicion por la mala condicion del

geopolimero.

En la tercera serie de geopolimeros (G(1-4)_P3)), se observa que los
sistemas (S1A1-S2A1-S3A1-S4A1-S5A2-S7A3-S16A6) con los
métodos tedricos (UHF/3-21G, RHF/STO-3G, ROB3LYP/STO-3G)
tiene una frecuencia muy cercana respecto a la frecuencia
experimental, tal cual muestran las tablas 13-16, debido a que los
geopolimeros G3_P3 y G4 _P3 son geles la espectroscopia solo lograr
medir cinco y cuatro picos, respectivamente (Ver Apéndice D, figura
D.12 y D13) lo que afecta directamente a que el factor R? tenga un
valor de 1 (ver figuras4.18 — 4.21), ese valor no se lo deberia
considerar ya que se supone el espectro no realiz6 una buena

medicién por la mala condicién del geopolimero.

En el estudio realizado Fernandez [53] establece que la intensidad del
pico d 457 cm™esta asociado con todos los casos de vibracién de

flexion T-O, sin relacionarse con el grado de cristalizacion del material.

En el estudio realizado por Criado [54] usando ceniza volante e

hidroxido de sodio como activador alcalino con un pH de 13.93,
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encontré: a 1450 cm™ y 1413 cm™ hay bandas de bicarbonato de
sodio, a 1080 cm™ y a 696 cm™ hay banda de cuarzo, a 730 cm™- 668
cm™y 620 cm™ hay enlaces de bandas O-Si-O, a 460 cm™ se observa

una banda de deformacion tetraédrica del SiO,.

Para esta tesis, se compara el estudio del andlisis de regresion entre
los picos experimentales y tedricos de los grupos oxidrilos, el agua
libre, los enlaces T-O, y la presencia de carbonato de sodio en los

geopolimeros.
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G1_P1.

Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1) . 3
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3-| (UHF/3- (UHF/3- | (ROB3LYP/ | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracion
21G) 21G) 21G) 21G) STO-3G) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) (S3A1) (S4A1) (S5A2) (S7A3) (S16A6)
3465,30 3987,01|3957,81| 3332,40 3981,56 3690.7 4140.40 | 4296.41 |O-H estiramiento
1649,34 178,54 | 2951,40 | 22441 | OH flexion
simétrico
1483,79 1489,34 |0-C-0
estiramiento del
1460,40 1442,74 1437,60 carbonato de
sodio
Estiramiento
asimétrico T-O
G1_P1_60°C_168Hrs 1060,54 1039,69|1063,44| 1056,94 1031,63 1059,11 1057,33 | (T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si,
849,83 842,11 | 851,33 848,81 847,44 849,88 852,19 849,18 | Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
Estiramiento T-O
798,48 797,93 795,79 | 797,55 | 792,10 |(T=50 Al dondesi

y Al son
tetraedrales)




779,47

744,50

773,78

776,68

771,17

778,92
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Estiramiento
asimétrico T-O
(T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)

694,14

697,70

691,89

694,54

Flexién T-O (T=Si,
Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

653,26

674,88

644,47

653,68

648,49

655,45

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

603,81

602,40

Flexidon simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

515,30

532,72

517,98

510,74

511,39

514,54

512,33

516,51

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

498,89

495,04

494,66

494,81

499,72

499,38

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

476,64

489,16

484,30

477,46

474,00

476,39

476,71

474,26

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)




463,22

461,63

461,98

460,08

465,92

495,80

461,63
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Flexion simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

457,67

426,42

453,32

458,61

Flexion simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

TABLA 6.

COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G2_P1.

Teorico | Tedrico | Tedrico | Tedrico :i:nr_li;) Tedrico | Teorico
. cm-1 cm-1 cm-1 cm-1 cm-1 cm-1
EXPFCr:_‘f)“ta' ((UHF/.?)»- ((UHF/.?)»- ({JHF/;- ({JHF/;- (E?;if (I(RHF/S)T (:IHF/S)T Vibracién
21G) 21G) 21G) 21G) 3G) 0-3G) 0-3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (s5A2) (S7A3) | (S16A6)
3436,83 3987,01 |3957,81|3332,40|3981,56| 3690.7 | 4140.40 | 4296.41 | O-H estiramiento
1643,80 1978,54 | 2951,40 | 2244,21 | H-O-H flexién simétrico
1456,80 1442,74 1441,45 | O-C-0 estiramiento del
G2_P1_60°C_168Hrs 1412,33 1406,12 | 1437,60 | 1406,18 |carbonato de sodio
Estiramiento asimétrico
1029,29 1039,69 (1022,03|1017,21 1031,63 | 1015,64 | 1031,62 | T-O (T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)




866,53

852,20

870,56

867,05

867,46

866,17

868,57

865,51
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Flexiéon T-O (T=Si, Al,
donde Siy Al son
tetraedrales)

798,24

797,93

795,79

797,55

792,10

Estiramiento T-O (T=Si,
Al; donde Siy Al son
tetraedrales)

779,25

744,50

773,78

776,68

771,17

778,92

Estiramiento asimétrico
T-O (T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)

694,53

697,70

691,89

694,54

Flexion T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

515,08

517,98

510,74

511,39

514,54

512,33

516,51

Flexién simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

463,43

461,63

461,98

460,08

465,92

464,87

461,63

Flexidon simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS

TEORICO DE LA MUESTRA G3_P1.

Teorico

Tedrico

Teorico

Tedrico

Tedrico

Tedrico Teorico
Experimental (cm-1) | (em-1) | (cm-1) | (em-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1) . .,
(UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3-| (UHF/3- | (ROB3LYP Vibracién
(cm-1) (RHF/STO- | (RHF/STO-
21G) 21G) 21G) 21G) | /STO-3G) 3G) (S7A3) | 3G) (S16A6)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S5A2)
3409,06 3987,01|3957,81|3332,40|3981,56| 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1647,77 197854 | 224091 | 224421 |H-OH flexion
simetrico
1455,53 1437,60 0O-C-0 estiramiento
del carbonato de
1411,98 1406,12 1406,18 .
sodio
Estiramiento
asimétrico T-O
G3_P1_60°C_168Hrs 1019,32 |1039,691022,03|1017,21|1016,60| 101032 | 101564 | 101977 | ' ci' s dondesiy
Al son tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si, Al;
867,36 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,46 | 866,17 868,57 865,51 donde Siy Al son
tetraedrales)
Estiramiento T-O
798,26 797,93 795,79 797,55 792,10 (T=Si, Al; donde Siy

Al son tetraedrales)




779,10

744,50

773,78

776,68

771,17

778,92
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Estiramiento
asimétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)

687,99

674,88

697,70

691,89

686,22

686,59

686,93

Flexion T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

519,19

532,72

517,98

521,27

511,39

514,54

522,38

518,56

Flexién simétrico T-
O (T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)

465,56

461,63

461,98

460,08

465,92

465,80

466,04

Flexidon simétrico T-
O (T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G4_P1.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1)
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/ | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracién
21G) | 21G) | 21G) | 21G) | STO-3G) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) | (S5A2) (S7A3) | (S16A6)
3431,63 3987,01|3957,813332,40|3981,56| 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1647,68 178,54 | 2951,40 | 224421 | OH flexion
simetrico
1458,22 1437,60 0-C-0 estiramiento
del carbonato de
1412,19 1406,12 1406,18 .
sodio
Estiramiento
1014,00 |1039,69|1012,28 |1017,21|1014,01| 1010,32 | 1013,87 | 101550 |2ometricoT0
(T=Si, Al; donde Siy
G4_P1_60°C_168Hrs Al son tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si, Al;
866,00 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,46 866,17 868,57 865,51 |donde Siy Al son
tetraedrales)
Estiramiento T-O
798,12 744,50 797,93 795,79 797,55 792,10 (T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si, Al;
687,25 674,88 | 697,70 691,89 686,22 686,59 686,93 |donde Siy Al son

tetraedrales)




468,59

461,63 | 461,98 | 460,08

465,92

465,80

469,02
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Flexion simétrico T-
O (T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)

TABLA 9.

COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS

TEORICO DE LA MUESTRA G1_P2.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tebrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1)
(em-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/ (RHF/STO- (RHF/STO- Vibracién
21G) | 21G) | 21G) | 21G) | STO-3G) 3G) (S7A3) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) | (S5A2) (S16A6)
3433,89 3987,01|3957,81|3332,40| 3981,79 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1647,02 197854 | 224091 | 224421 |H-OH flexion
simetrico
1454,25 1437,60 0-C-0O estiramiento
del carbonato de
1412,23 1406,12 1406,18 .
sodio
G1_P2_60°C_20Hrs Estiramiento
1028,01  |1039,69|1022,03|1017,21| 1016,60 | 103163 | 101564 | 103162 |2SiMetricoT-O (T=Si,
Al; donde Siy Al son
tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si, Al;
868,61 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,45 866,17 868,57 865,51 donde Siy Al son

tetraedrales)




798,16

797,93

795,79

797,55

792,10
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Estiramiento T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

779,10

744,50

773,78

776,68

771,17

778,92

Estiramiento
asimétrico T-O (T=Si,
Al; donde Siy Al son
tetraedrales)

695,05

674,88

697,7

691,89

694,54

Flexion T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

515,14

532,72

517,98

521,27

511,39

512,25

512,33

516,51

Flexion simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

470,79

477,46

473,97

476,39

476,71

469,64

Flexion simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

462,61

461,63

461,98

460,08

465,92

464,87

461,63

Flexidon simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G2_P2.

Teorico | Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Exoerimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1)
p(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3-| (UHF/3- | (ROB3LYP/ | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracion
21G) 21G) 21G) 21G) STO-3G) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S5A2) (S7A3) (S16A6)
3425,58 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79| 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1648,24 1978,54 2240,91 2244,21 | H-O-H flexién simétrico
1455,89 1437,60 0O-C-0 estiramiento del
1411,97 1406,12 1406,18 |carbonato de sodio
Estiramiento asimétrico
1019,94 1039,69|1022,03|1017,21|1016,60| 1010,32 1015,64 1019,77 |T-O (T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)
G2_P2_60°C_20Hrs Flexion T-O (T=Si, Al;
867,03 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,46 866,17 868,57 865,51 |donde Siy Al son
tetraedrales)
Estiramiento T-O (T=Si,
797,84 797,93 795,79 797,55 792,10 |Al; donde Siy Al son
tetraedrales)
Estiramiento asimétrico
778,73 744,50 | 773,78 776,68 771,17 778,92 |T-O (T=Si, Al; donde Siy

Al son tetraedrales)




694,61

674,88

697,70

691,89

694,54
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Flexion T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

514,23

532,72

517,98

510,74

511,39

514,54

512,33

513,46

Flexién simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Si y Al
son tetraedrales)

467,96

461,63

461,98

460,08

465,92

465,80

466,04

Flexién simétrico T-O
(T=Si, Al; donde Si y Al
son tetraedrales)

TABLA 11.

COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G3_P2.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico | Teodrico | Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) (cm-1) (cm-1) (cm-1) . 3
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP | (RHF/ST | (RHF/STO- Vibracion
21G) 21G) 21G) 21G) | /STO-3G) | 0-3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) | (S5A2) | (S7A3) | (S16A6)
3432,22 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79| 3690.7 4140.40 | 4296.41 |O-H estiramiento
1644,36 1978,54 | 2240,91 | 2244,21 |H-O-H flexidén simétrico
1 1 ~ . .
G3_P2_60°C_20Hrs 456,85 437,60 0-C-0 estlramlen'Fo del
1412,45 1406,12 1406,18 | carbonato de sodio
Estiramiento asimétrico
1024,2 1 1022 1017,21 (101 1031 101 1031,62
024,23 039,69 1022,03|1017, 016,60 031,63 015,64 031,6 T-0 (T=Si, Al; donde Si y
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Al son tetraedrales)

Flexién T-O (T=Si, Al;
867,86 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,45 | 866,17 868,57 865,51 |donde Siy Al son
tetraedrales)

Estiramiento T-O (T=Si,
798,02 797,93 795,79 797,55 792,10 |Al; donde Siy Al son
tetraedrales)

Estiramiento asimétrico
779,06 744,50 | 773,78 776,68 771,17 778,92 |T-O (T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)

Flexion T-O (T=Si, Al;
694,80 674,88 | 697,7 691,89 694,54 donde Siy Al son
tetraedrales)

Flexién simétrico T-O
514,92 532,72 | 517,98 | 521,27 | 511,39 512,25 512,33 516,51 (T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

Flexién simétrico T-O
479,23 477,46 | 473,97 476,39 476,71 469,64 (T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

Flexién simétrico T-O
464,37 461,63 | 461,98 | 460,08 465,92 464,87 461,63 (T=Si, Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G4_P2.

Teorico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Teorico Teorico
Exoerimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | Tedrico (cm-1) (cm-1) (cm-1)
p(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3-| (UHF/3- | (ROB3LYP/STO- | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracion
21G) | 21G) | 21G) | 21G) 3G) (S5A2) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S7A3) | (S16A6)
3436,78 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1632,38 1978,54 224091 | 224421 |'O;H flexion
simétrico
0-C-0 estiramiento
G4_P2_60°C_20Hrs 1430,3 1437,60 del carbonato de
sodio
Estiramiento
1017,54 |1039,69|1022,03|1017,21|1016,60|  1010,32 101564 | 1019,77 |3Simetrico T-O (T=Si,

Al; donde Siy Al son
tetraedrales)




TABLA 13.
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS

TEORICO DE LA MUESTRA G1_P3.

Teorico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | Tedrico (cm-1) (cm-1) (cm-1) ]
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/STO- | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracién
21G) 21G) 21G) 21G) 3G) (S5A2) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S7A3) (S16A6)
3435,22 |3987,01|3957,81|3332,40 | 3981,79 3690.7 4140.40 | 4296.41 |O-H estiramiento
1644,26 1978,54 224091 | 22441 | 1O flexion
simetrico
1455,61 1437,60 0-C-0
estiramiento del
1412,18 1406,12 1406,18 |carbonato de
sodio
Estiramiento
asimétrico T-O
G1_P3_40°C_165Hrs| 1027,73 [1039,69 |1022,03 | 1017,21 | 1016,60 1010,32 1015,64 | 1019,77 |(T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si,
868,36 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,46 866,17 868,57 865,51 |Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
Estiramiento T-O
797,95 797,93 795,79 797,55 | 792,10 |- Al dondesi

y Al son
tetraedrales)




778,93

744,50

773,78

776,68

771,17

778,92
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Estiramiento
asimétrico T-O
(T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)

694,79

674,88

697,70

691,89

694,54

Flexion T-O (T=Si,
Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

516,49

532,72

517,98

510,74

511,39

514,54

512,33

513,46

Flexion simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

467,53

461,63

461,98

460,08

465,92

465,80

466,04

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)




TABLA 14.
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COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G2_P3.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | Tedrico (cm-1) (cm-1) (cm-1)
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/STO- | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracién
21G) | 21G) | 21G) | 21G) 3G) (S5A2) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S7A3) | (S16A6)
3414,06 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1648,14 1978,54 224001 | 224421 |HO-H flexion
simétrico
1455,16 1437,60 0-C-0
estiramiento del
1411,96 1406,12 1406,18 | carbonato de
sodio
Estiramiento
asimétrico T-O
. 1019,70 1039,69 | 1022,03|1017,21|1016,60 1010,32 1015,64 1019,77 | (T=Si, Al; donde Si
G2_P3_40°C_165Hrs v Al son
tetraedrales)
Flexion T-O (T=Si,
867,83 852,20 | 870,56 | 867,05 | 867,46 866,17 868,57 865,51 |Al; donde Siy Al
son tetraedrales)
Estiramiento T-O
797,88 797,93 795,79 797,55 | 792,10 |(T=50Alidondesi
y Al son
tetraedrales)
778,81 744,50 | 773,78 776,68 771,17 778,92 | Estiramiento
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asimétrico T-O
(T=Si, Al; donde Si
y Al son
tetraedrales)

694,23

674,88

697,70

691,89

694,54

Flexién T-O (T=Si,
Al; donde Siy Al
son tetraedrales)

515,79

532,72

517,98

510,74

511,39

514,54

512,33

513,46

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

464,29

461,63

461,98

460,08

465,92

465,80

466,04

Flexién simétrico
T-O (T=Si, Al;
donde Siy Al son
tetraedrales)

TABLA 15.

COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G3_P3.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | Tedrico (cm-1) (cm-1) (cm-1)

(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/STO- | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracién
21G) 21G) 21G) 21G) 3G) (S5A2) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S7A3) (S16A6)

3435,8 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
G3_P3_40°C_165Hrs 1630,23 1978,54 224091 | 22441 | O flexion
simetrico




1432,45

1437,60
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0-C-0
estiramiento del
carbonato de
sodio

1021,84

1039,69

1022,03

1017,21

1016,60

1010,32

1015,64

1019,77

Estiramiento
asimétrico T-O
(T=Si, Al; donde
Siy Al son
tetraedrales)

TABLA 16.

COMPARACION DEL SISTEMA OPTIMIZADO DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL VS
TEORICO DE LA MUESTRA G4_P3.

Tedrico | Tedrico | Tedrico | Tedrico Tedrico Tedrico
Experimental (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | (cm-1) | Tedrico (cm-1) (cm-1) (cm-1)
(cm-1) (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (UHF/3- | (ROB3LYP/STO- | (RHF/STO- | (RHF/STO- Vibracion
21G) 21G) 21G) 21G) 3G) (S5A2) 3G) 3G)
(S1A1) | (S2A1) | (S3A1) | (S4A1) (S7A3) | (S16A6)
3436,83 3987,01|3957,81|3332,40|3981,79 3690.7 4140.40 4296.41 | O-H estiramiento
1637,83 1978,54 224091 | 22441 |TOH flexion
simeétrico
0O-C-0 estiramiento
G4 P3 40°C 165Hrs 1428,15 1437,60 del f:arbonato de
- - - sodio
Estiramiento
1014,12 |1039,69 |1022,03|1017,21 |1016,60|  1010,32 101564 | 1019,77 |2SimetricoTO
(T=Si, Al; donde Siy
Al son tetraedrales)
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FIGURA 4.10. ANALISIS DE RESULTADOS DE,REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G1_P1) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.11. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G2_P1) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.12. ANALISIS DE RESULTADOS DE REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G3_P1) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.13. ANALISIS DE RESULTADOS DE REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G4_P1) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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G1_P2 con pruebas Gaussian 09
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FIGURA 4.14. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESIC')N LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G1_P2) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.15. ANALISIS DE RESULTADOS DE REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G2_P2) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.16. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESI()N LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G3_P2) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.17. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G4_P2) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.18. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G1_P3) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.19. ANALISIS DE RESULTADOS DE’REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G2_P3) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.20. ANALISIS DE RESULTADOS DE REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G3_P3) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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FIGURA 4.21. ANALISIS DE RESULTADOS DE,REGRESION LINEAL ENTRE ESPECTROSCOPIA
INFRARROJA EXPERIMENTAL (G4_P3) Y TEORICO DE TODOS LOS SISTEMAS ANALIZADOS.
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CAPITULO 5

5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

Conclusiones

En este estudio se concluirh acorde a los resultados importantes
mostrados anteriormente acerca de los ensayos de laboratorio realizados
en la maquina de ensayos universales, la espectroscopia infrarroja de la
transformada de Fourier, el microscopio electrénico de barrido, el andlisis
termogravimétrico y difractdmetro de rayos X, como se detalla a

continuacion:

v En este estudio se obtuvo la sintesis y caracterizacion de los
geopolimeros a lo previsto considerando la concentracién de
hidroxido de sodio establecido.

v Por otro lado este estudio también se obtuvo una apropiada
correlacion lineal en cada serie entre: el esfuerzo de compresion vs
densidad a igual concentracion del hidroxido de sodio, esfuerzo de

compresion vs densidad a igual condicion de curado, porcentaje de
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pérdida de peso por ATG vs densidad a igual condiciones de curado,
esfuerzo de compresién vs concentracion de hidréxido de sodio.

En este estudio el andlisis termogravimétrico mostré que desde la
temperatura ambiente hasta los 200°C se perdié agua higroscopica,
y a su vez mostro dos picos endotérmicos en ese mismo rango, en el
rango de 400°C a 500°C tuvo lugar la pérdida de peso en agua por la
deshidroxilacion de grupos oxidrilos, finalmente en el rango de 830°C
a 900°C mostré6 un pico exotérmico siendo esta la prueba de la
formacién de un geopolimero.

Con respecto a la relacion densidad vs porcentaje de pérdida de
peso es inversamente proporcional siempre y cuando las condiciones
de curados sean iguales.

En este estudio mediante la espectroscopia infrarroja experimental
se observé que hubo una disminucion de las frecuencias en la
estructura de los geopolimeros con respecto a la zeolita natural (por
ejemplo 1022.9 cm™) corresponde a T-O vibracién de estiramiento y
flexion mientras que en los geopolimeros (por ejemplo 980 cm™) y
muestra vibraciones de estiramiento y flexion a las cuales se
encuentran en la regién “fingerprint” (1500-500 cm™), por lo cual es la
prueba de que se realizé la geopolimerizacion.

El uso del software Gaussian 09 fue un soporte teorico para la

comprobacion de los resultados experimentales con la ejecucion de
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siete distintos sistemas para los célculos tedricos, el mejor método
fue ROB3LYP/STO-3G corroborando la existencia de una estructura
geopolimérica.

Los estudios realizados entre la parte de espectroscopia infrarroja
tedrica de todos los sistemas, arrojaron una correlacion apropiada, la
cual ayuda a comprobar que el estudio tuvo una buena interpretacion
del espectro infrarrojo experimental.

En este estudio mediante difractometria de Rayos X, se observaron
algunos cambios con respecto a los picos (en zeolita: cuarzo,
mordenita, cristalinidad total del mas del 45%) y en geopolimeros:
cuarzo, aluminosilicato hidratado de sodio, entre otros), que por
producto de la geopolimerizacion desaparecieron, la cual contrajo la
formacion de nuevas estructuras cristalinas, ademas se incrementé
el porcentaje (mds que 70%) de amorficidad con respecto a la
zeolita, debido a las condiciones de curado: tiempo y temperatura, y
humedad, como se pudo notar en la relacién no lineal de la linea
base con respecto a formas cristalinas de cada uno de los
geopolimeros y en el respectivo traslado de su posicion del
difractograma. Ademas se encontro la formacion de carbonato de
sodio hidratado en la muestra 190g de zeolita y 76 mL NaOH (12M)

curado a 60°C y 168h.
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v' En el analisis cuantitativo de difractometria de Rayos X, la zeolita
mostré amorficidad, debido al proceso que fue sometido al momento
de reducir su tamafio de grano, por otra parte los geopolimeros de
cada serie mostraron un mayor porcentaje de amorficidad con
respecto a la zeolita. Es decir, que se formaron nuevos productos
amorfos al producirse la geopolimerizacion durante la activacion
alcalina con el hidréxido de sodio notando una relacion lineal con el
porcentaje de amorfizacion.

v' En este estudio mediante el microscopio electrénico de barrido a
6000 X se observd la microestructura de la zeolita conteniendo
cristales de cuarzo, mordenita y un porcentaje de amorficidad, por
otro lado en los geopolimeros se observaron algunos cristales de
cuarzo, aluminosilicato hidratado de sodio y un porcentaje de
amorficidad. De acuerdo a este analisis, los resultados obtenidos se
corroboraron con los demas ensayos tales como: espectroscopia

infrarroja de transformada de Fourier, difractometria de Rayos X.
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Recomendaciones

Acorde a los resultados obtenidos en el estudio presentado, se

recomienda lo siguiente:

v Adquirir un higrémetro para optimizar el contenido de humedad
presente en el proceso de reduccion del tamafio de grano.

v Adquirir un horno con un sistema de control de humedad, para evitar
malformaciones en las propiedades fisicas de las muestras por la
rapida evaporacion del agua.

v Preparar un dia antes al uso, la solucion de hidroxido de sodio ya
que este libera mucho calor (evento exotérmico) al momento de su
elaboracién por lo que se dificulta su manipulacion inmediata.

v' Tener un ambiente controlado de las muestras una vez que se lo
saca del horno.

v' Capacitar al personal del laboratorio para el buen desempefio y
correcto mantenimiento de los equipos.

v En la maquina EI-TF asegurarse que sea purgado previo a un
ensayo, ademas adquirir mas deshumidificadores para evitar
humedad.

v' Mejorar la infraestructura computacional para optimizar el tiempo de
uso al momento de ejecutar los modelos disefiados en el software

Gaussian 09.
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APENDICE A

Ubicacion de la zeolita

FIGURA A.1. UBICACION DE LA ZEOLITA.,

El sector llamado Policia (Latitud 2° 7'2.27"S, Longitud 79°57'40.13"W) se
encuentra a una distancia de 8.50 Km partiendo desde la Facultad en Ingenieria
Mecénica y Ciencias de la Produccion (Latitud 2° 8'41.14"S, Longitud
79°57'55.17"W) yendo por la Perimetral y desviandose por la entrada de la 8.



TABLA 17.

CANTIDAD DE ZEOLITA E HIDROXIDO DE SODIO PARA LA
CONFORMACION DE UN GEOPOLIMERO.

() U — )
e F|SE|ES
852 E(Bx| 88
2 O 353 = |+ 0 o >
587252853
o o E o]
G1_P1_60°C_168Hrs 200 60 30
G2_P1_60°C_168Hrs 190 76 40
G3_P1_60°C_168Hrs 180 90 50
G4_P1_60°C_168Hrs 170 102 60
G1_P2_60°C_20horas 200 60 30
G2_P2_60°C_20horas 190 76 40
G3_P2_60°C_20horas 180 90 50
G4 _P2_60°C_20horas 170 102 60
G1_P3 _40°C_165HTrs 170 51 30
G2_P3_40°C_165HTrs 170 68 40
G3_P3_40°C_165HTrs 170 85 50
G4_P3 40°C_165HTrs 170 102 60




APENDICE B

Termogramas de la zeolita y geopolimeros.

] Y2
100 T 1
| | Zeolita Policia |
ag \ . 5 780% Pérdida de agua higroseopica -0
Ny {0 5234mg)
\.\\
o Bl NP 0.111% Pérdida total deagua | . B
& \ o R {0.8250mg) z
=- o8 - . Ty . 27— = - g
SE. Tt VR _w 2
92 - -3
= - T
g0 -t Y T Y v ™ -4
0 200 400 800 800 1000
Exo Up Temperature {°C) Universal \

FIGURA B.1. ATG-CSD DE LA ZEOLITA POLICIA EN SU ESTADO NATURAL.
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FIGURA B.2. ATG-CSDDEL GEOPOLIMERO G1_P1.
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FIGURA B.4. ATG-CSD DEL GEOPOLIMERO G3_P1.
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FIGURA B.6. ATG-CSDDEL GEOPOLIMERO G1_P2.
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FIGURA B.8. ATG-CSDDEL GEOPOLIMERO G3_P2.
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FIGURA B.10. ATG-CSD DEL GEOPOLIMERO G1_P3.
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FIGURA B.12. ATG-CSD DEL GEOPOLIMERO G3_P3.
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FIGURA B.14. SUPERPOSICION DE TERMOGRAMASDE LAS MUESTRAS

DE LA PRIMERA SERIE (G(1-4)_P1).
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FIGURA B.15. SUPERPOSICION DE TERMOGRAMASDE LAS MUESTRAS
DE LA SEGUNDA SERIE (G(1-4)_P2).
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APENDICE C

Difractogramas de Rayos X de la zeolita 'y geopolimeros.
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FIGURA C.1. SUPERPOSICION DE DIFRACTOGRAMAS DE ZEOLITA VS
PRIMERA SERIE (G(1-4)_P1) DE GEOPOLIMEROS.
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APENDICE D

Espectros Infrarrojosexperimentales de la zeolitay geopolimeros.

FIGURA D.1. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DE ZEOLITA
NATURAL.

FIGURA D.2. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G1_P1.



FIGURA D.3. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G2_P1.

FIGURA D.4. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G3_P1.




FIGURA D.5. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G4_P1.

FIGURA D.6. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G1_P2.




FIGURA D.7. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G2_P2.

FIGURA D.8. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G3_P2.




FIGURA D.9. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G4_P2.

FIGURA D.10. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G1_P3.




FIGURA D.11. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G2_P3.

FIGURA D.12. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G3_P3.




FIGURA D.13. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA EXPERIMENTAL DEL
GEOPOLIMERO G4_P3.

l

FIGURA D.14. SUPERPOSICION DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA DE LA
PRIMERA SERIE (G(1-4)_P1) CON ZEOLITA.
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FIGURA D.15. SUPERPOSICION DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA DE LA

FIGURA D.16. SUPERPOSICION DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA DE LA
TERCERA SERIE (G(1-4)_P3) CON ZEOLITA.



Espectroscopia Infrarroja tedrico de estructuras geopoliméricas.
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FIGURA D.17. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S1A1 CON UHF/3-

21G.
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FIGURA D.18. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S2A1 CON UHF/3-
21G.




IR Spectrum

0- p - -0 g
1000 F —500 —=
. o
E 2000 - — 1000 A
L= . =
w3000 — 1500 @
o 4 0
W 4000 - — 2000 ‘:M
5000 — L 2500 5
6000 - L3000 —
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 0 500 0
Frequency (cm™)
FIGURA D.19. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S3A1 CON UHF/3-
21G.
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FIGURA D.20. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S4A1 CON UHF/3-

21G.
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FIGURA D.21. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S5A2 CON
ROB3LYP/STO-3G.
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FIGURA D.22. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO:S7A3 CON RHF/STO-
3G.
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FIGURA D.23. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA TEORICO: S16A6 CON RHF/STO-
3G.



APENDICE E

Gréficas obtenidas a través del Microscopio Electronico de Barrido

FIGURA E.1. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA FIGURA E.2. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA
ZEOLITA POLICIA CON AMPLIFICACION A G1_P1 CON AMPLIFICACION A 6000X.
6000X.
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FIGURA E.3. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA FIGURA E.4. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA
G2_P1 CON AMPLIFICACION A 6000X. G3_P1 CON AMPLIFICACION A 6000X.



FIGURA E.5. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA FIGURA E.6. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA
G4_P1 CON AMPLIFICACION A 6000X. G1_P2 CON AMPLIFICACION A 6000X.



FIGURA E.7. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA FIGURA E.8. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA
G2_P2 CON AMPLIFICACION A 6000X. G3_P2 CON AMPLIFICACION A 6000X.



FIGURA E.9. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA FIGURA E.10. IMAGEN MEB DE LA MUESTRA
G1_P3 CON AMPLIFICACION A 6000X. G2_P3 CON AMPLIFICACION A 6000X.
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