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RESUMEN

Esta tesis de grado esta basada en otros trabajos acerca de la zeolita como
reemplazo del cemento ordinario Portland, para minimizar la emision de CO2
al ambiente y fomentar procesos ambientalmente amigables. Tomando en
consideracion que el tratado de Kyoto estimula la reduccion de las emisiones
de gases del efecto invernadero. Por lo que, el disefio de materiales que

reduzcan su emision son de crucial importancia en estos dias.

Esta investigacion forma parte del proyecto de desarrollo de cemento activado
alcalinamente usando residuos sélidos urbanos cuyos resultados son
alentadores desde el punto de vista ingenieril. Sin embargo, problemas con las
eflorescencias (reacciones por exceso de activador con el didxido de carbono
ambiental formando carbonatos) se han levantado sugiriendo que este factor
debe ser optimizados desde el diseiio mismo del material. Por lo tanto, esta
investigacion trata de optimizar la mezcla alcalina con escorias de alto horno

para obtener las mejores propiedades mecanicas y minimizar la eflorescencia.

Para lo cual se analizaron dos factores independientes como lo son el tiempo
de curado y el tiempo de molienda, la combinaciébn de estos factores
termomecanicos poseen una influencia sobre las variables de respuestas

seleccionadas. Las variables seleccionadas para los morteros fueron: la



resistencia mecanica a la compresion a los 7, 14 y 28 dias ademas de la

eflorescencia a los 28 y 55 dias.

En esta investigacion se emple6 el disefio de experimento de “composicion
central bloqueado en forma de estrella” y analisis multivariado con las variables
independientes y de respuestas antes mencionadas para encontrar relaciones

significativas entre los factores de disefio a considerar.

Para esto se realizO una caracterizacion tecnoldgica usando difraccion de
rayos X (XRD) para la identificacion de las fases presentes en los morteros
segun la mezcla y los dias. También espectrometria de infrarrojo por
transformada de Fourier (FTIR), microscopia electronica de barrido (SEM-
EDS) para observar el grado de porosidad de los morteros segun el disefio,

ademas de resistencia a la compresion y densidad.

De los resultados obtenidos mediante el analisis de varianza (ANOVA), se
determind que el factor mas influyente para un incremento en la resistencia a
la compresion fue el tiempo de molienda que para este trabajo estuvo en un
rango de 27-150 minutos. Ademas los morteros con una relacién de agua-
sélido de 0,2 tuvieron mayores resistencias a la compresiéon que los morteros

con un relaciéon de 0,3.



Los valores de eflorescencia para los morteros fueron muy bajos inclusive a
los 55 dias después del moldeo siguiendo el disefio de experimento

establecido.
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INTRODUCCION

El concreto, es el material mas usado en el mundo, se encuentra cambiando
debido a las necesidades del mundo. Hoy en dia el concreto moderno no es
solo un mezcla de cemento, agua y agregado (arena, piedras, etc.). Este
contiene cada vez mas a menudo componentes minerales, mezclas quimicas,

fibras y otros componentes modernos para mejorar su calidad.

El desarrollo e implementacion de estos nuevos concretos es el resultado de
evolucién en la ciencia del concreto, nuevas mezclas con la utilizacion de las
herramientas cientificas mas sofisticadas disponibles que permiten observar
en detalle la microestructura de este material. La propiedad mas caracteristica
de los concretos es su resistencia a la compresiéon la cual es funcion del

encierro de las particulas de cemento asi como de las cantidades de cemento.

Tanto el cemento como el concreto deberdn mejorar de acuerdo a las
necesidades del entorno dentro de una perspectiva de desarrollo sustentable,
lo que significa que sus componentes seran reemplazados por otros mas
amigables con el ambiente, que resulten en un ahorro de energia de
produccion y de emisiones de CO2 y otros gases producto de su manufactura
gue contaminan la atmosfera. Ademas de mejorar sus propiedades como
material de construccion y alargar su tiempo de vida util y por ende las

estructuras de concreto. Por esta razén desde hace varios afios se



encuentran trabajos de investigacion de materiales de construccion de
origenes naturales como son las zeolitas, escorias de alto horno y cenizas
volantes, cuya finalidad es reemplazar el uso del cemento Portland ordinario

como material base para la construccion.

Con la finalidad de encontrar mejoras en las propiedades estructurales de los
concretos, reducir los costos de los materiales y reducir las emisiones de gases
de efecto invernadero a la atmosfera, en esta tesis de grado centra en el
analisis del efecto que tiene el grado de amorfizacion y del tiempo de curado
a un temperatura constante (60°C) sobre la resistencia mecanica a la
compresion de los morteros de escoria de alto horno activada alcalinamente,

y su posible aplicacién como material de construccion.

Para cumplir con el objetivo de esta tesis se realizé un disefio de experimento
para analizar las variables independientes y las variables de respuesta que se
especifican en el Capitulo 3. Los resultados del disefio de experimento se les
aplico un analisis estadistico (ANOVA) para determinar cual factor es el mas
influyente dentro del experimento, ademas de emplear diferentes técnicas de
caracterizacion a las escorias activadas alcalinamente para complementar los
resultados. Finalmente las conclusiones de obtenidas se muestran en el

Capitulo 6.



CAPITULO 1

1. INFORMACION GENERAL

1.1. Antecedentes y Justificacién

Este proyecto de investigacién forma parte de un grupo de trabajos de
graduacion del Laboratorio de Ensayos Metrolégicos y de Materiales
(LEMAT) de la Facultad de Ingenieria en Mecéanica y Ciencias de la
Produccion (FIMCP) de la Escuela Superior Politécnica del Litoral
(ESPOL), el cual forma parte de una serie de estudios acerca de la zeolita
como reemplazo del cemento ordinario Portland, para minimizar la
emision de CO2 al ambiente y fomentar procesos ambientalmente
amigables. Tomando en consideracion que el tratado de Kyoto estimula
la reduccion de las emisiones de gases del efecto invernadero. Por lo
que, el disefio de materiales que reduzcan su emision es de crucial

importancia en estos dias.



El presente estudio trata de optimizar una mezcla alcalina con escorias
de alto horno para activarlo con el objetivo de obtener las mejores
propiedades mecéanicas y minimizar la eflorescencia. Este tipo de
materiales se llaman geopolimeros. De esta manera, el estudio de la
obtencion de geopolimeros a través de la polimerizacion inorganica de
escoria de alto horno, producira el conocimiento necesario para evaluar
si la escoria de alto horno activada es capaz de ser utilizada como

material de construccion.

Por lo que este estudio servira como base a futuros proyectos de
investigacion que utilizaran activadores alcalinos para la formacion de
geopolimeros activados con el hidroxido de sodio, hidréxido de calcio y
silicato de sodio. En este sentido, este proyecto realiz6 la caracterizacion
de los geopolimeros y la optimizacion de los activadores para este
material base. Como factores que hemos considerado en esta
investigacion son: la temperatura de curado, el tiempo de molienda y el
tiempo de curado. Estos factores nos permitiran estimar su efecto sobre
las propiedades mecanicas y la reaccion que se produce durante la

formacion de los geopolimeros.



1.2. Planteamiento del Problema

El material base que se utilizara en este proyecto de investigacion sera
la escoria de alto horno. En nuestro pais, esta escoria no es aprovechada
en ningun proceso industrial, ya que es un residuo de un proceso
metallrgico que generalmente termina siendo enterrado en el subsuelo
en grandes cantidades, lo cual es muy perjudicial para el ambiente. De
manera que, mediante este proyecto de investigacion se busca
contrarrestar la contaminacion ambiental mediante el uso de esa escoria
en la formacién de geopolimeros activados alcalinamente, lo cual
beneficiaria en muchos ambitos al pais, ya que aportamos con cambio a
la matriz productiva que hoy en dia es uno de los principales objetivos del

gobierno.

En resumen, este estudio sobre los geopolimeros busca aprovechar la
escoria de alto horno para un posible proyecto urbanistico, y al mismo
tiempo disminuir la emision de gases de efecto invernadero y reducir la
contaminacion del subsuelo de nuestro pais como los principales

problemas planteados.



Hipotesis y Operacionalizaciéon de la hipotesis.

La sintesis de los geopolimeros formados a partir de escoria de alto horno
alcanzara valores de compresion de 15 Mpa y una presencia minima de
eflorescencia, lo que permitira utilizarlos como material de construccion.

En la tabla 1.1 observamos el analisis de a operacionalizacion de la

hipotesis.
TABLA 1.1
OPERACIONALIZACION DE LA HIPOTESIS.
Hipotesis Variables Factores
- Composicién
mineralogica de
la escoria de alto
horno.
La sintesis de los - Molaridad del
geopolimeros Hidroxido de
formados a partir de Sodio (ml)
escoria de alto horno | Compresion - Relacion (w/v)
alcanzara valores de Mecanica escoria-activador
resistencia a la alcalino.
compresion de 15 - Relacion (w/w)
Mpa y una presencia silicato de sodio-
minima de hidréxido de
eflorescencia, lo que | Eflorescencia sodio
permitira utilizarlos - Relacion (w/v)
como material de escoria-hidroxido
construccion. de calcio.
- Temperatura de
curado (°C)
- Tiempo de
molienda (° C)




1.3. Objetivos

1.3.1 Objetivos Generales

Optimizar las condiciones de activacion de las escorias de alto horno para
obtener las mejores propiedades mecanicas y minimizar la eflorescencia

mediante el disefio estadistico de experimentos y analisis multivariado.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Disefiar un experimento para minimizar la eflorescencia en los
morteros.

e Determinar la resistencia a la compresion de los geopolimero a los
7, 14 y 28 dias de curado a 60°C

e Estimar los tiempos de curado y molienda 6ptimos para maximizar
la resistencia a la compresion alta y minimizar la presencia de

eflorescencia.

1.4. Metodologia Utilizada
La metodologia utilizada en la elaboracion del proyecto de tesis se detalla

en la Figura. 1.1.
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FIGURA 1. 1 METODOLOGIA DE LA TESIS

La recopilacién de informacion bibliografica se baso6 en la blisqueda de
informacion acerca de todo tipo de estudios relacionados con este tema.
De manera que, basicamente es la descripcion de los fundamentos
tedricos existentes del activador y la escoria de alto horno, los mismos
gue son muy relevantes en el disefio de experimento, ya que nos sirve
para determinar los factores importantes que influyen en polimerizacion
inorganica y con el cual se busca obtener una superficie de respuesta

que optimice la combinacion de las diferentes variables para alcanzar el



objetivo planteado. De esta manera, podemos conocer a ciencia cierta
los factores influyentes de nuestro experimento, lo que nos permite a la
vez conocer los equipos y reactivos necesarios para la preparacion del
material, ya que es en esta etapa donde se preparan todos los elementos
y se pone a punto los equipos que vamos a utilizar en la investigacion
tales como: los diferentes tipos de molinos, el tamizador con sus
respectivos tamices, la preparacion y obtencion de los activadores
alcalinos, etc. y todos los equipos que vamos a utilizar para el analisis de
nuestra investigacion. Conjuntamente con la preparacion del material nos
anexamos a la sintesis de los geopolimeros y al procedimiento
experimental, que son todos los procesos que se realizan a la materia
prima (escoria de alto horno) desde que llega al laboratorio hasta que se
hacen los morteros (cubos) y los ensayos necesarios para el analisis de
los geopolimeros. Cada uno de estos sectores y procesos se detallara en
el capitulo 4. Una vez realizados estos ensayos en el laboratorio “LEMAT”
y obtenidos los resultados de cada espécimen, hicimos el analisis de
resultados de cada ensayo y se utilizé para esto, el software estadistico
libre modelo ANOVA para determinar el efecto que producen las
variables dependientes e independientes y la interaccion entre las

mismas.
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1.5. Equipos, Materiales e Insumos

En el proceso de reduccion de tamafio del grano se utilizaron algunas

maquinas que se detallaran a continuacion:

Equipos de trituracién y molienda:

Trituradora de Mandibulas.- El equipo que se utilizd para triturar los
pedazos de escoria y dejarlos como rocas pequefias con un maximo de
tamafio de 9mm aproximadamente era marca Denver, modelo 201659

de 2 Hp. Las especificaciones del equipo se mostraran en el capitulo 4.

Trituradora de rodillos.- El equipo que se utilizé para triturar y dejar a
los pedazos de escoria con un tamafio maximo de grano de 2,5mm
aproximadamente era marca Denver, modelo 201659 de 5 Hp. Las

especificaciones del equipo se mostraran en el capitulo 4.

Molino de Bolas.- El equipo que se utilizo para moler el grano de escoria
de 2,5 mm y dejarlo al tamafio menor a 425 um era marca Denver serial
05-192568-005 de 0.25 Hp. Las especificaciones del equipo se mostraran

en el capitulo 4.
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Tamizador.- El equipo que se utilizé para separar el grano de tamafo
menor a 425 um y el grano de mayor dimension que volvera a ser molido
en el molino de bolas era marca Ro-Tap, modelo B de 0.25 Hp con un
tamiz N° 36. Las especificaciones del equipo se mostraran en el capitulo

4.

Soluciones y reactivos para la preparacion de morteros:

Silicato de Sodio (Na,Si03).- Esta solucion se utiliz6 como uno de los

activadores alcalinos de la escoria de alto horno.

Hidroxido de Sodio (NaOH).- Esta solucion 10 M NaOH que se utilizd

es un activador para la formacién del geopolimero a base de escoria.

Hidroxido de calcio (Ca (OH),).- Este reactivo es otro activador que se

utilizé en la formacién del geopolimero.

Agua Destilada.- Esta solucion se uso6 para la formacion del hidroxido

de sodio 10 molar.

Materiales y equipos para la formacion de morteros de

geopolimeros:
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Moldes par morteros.- Para la formacion de los geopolimeros usamos
moldes de acuerdo a la norma ASTM C 109/C 109M, los mismos que
eran de bronce y que tenian una dureza que estaba en el rango entre 55
y 60 HRB. Las especificaciones del molde se encontraran en el capitulo

4.

Espéatula.- Este instrumento se utilizé para ayudar a mezclar a la escoria
con los alcalinos, para pesar el hidroxido de calcio y la escoria de alto

horno, y para ayudar a colocar la mezcla en los moldes.

Mezcladora.- Con esta mezcladora marca IKA modelo RW 20 se
realizaron las mezclas de los alcalinos con la escoria de alto horno para
formar los geopolimeros mediante los moldes de bronce. Las

especificaciones se detallaran en el capitulo 4.

Vidrio reloj.- Este instrumento sirvio para pesar la escoria y el hidroxido
de calcio para la mezcla de cada molde. Ademas fue de gran ayuda para
el pesaje de las muestras necesarias en los geopolimeros y realizar los

distintos ensayos como: FTIR, XRD, SEM-DSC.
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Vasos de precipitacion.- Estos recipientes fueron utilizados para hacer
las soluciones alcalinas en sus debidas proporciones. Durante todo el

proceso se uso6 vasos de vidrio de 200 ml, 400 ml y de 500 ml.

Probetas.- Estos instrumentos de medicion los usamos para medir cada
solucion de los activadores liquidos. Estas probetas graduadas de vidrio
también fueron escogidas de acuerdo a lo estipulado en la norma ASTM

C 109/C 109M.

Balanza.- Para el pesaje de las muestras utilizadas se uso6 dos balanzas
diferentes, las mismas que fueron evaluadas de acuerdo a lo estipulado
en la norma ASTM C 1005, la cual se la nombra en la norma ASTM C
109/C 109M. En el capitulo 4 conoceremos los datos mas relevantes de
las balanzas que se utiliz6 durante el proceso de preparacion de los
morteros y en su caracterizacion mediante los respectivos ensayos

empleados.

Estufa electrénica.- Esta estufa fue utilizada para el curado del
geopolimero una vez hecha la mezcla y vertido en el molde, de manera
gque cada molde debia estar en la estufa a 60°C el tiempo

correspondiente al disefio de experimento escogido. La marca de la
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estufa era Memmert, su fabricacidén de acero inoxidable y con un volumen

de 108 |. Las especificaciones de la estufa se detallaran en el capitulo 4.

Desecador.- Es un recipiente de vidrio, el cual lo usamos para preservar
las muestras sin humedad mediante el uso de un desecante de silica en

estado sdlido que se encuentra dentro del recipiente.

Morteros.- Son recipientes de porcelana en los cuales se muelen las
muestras de los polimeros para luego ser tamizados y utilizados en los

diferentes ensayos requeridos.

Envases de plasticos de 20 ml.- Estos recipientes fueron utilizados para
colocar la muestra de cada cubo y ponerlo en el desecador para
deshumidificar las muestras y evitar que se contaminen con otras
sustancias. También fueron usados para colocar las muestras después

de la ruptura de cada cubo.

Fundas o Bolsas.- Se utilizaron fundas Ziploc con cierre hermético para
el almacenamiento de los cubos de 2 in de muestras. Durante todo el
proceso se usaron fundas de 16.5cm X 149 cm y de 17.7 cm X 19.5

cm.
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Equipos e insumos para el analisis y caracterizacion de los

geopolimeros:

Maquina de Ensayo Universal.- Este equipo se utilizé para realizar el
ensayo de compresion a los cubos de geopolimeros a base de escoria,
ya que mediante este ensayo se pudo obtener la curva de esfuerzo vs
deformacion y carga aplicada vs deformacién, las cuales nos sirvieron
para obtener la carga maxima que pueden soportar cada cubo. La marca

del equipo utilizado era Shimadzu, modelo UH-X de 600 KN.

FTIR (Espectroscopia de infrarrojos por Transformada de Fourier).-
Fue utilizado para identificar los diferentes compuestos que se
encuentran en el geopolimero formado a base de escoria de alto horno,
mediante la identificacibn de los picos que se reflejan en el
espectrograma que se obtiene a partir de la energia absorbida a cada
longitud de onda dentro del rango especifico. El equipo utilizado era
marca PerkinElmer, serie Spectrum 100 que trabaja en un rango de
longitudes de ondas de 220 — 7800 cm™!. Sus caracteristicas se

encuentran detalladas en el capitulo 4.

XRD (Difractometro de rayos X).- Mediante este equipo se pudo realizar

otro ensayo de las muestras de los geopolimeros a base de escoria de
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alto horno para determinar las estructuras y fases cristalinas que se
encuentran presentes en la muestra, y la cantidad de contenido amorfo.
También se puede cuantificar el porcentaje de cada compuesto mediante
un analisis cuantitativo. El equipo usado era marca Panalytical, modelo
X'Pert Pro. Las especificaciones del equipo se detallaran mas en el

capitulo 4.

SEM - EDS (Microscopia Electronica de Barrido).- Se lo usé para
realizar ensayos a 3 muestras escogidas para conocer las estructuras
cristalinas de cada una. Mediante este equipo se logré observar las
estructuras cristalinas de las distintas fases minerales que se encuentran
en los especimenes activados alcalinamente con la ayuda del software

del equipo, el cual era marca FEI modelo Inspect.

Balanza determinadora de densidades.- Fue utilizada para determinar
las densidades de cada muestra de geopolimeros mediante un kit que
viene en el equipo, el cual era marca Mettler Toledo modelo XP 205. La
carga maxima que se puede pesar es de 220 g con una precision de 0.1

mg.
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Analizador de Tamafno de Particula.- Este equipo se utilizé para
obtener el tamafio de particula seis muestras. El equipo usado era marca

Malvern y modelo Masterizer.



2.1.

CAPITULO 2

Marco Teodrico

Geopolimerizacion de Escorias

Geopolimerizacion es una geo-sintesis (reaccibn que integra
quimicamente los minerales) que implica, que se produzcan
naturalmente silice-aluminatos. Cualquier compuesto puzolanico o fuente
de silice y alimina, que es facilmente disuelta en la solucion alcalina,
actia como una fuente de geopolimero y por lo tanto se presta a
geopolimerizacion. EI componente alcalino como un activador es un
compuesto del elemento del primer grupo en la tabla periddica, por lo que
este tipo de material también se llama como aglutinantes de
aluminosilicatos activados alcalinamente o material cementoso activado

alcalinamente [1].
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Los atomos de silicio y el aluminio reaccionan para formar moléculas que
son quimica y estructuralmente comparables a aquellos que constituyen
las rocas naturales. El material polimérico inorganico puede ser
considerado como un equivalente amorfo de feldespatos geolégicos,
pero sintetizados de una manera similar a polimeros organicos
termoestables. Por esta razon, estos materiales se denominan como

geopolimeros.

Esto ofrece una opcion alterna y atractiva para aplicaciones industriales
simples donde el gran volumen de material de desecho que necesita ser
estabilizado. En funcién de la composicion quimica inicial del material,

los cementos alcalinos estan clasificados dentro de dos grupos:

a) Aglutinantes sintetizados a partir de materiales ricos en calcio
como las escorias de alto horno que producen un gel de silicato

de calcio hidratado cuando es activado alcalinamente.

b) Materiales sintetizados con materia primas bajas en calcio y ricas
en SiO2 y Al203 como el metacaolin. Estos materiales cuando son
activados alcalinamente, forman un material amorfo

(aluminosilicato alcalino) que posee altas resistencias mecéanicas
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a edades tempranas y después de un curado térmico a bajas

temperaturas.

Estos materiales difieren sustancialmente del cemento Portland
ordinario, ya que emplean una ruta totalmente diferente de reaccion para

alcanzar la integridad estructural [1].

El proceso de fabricacion industrial de cementos basados en la activacion
alcalina de escorias de alto horno comenzé en Ucrania entre 1960 y
1964. El uso de este tipo de cementos ha resuelto un importante

problema econdmico: el uso de un subproducto industrial.

El uso de este tipo de cementos presenta ventaja econdmica debido a
los bajos costos de energia para su produccién, significativamente mas
baja si lo comparamos con los costos de energia en la produccion del
cemento Portland, pero presenta desventaja desde el punto de vista

tecnolégico para su manufactura.
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2.1.1. Composicién y microestructura de escorias

Las escorias siderurgicas de alto horno son el resultado de la
combinacion de la ganga acida arcillosa del material de hierro y de las
cenizas de azufre del coque (igual de caracter acido), con la cal y la
magnesia de las calizas mas o menos dolomiticas utilizadas como

fundentes.

La combinacion de los acidos basicos (SiO2 y Al203) y 0xidos basicos
(CaO y MgO), y la formacion de los constituyentes de la escoria tiene
lugar por fusién a alta temperatura (cercana a 1600°C), y enfriamiento del

magma del fluido desde 1400°C hasta la temperatura ambiental [2].

Estos subproductos industriales (escorias) estan constituidos, por fases
vitreas como cristalinas. Las escorias con altos contenidos en material
vitreo son de naturaleza mas acida. Existen diferentes procesos de
granulacion o peletizacion que tiene como objetivo conseguir una escoria
con una elevada proporcion de fase vitrea. Una escoria granulada tiene

como contenido materia vitrea entre 85-95% en peso [2].

La composicién de quimica de las escorias de alto horno varia entre los

siguientes limites:
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SiO, = 27-40 %.
AlLO, = 5-33 %.
CaO = 30-50 %.
MgO = 1-21 %.
Fe,O, = <1%.

S = <3%.
Cr,0, = 0,003-0,007 %.
Cl = 0,19-0,26 %.
TiO, = <3 %.

F = 0,09-0,23 %.
MnQO, = <2 %.

P,0, = 0,02-0,09 %.
Na,0 + K,0 = 1-3 %.

FIGURA 2.1 COMPOSICION QUIMICA DE ESCORIAS
Fuente. F. Puertas (1993)

La composicion quimica de las escorias varia dependiendo del proceso
sideruargico aplicado y del tipo de acero fundido. Sin embargo para un

mismo acero la composicion quimica de las escorias es muy similar.

La posicion de las escorias de alto horno en el sistema ternario CaO-
SiO2-Al203 esta presentada en la figura 2.2, en donde se pueden

distinguir los procesos ricos en cal, como los cementos portland y
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aluminosos, las escorias de alto horno, las cenizas volantes, las

puzolanas, los basaltos y el humo de silice [2].

Humeo de silice

i Basaltes
Escorios dcidas

Puzolonos
Cenizos volontes
Escarias bdsicos

Cemenlos

Portlond @ani:ui de lignito

1
80 60 | 40 20

Cemento aluminaso

FIGURA 2.2 POSICION DE LAS ESCORIAS EN EL SISTEMA

TERNARIO Ca0-SiO2-Al203

Fuente. F. Puertas (1993)

El mineral méas significativo de las escorias cristalizadas es la melilita
(disolucion de gelinita, C2AS y akermanita C2MS2). En la tabla 2.1 se
resumen los minerales mas importantes presentes es las escorias de alto

horno.



TABLA 2.1

PRINCIPALES MINERALES PRESENTES DENTRO DE LAS

ESCORIAS DE ALTO HORNO.

Minerales principales Minerales minoritarios Minerales minoritario raramente
observados

Solucion sélida 2Ca0.Al,0,.8i0, Silicato bicélci- 2Ca0.8i0, Anortita*™* Ca0.Al,0,.2Si0,
(gelenita) co™ (o, o, B)

Melilita 2Ca0.Mg0.28i0, | Monticellita* Ca0.Mg0.Si0, Forsterita 2Mg0.Si0,
(akermanita)

Merwinita* 3Ca0.MgQ.2Si0, | Rankinita 3Ca0.2Si0, Enstatita** MgQ.Sio,

Diopsido** Ca0.Mg0.2Si0, Pseudo-wollasto- Ca0.Si0, Perowskita Ca0.Tio,

nita
Otros pyroxenos Oldhamita CaS Spinela MgO.ALLO,

24

* Sdlo observado en las escorias basicas.
** Sélo observado en las escorias acidas.

Fuente: F. Puertas (1993)

Los estudios de Minato [4] mediante microscopia Optica y electrénica
acerca del proceso de crecimiento, la estructura y composicion quimica
de los cristales de melilita en el seno de un fundido de escoria, concluy6
que la melilita cristalizada en forma dendritica, dando lugar a unos
cristales de composicion quimica heterogénea desde el interior a los
bordes. Las zonas centrales de los cristales son mas ricas en gelinita,
mientras que las areas intermedias y externas tienen composiciones mas

proximas de la akermanita [2].
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2.1.2. Evolucion de la polimerizacién de cementos activados

alcalinamente

En 1950 Glukhovsky [10] propuso un mecanismo general para la
activacion alcalina de materiales compuestos principalmente de silice y
alumina reactiva. EI modelo de Glukhovsky divide el proceso en tres
etapas: 1) destruccion-coagulacion; 2) coagulacion-condensacion; 3)

condensacion-cristalizacion.

Aluminosilicate Source
. Dissolution
Mi_aq) <4 HO
°H(aq)
Aluminate & Silicate
P — Speciation
o 1 ) Equilibrium
s St
Hpﬂ—l ; Gelation
N NoX
PURA-AMPY < & BERNA A
{:4 OF L }C:f

H0 ‘_1 ) Reorganization

H0 4—1 > Polymerization

and Hardening

FIGURA 2.3 MUESTRA EL MODELO CONCEPTUAL PARA LA

GEOPOLIMERIZACION POR GLUKHOVSKY

Fuente. P. Duxon, A. Fernandez-Jiménez, J. L. Provis, G. C. Lukey, A.

Palomo, J. S. J. van Deventer (2006)
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En la figura 2.4 se muestra simplificado el mecanismo para
geopolimerizacion. Dicho mecanismo mostrado delinea los procesos
claves que suceden en la trasformacion de una fuente de aluminosilicato

so6lido en un aluminosilicato alcalino sintetizado.

La geopolimerizacion estd basada en la quimica de la activacion alcalina
de aglutinantes organicos, los cuales fueron descubiertos por accidente
por Purdon [11], él estudiaba el efecto del hidroxido de sodio sobre una
variedad de minerales que contenian silicio y/o aluminio y resumiendo
esto en dos pasos: a) liberacion de silicio, aluminio y cal y b) formacion
de silicatos de calcio hidratados, aluminatos asi como regeneracion de
solucién caustica. P. Duxon et al, propusieron que el mecanismo de
endurecimiento del aglutinate de aluminosilicato activado alcalinamente
se debe a la disolucion de Si o Al en presencia del hidroxido de sodio, y
a la precipitacion del silicato de calcio o aluminio hidratado con la

generacion de hidroxido de sodio [11].

Glukhovsky también identificé el silicato de calcio hidratado el calcio y el
aluminosilicato hidratado como producto de la solidificacion en la

activacion alcalina de escorias aglutinantes, concluyendo que la cal



27

mineral reacciona durante el tratamiento alcalino en donde forma

aluminosilicato hidratado.

Finalmente, Davidovits [12] desarrollo un tipo de material de polimero
mineral con cadena polysialate reticulado 3D, que resulté de la
hidroxilacion y poli-condensacion reaccion de minerales naturales como
arcilla, escoria, cenizas volantes y puzolana en la activacion alcalina por
debajo de los 160°C. Este polimero inorganico fue llamado inicialmente

polysialate in 1976 y después lo nombraron como Geopolimero [1].

Davidovits ha sugerido limites en la sintesis para formar productos
fuertes, composiciones satisfactorias se encuentran en el rango
M20/SiO2 entre: 0.2 a 0.48; SiO2/Al203 entre: 3.3 a 4.5; H20/M20 entre:

10-25; y M20O/Al203 entre: 0.8-1.6 [1].

Los geopolimeros consisten en aluminio y silice tetraédricamente
interconectados alternativamente mediante el intercambio de todos los
atomos de oxigeno. Una estructura polimeria formada de AI-O-Si
constituye los principales bloques de construcciéon de la estructura

geopolimérica [1].
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FIGURA 2.4 MUESTRA LA REACCION IMPLICADA EN LA

GEOPOLIMERIZACION.

Fuente. Divya Khale, Rubina Chaudhary (2007)

2.13  Caracterizacion Tecnologica de los geopolimeros XRD,

SEM-EDS, FTIR.

XRD

A pesar de la naturaleza amorfa que tienen los geopolimeros, el XRD

(difraccion de rayos X) es empleado para identificar la formacion de
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nuevas fases, definir el grado en el cual los materiales comienzan a
reaccionar y evaluar el nivel de amorfisidad que posee el producto final

[13].

SEM - EDS

La microscopia electronica de barrido (SEM), consiste en un haz de
electrones que se incide sobre la superficie de una muestra, cuando los
electrones chocan con la muestra se generan una serie de sefales, y esa
la deteccion de estas sefiales la que produce una imagen o una

composicidon basica de la muestra [13].

La técnica de espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (ED)
proporciona el analisis cuantitativo sobre la composicion elemental con
una profundidad de muestro de 1 a 2 micras, esto se debe a que los rayos

X emitidos poseen caracteristicas del elemento basico.

FTIR

La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) esta
técnica es empleada para conseguir un espectro infrarrojo de absorcion,

emision fotoconductividad o dispersion de Raman de una muestra. Este
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método es considerado apropiado para estudiar la evolucion estructural

de aluminosilicatos amorfos que presentan una alta heterogeneidad [13].

2.1.3. Propiedades Ingenieriles de los Geopolimeros

Los geopolimeros hablando en términos generales poseen
caracteristicas similares, pero sus propiedades como la resistencia a la
compresion mecanica, estabilidad térmica, eflorescencia y otras de sus
propiedades son distintas, dependen de muchos factores como son la
cantidad de los activadores alcalinos, el tipo de activadores, la naturaleza

y otros factores de la materia prima empleada para la sintesis.

Wallah [14] realizo pruebas en diferentes tiempos sobre la fluencia y
contraccion por secado para evaluar el desempefo y durabilidad del
concreto geopolimérico a largo plazo. Los resultados arrojaron que el
concreto geopolimérico presenta baja fluencia y muy poca contraccion
por secado. Hardjito [17] estudio el esfuerzo y la tension detras de los
geopolimeros basado en cenizas volantes y los comparo con el cemento
Portland, los resultados demostraron que el moédulo de Young, el

coeficiente de Poisson, resistencia a la traccion de estos geopolimeros
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eran de las mismas caracteristicas que los concretos basados en

cemento portland [1].

Los morteros de geopolimeros basados en metacaolin permanecen
estables y muestran una despreciable deterioracion en la microestructura
y en la resistencia luego de estar en contacto con agua de mar, solucion

de sulfato de sodio y de &acido sulfdrico [1].

Los cementos y hormigones basados en escorias activadas
alcalinamente presentan una alta resistencia al frio, esto se debe a que
las temperaturas de congelacién de las disoluciones acuosas de metales
alcalinos estan por debajo de 0°C (del orden de -15°C a -20°C). Estudios
realizados han comprobado que estos hormigones son capaces de
superar los 1000 ciclos al hielo-deshielo, lo cual hace que estos
hormigones sean idoneos para climas frios. También son resistentes a
las altas temperaturas, estos cementos de escorias son capaces de
resistir y sin perder sus caracteristicas estructurales, sin problemas
temperaturas de hasta 700°C, por otro lado el cemento portland pierde
esas caracteristicas por debajo de los 500°C. Lo que hace que estos

cementos puedan ser empleados como materiales refractarios [3].
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Los geopolimeros muestran una alta estabilidad microbiana. Estudios
realizados demuestran que las superficies de los geopolimeros
permanecen sin afectar después de estar expuestas 4 semanas en una

solucion con alta concentracion microbiana [1].

Los cementos basados en escorias de alto horno se caracterizan por
bajos calores de hidratacién. Esto se debe a la menor energia de
hidratacion de los metales alcalinos (K-3.43x108, Na- 4.14x108 J/Kg-ién)

frente a la de los metales alcalinotérreos (Ca-15.11x108 J/kg-ién).

El calor de hidratacion de los cementos activados alcalinamente es 1/3-
1/2 menor que el desarrollado por los cementos portland. Esos bajos
calores de hidratacion permiten el empleo de esos cementos para la

fabricacion de grandes obras que necesiten gran cantidad de material [3].

Los concretos de geopolimeros basados en la activacion alcalina de
puzolanas generalmente muestran resistencias mas bajas que las
mezclas de cemento portland a cortos tiempos de curado, pero estos
mismos cementos de geopolimeros muestran resistencias mayores que

el cemento portland después de largos periodos de curado [15].
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2.2. Escoriade Alto horno

2.2.1. Caracteristicas Generales de las escorias

Las escorias de alto horno son un subproducto que obtiene de la

fundicién de aceros, formado principalmente de silicatos y otras bases.

Como su nombre lo indica su origen radica en altos hornos los cuales son
la instalacion basica para la obtencién de arrabio, que es la materia prima

para la fabricacion del acero.

El alto horno es un horno de cuba en el que se introduce gas reductor a
presion generalmente CO por la parte inferior, luego ingresa una carga
de material conformado de minerales de hierro, coque y fundentes por la
parte superior, separandose dos productos: el hierro y las impurezas con
los fundentes, que van cambiando en su composicion hasta llegar a la
parte baja del horno, formandose los dos materiales finales: arrabio y
escoria. Estos productos fluyen juntos en estado liquido, a través de un
orificio situado en la parte inferior del horno llamando piquera, a una
balsa, produciéndose la separacion del arrabio y la escoria por diferencia
de densidad. La escoria que sale por la piquera a una temperatura

cercana a 1500°C, puede ser sometida a distintas técnicas de
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enfriamiento, obteniéndose materiales con caracteristicas diferenciadas:
escoria cristalizada, escoria vitrificada (granulada o peletizada) y escoria

dilatada [16].

Escoria Cristalizada

Esta es obtenida por enfriamiento lento de la escoria liquida en grandes
fosos. La materia cristalizada forma distintos componentes quedando

Gnicamente una pequefa parte de ella en estado vitreo [16].

Escoria Granulada

Se obtiene por medio de un enfriamiento brusco de la escoria liquida,
dejandole caer un potente chorro de agua fria, de tal forma que expanda
y sirviendo el propio chorro como transporte a las balsas de decantacion.
Este proceso denomina granulacion, porque la escoria se descompone
en pequefas particulas alveolares con aristas cortantes. La granulacion
vitrifica la escoria, convirtiéndola en un sélido cuyos atomos no han tenido
tiempo de orientarse al estado cristalino por la rapidez del enfriamiento

[16].



35

Escoria Peletizada

Se obtiene dejando caer la escoria fundida sobre un tambor giratorio,
regado con agua, que lanza la escoria al aire, formando una pila al caer
al suelo. Mediante ajustes de los equipos de peletizacion (velocidad del
tambor, relacion agua/escoria, etc.) es posible controlar las proporciones
producidas de los tamafios de particulas, asi como su grado de

vitrificacién [16].

Escoria Expandida

Es obtenida afiadiendo a la escoria fundida una pequefia cantidad de
agua. El vapor que se forma por el contacto con la escoria, produce una
espuma plastica que, una vez enfriada y luego de un proceso de

machaqueo, proporciona un arido ligero [16].

2.2.2. Aplicaciones Industriales
Dadas las caracteristicas presentes en los cementos y hormigones de
escorias activadas alcalinamente, pueden ser empleadas en las mismas

aplicaciones que los hormigones de cemento Portland.
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Entre sus principales aplicaciones se encuentran: cementos para pozos
petroliferos, para la canalizacion de agua, para el recubrimiento de
tuneles para Metro y lineas ferroviarias, para blogues prefabricados, para
bases de carretera, obras portuarias, para inmovilizar residuos

industriales, entre otra aplicaciones de construccion.

Una de las aplicaciones posibles y de gran interés del sector
medioambiental, es la utilizacién de estos morteros y hormigones de
escorias activadas alcalinamente como medio de inmovilizar residuos

toxicos y peligrosos [3].

Factores a Optimizar. Estado del Arte

2.3.1. Resistenciaalacompresion de los geopolimeros

En morteros de escorias de alto horno activadas alcalinamente se
pueden alcanzar resistencias de 40-120 Mpa [5]. En hormigones estos
valores pueden llegar a ser de 60-150 Mpa, tanto con aridos calizos como
siliceos. Se pueden alcanzar resistencias de hasta 30-35 Mpa a un sélo
dia, 40-55 Mpa, a los dos dias y de 65.75 MPa a los tres dias de
hidratacion. Estas resistencias a edades tempranas son bastantes
superiores a las que son alcanzadas por el cemento portland de altas

resistencias.
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En el transcurso del tiempo ocurre un incremento de la resistencia. En un
tiempo de 10 afios de servicio, las resistencias pueden llegar a ser entre

un 100-200% mayores a las que se desarrollan a los 28 dias de curado

[5].

Los hormigones de escorias activadas alcalinamente poseen resistencias
mecanicas con una mayor desviacion que los hormigones del cemento
portland. Esto se debe a que el desarrollo de resistencias de esos

hormigones depende de la naturaleza de la escoria como el de activador

[3].

Segun los estudios de Wang et al [6] determinaron que los factores que
influyen a las resistencias mecanicas de las escorias activadas
alcalinamente son: el tipo de activador, el método de adicién del
activador, la cantidad de activador, la naturaleza y finura de la escoria, la
temperatura de curado, las relaciones agua/escoria y los aditivos.
Ademas los resultados de sus trabajos indican que el silicato de sodio es

el mejor activador en todos los casos.

El grado de polimerizacion de los aniones silicato tiene una gran

influencia sobre las resistencias mecanicas del material. Las escorias
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activadas con NazSiO3 desarrollan mayores valores de resistencia

mecanica que las escorias activadas con NaOH [3].

Con relacion al método de adicionar el activador alcalino a la mezcla, la
mejor forma es la disolucion. La proporcién 6ptima de Na20 debe de
encontrarse entre 3,0-5,5% en peso de escoria. El rango de superficie
especifica 6ptima de la escoria debe oscilar entre 4000-5500cm?/g (ver
figura 2.5).La relacion de disolucién (volumen)/escoria (peso) debe de

encontrarse entre 0,38-0,45 [3].
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FIGURA 2.5 INFLUENCIA DE LA SUPERFICIE ESPECIFICA DE LA

ESCORIA SOBRE LA RESISTENCIA MECANICA.

Fuente: ISOZAKI, K.; IWAMOTO, S. y NAKAGAWA, K. (1986)
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La figura 2.6, muestra el efecto de la proporcion de NaOH sobre el
desarrollo de resistencia mecanicas en probetas de cemento [7]. En ese
estudio comprobaron que el contenido 6ptimo de NaOH para alcanzar las

maximas resistencias oscila entre 7,5y 10,0% en peso.

ESCORIA .. 565m®/kg
100r AGUA/SOLIDO =0.3
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FIGURA 2.6 INFLUENCIA DE LA CANTIDAD DE NAOH ADICIONADO

EN EL DESARROLLO DE RESISTENCIAS MECANICAS.

Fuente: K.; IWAMOTO, S. y NAKAGAWA, K. (1986)

Respecto a la temperatura de curado se encuentra que al aumentarla se

incrementan las resistencias mecanicas de los cementos de las escorias
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activadas alcalinamente. Debido a la temperatura, en la activacion
alcalina se forman productos de hidratacion cristalinos, mientras que a
temperatura ambiente esos productos son mayoritariamente de

naturaleza amorfa.

Basandonos en los estudios de Wang et al [8] la consecuencia positiva
del incremento de la resistencia al aumentar la temperatura de curado se
manifiesta mas marcadamente en las escorias acidas o neutras, y sobre
activadores de baja 6 media alcalinidad. Shi et al [9] encontraron que al
activar alcalinamente escorias de alto horno y fosforosas a 150°C, se
obtienen pastas de elevadas resistencias con unos poros de radio
comprendido entre 10 y 100 A; en iguales condiciones las pastas del

cemento portland tienen poros de radio muy superior a 100 A.

Ademas por otros resultados obtenidos [10] sabemos que el orden de
importancia de los factores que influyen en la resistencia mecanica de las
escorias activadas alcalinamente es: la naturaleza del activador alcalino
>>>concentracion del activador > temperatura de curado = la superficie

especifica de la escoria [15].
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2.3.2. Eflorescencias

El termino eflorescencia hace referencia a los casos de cristalizacion de
sales solubles, pero tiene més relevancia al hablar de los depoésitos de
sales cristalinas que se forman sobre las superficie de ciertos materiales

como los cementos y hormigones basados en geopolimeros.

La aparicion de eflorescencias es un proceso complejo que lo influyen

muchos factores fisicos-quimicos tales como [18]:

e Equilibrios quimicos de las disoluciones de sales.

e Distribucion heterogénea de las sales solubles en el interior del
material.

e Estructura de la red capilar de porosidad.

e Grado de saturacion acuosa de la red de poros.

e Configuracidbn geométrica del conjunto y microestructura de la
porosidad.

e Condiciones ambientales de humedad, temperatura, velocidad del

aire, entre otros.
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En los morteros y hormigones de escoria activada alcalinamente se ven
afectados mayormente por las eflorescencias. Estas eflorescencias
pueden ser de diferentes naturaleza y solubilidad, principalmente

carbonatos y sulfatos alcalinos y alcalinotérreos.

El problema que conlleva la formacion de eflorescencias, es la posible
reduccion en la impermeabilidad y durabilidad de los hormigones. La
formacién de esas eflorescencias depende, principalmente, del activador
alcalino y de las condiciones de curado. Curados acelerados a
humedades relativas superiores al 95%, pueden reducir estas

eflorescencias [3].
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CAPITULO 3

Disefio de Experimentos

Fundamentos matematicos de las superficies de Respuestas

La superficie de respuesta es un método que esta formado por un grupo
de técnicas estadisticas y matematicas que se emplean en el analisis y
modelacién de problematicas en donde la respuesta que se desea es
influenciada por varias variables, cuyo objetivo fundamental es la

optimizacién de esta respuesta.

Suponiendo que todas las variables se escogen para ser medidas, se

puede expresar la superficie de respuesta como:

Y = f(x1,%2, ..., x,) + € (ec.3.1)



44

Donde el error experimental de la superficie de respuesta se la

representa simbdlicamente mediante €.

En el caso particular, en el que tenemos dos variables independientes,
tal como el tiempo de molienda X; y la temperatura de curado X,, para

este proceso la superficie de respuesta se expresa como:

La superficie de respuesta se la representa graficamente segun la figura
3.1, donde la respuesta esperada E(y) es dibujada en base a los niveles

de las variables independientes.
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FIGURA 3.1 MUESTRA LA SUPERFICIE DE RESPUESTA EN
TRES DIMENSIONES EN BASE DOS VARIABLES

INDEPENDIENTES.

Fuente: Walter Correa Gonzales Tesis de Grado (2009)
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En la mayoria de los problemas en la que se emplean superficies de
respuesta, la manera en que se relacionan la respuesta esperada y las
variables independientes frecuentemente no es muy clara e incluso
desconocida. Por lo que el primer paso es encontrar la aproximacion mas
acorde para la relacion entre la funcion de respuesta y las variables
independientes usadas. Esto determina el grado de utilizaciéon de los

modelos matematicos para la adecuada funcion de respuesta.

Si cuando la respuesta se la modela por una funcion lineal de las
variables independientes seleccionadas, entonces la funcion de

aproximacion es un modelo de primer orden.

Y = By + Bixy + Box, + .+ Brxt€  (ec.3.3)

Pero si se encuentra una curvatura en el sistema, un polinomio de grado
mayor entonces deberad ser empleado para una mejor aproximacion,

como es el modelo de segundo grado.

Y =B+ Xl Bixi + Xl Bux? + .+ Yi<jBijxixj +€ (ec.3.4)

La gran mayoria de los problemas que involucran el uso de superficies

de respuesta emplean uno o ambos modelos. Hay pocas probabilidades
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de que un modelo polinomial de una aproximacion real de la verdadera
funcién de respuesta, pero podemos emplear este modelo para regiones
de la superficie relativamente pequefias, en la que los resultados son

bastante satisfactorios.

Los pardmetros en los polinomios de la funcion de respuesta son
estimados empleando el método de los minimos cuadrados, entonces
para analizar la superficie de respuesta se emplea la superficie mejorada,
si la aproximacion es apropiada para la funcion de respuesta verdadera

siendo asi el analisis sera equivalente al andlisis del sistema actual.

Para obtener un mejor estimado, los parametros para el modelo se
pueden encontrar empleando disefios experimental para obtener los
datos. Estos disefios para mejorar la superficie de respuesta son

llamados Disefios de Superficie de Respuesta.
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3.2. Disefos experimentales para mejorar la superficie de respuesta

Para analizar y obtener mejoras en la superficie de respuesta se emplean

disefios experimentales. Ciertas caracteristicas para seleccionar el mejor

disefio posible se enlistan a continuacion:

a)

b)

f)

¢))
h)

)

Realizar una distribucion indicada de informacién (datos) en cada
una de las partes de la region de andlisis.

Analizar suficientes modelos, incluyendo los menos precisos para
ser investigados.

Elaborar experimentos realizados en bloques.

Permitir un estimado del calculo interno del error.

Realizar estimados preciso de los coeficientes del modelo
analizado.

Permitir un buen perfil para la prediccion de la varianza a través
de la region experimental.

Permitir una razonable robustez contra los valores perdidos.

No es necesario un alto numero de corridas.

No es necesario de varios niveles en las variables independientes.

Permitir calculos simples de los parametros del modelo analizado.
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Estas caracteristicas son muchas veces conflictivas, por lo que resulta
mejor y mas practico usar el sentido comun en el proceso de seleccion

del disefio de experimento.

3.2.1. Disefios para mejorar los modelos de primer orden

Solo los Disefios ortogonales de Primer Orden minimizan la varianza de
los coeficientes de regresion [B;], lo que da como resultado que el

producto cruz de la columna de la matriz X resulten cero.

Los disefios ortogonales incluyen 2k factorial y fracciones de 2% series.
Empleando estos disefios se da un nivel alto y uno bajo para los k
factores, estos son recopilados como nivel + 1. El disefio 2« no permite

un calculo del error experimental si que sean aplicadas varia corridas.

Un método habitual de incluir replicas en estos disefios es adicionar al
disefio unas observacion en el centro (los puntos x; =0, i = 1,2,3..., k).
El aumento de puntos en el centro no interfieren en los coeficientes de
regresion parai > 1, pero el estimado de 3, ser& el promedio general de
todas las demas observaciones. También la adicion de puntos en el

centro de cambia las propiedades de ortogonalidad.
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3.2.2. Disefo para mejorar los modelos de segundo orden.

El disefio mas comun para optimizar los modelos de segundo orden es
el Disefio de composicion central (CCD). Por lo general el CCD consiste
de un 2* factorial con ny corridas, 2k axial o corridas en forma de estrella

y n. corridas en el centro. La figura 3.2 muestra el CCD para k=3 factores.

FIGURA 3.2 MUESTRA UN DISENO DE COMPOSICION CENTRAL
EN TRES DIMENSIONES K=3.

Fuente: Experiments “Planning, Analysis and Optimization” Second

Edition Chapter 10.

Hay otros modelos como el disefio de cajon de Behnken, disefios
equivalentes y combinaciones que son aplicados para optimizar los

modelos de segundo orden.
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Una importante consideracion para garantizar un buen disefio de CCD,
son dos parametros que deben ser claramente especificados: como son
la distancia a de las corridas axiales y el nUmero de puntos centrales n,

en el disefo.

Puntos centrales: El disefio empleado debe asegurar una razonable y
estable varianza de la respuesta esperada, por lo que generalmente se
realizan 3 a 5 corridas en el centro para observar la repetitividad del

diseno.

Rotabilidad: Para los modelos de segundo orden es importante obtener
las mejores predicciones posibles en todas las partes de la region de
analisis. Una forma de obtener un buen disefio es hacer que el modelo
tenga una consistencia razonable y una varianza estable de la respuesta.
Un CCD es rotable dependiendo de la eleccién de a, donde este valor
esta relacionado con el numero de puntos en la proporcion factorial del
disefio. En general a = (nz)/*asegura un disefio de composicién
central rotable, donde n; es el nimero de puntos usados en la parte

factorial del disefio.
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3.3. Disefio de composicion central bloqueado en forma de estrella

Para el disefio de composicidén central bloqueado en forma de estrella
consiste en un 2X factorial mas n. puntos centrales, en donde k es el
numero de factores del experimento, estos factores son agrupados en
dos bloques, donde el primero de los bloques consiste en un porcion
factorial del disefio y el segundo de estos bloques consiste en puntos
axiales de la otra porcion. La figura 3.2 muestra un disefio de

composicién central bloqueado en forma de estrella.

x2

AN
-1 +1) (+1, +1)

4 N

-, o\ 0.0 /(a, 0)

(=1, =1) & A (41, 1)

N

FIGURA 3.3 DISENO DE COMPOSICION CENTRAL
BLOQUEADO EN FORMA DE ESTRELLA

Fuente: Walter Correa Gonzales Tesis de Grado (2009)
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Cuando se realizan los disefios para superficie de respuesta con bloques
hay que tener presente que sean ortogonales, para evitar que los
paradmetros calculados en la superficie de respuesta se vean afectados,
lo que implica que 2 condiciones deben darse. Si en el experimento se
encuentran presentes n;, observaciones en los bloques, estas

condiciones deben ser cumplidas:

1) Cada bloque debe ser disefiado de primer orden, lo que implica
que:

Yl xpyxpy, =0 i#j=0,1,.., kparatodab (ec.3.5)

Donde x;,, y xj, son los niveles de los iy j de las variables en las

u corridas del experimento con x,,, = 1 para toda u.

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

observaciones que suceden en el bloque:

2221’@ np .
Wz on LT 1,2,..,kparatodab  (ec. 3.6)

Donde N es el numero de corridas en el disefio de experimento.
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3.4. Seleccion del disefio, factores, variables de respuestas y niveles a

experimentar

3.4.1. Disefo
Para la realizacién de esta tesis de grado elabora un modelo de superficie
de respuesta de segundo orden, donde se disefia un experimento de

composicién central bloqueado en forma de estrella.

3.4.2. Factores

Las variables independientes para este experimento son:

1) Eltiempo de curado definido como X; . La temperatura de curado
sera igual para todos los bloques del experimento (60°C).
2) El tamafio de particula por el grado de molienda se encuentra en

funcion del tiempo definida como X,

Esto determina que el valor k del experimento serd igual a 2.

Ademas para los bloques o variable categorica tenemos:

1) Relacion agua-solido (W/B) para la mezcla, podemos definir que
para el primer bloque W-B igual 0,2 y para el segundo bloque W-

B igual a 0,3.
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Esto determina que se emplearan dos bloques para este disefio de
experimento. Los factores o variables independientes que se analizan
durante el experimento son los tratamientos térmicos y mecanicos que

se le aplicaron a la escoria de alto horno.

3.4.3. Variables de respuesta

Las variables dependiente o de respuesta del ensayo son las
propiedades estructurales de los morteros basados en la escoria de alto
horno, para el caso particular de este trabajo la resistencia a la

compresion y el grado de eflorescencia.

Siendo asi se define a las variables dependientes como:

1) Resistencia a la compresion a los 7 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc7.

2) Resistencia a la compresion a los 14 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc14.

3) Resistencia a la compresion a los 28 dias, expresada en Mpa,
denominada como fc28.

4) Grado de eflorescencia a partir de los 28 dias, denominada Ef28.

5) Grado de eflorescencia a partir de los 28 dias, denominada Ef55.



55

3.4.4. Niveles a experimentar

El disefio de composicion central bloqueado en forma de estrella es un
2k factorial +n, puntos centrales, con dos factores, dos bloques, por esta
razén cada bloque tendr4 4 puntos. Donde el primer blogue estara
representado por los niveles alto +1 y abajo -1, y para el segundo bloque

por los extremos axiales - a y a, para el centro del disefio quedara en 0.

El valor numérico de los puntos axiales sera calculado segun la ecuacién
a = (np)Y*, donde n; es el nimero de puntos empleados en la porcién

factorial de cada bloque del disefio el cual tiene un valor de 4.

Asi que para np = 4 se obtendra un a = 1,41421. Con este valor se
asegura que el disefio sea rotable, ademas se agrega n, =5 para
obtener un varianza estable y observar la repetividad de la respuesta

esperada.



56

TABLA 3.1
DISENO DE COMPOSICION CENTRAL BLOQUEADO EN FORMA DE

ESTRELLA (NIVELES CON VALORES CODIFICADOS)
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La proxima etapa es determinar la ortogonalidad de los bloques. Donde
se emplean las ecuaciones 3.5 y 3.6 para tener un disefio acorde con lo

necesario.

1. Para el primer bloque se tiene que cumplir la condicion de

acuerdo a la ecuacion 3.5.

np
z XXy, =0 1#j=0,,..,k paratodab

u=1

Esta condicion puede ser mejor expresada de la siguiente

manera:

Esto muestra que se cumple la condicion para toda b para el

primer bloque.

2. También se debe cumplir la condicion de acuerdo a la ecuacion

3.6:
np .2
D X n
2—2;1 lzu =2 ;= 1,2,...,k para toda b
Zu=1xiu N
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Donde se tiene:

Por lo que queda comprobado.

1. Para el segundo bloque se tiene que cumplir la condicién de

acuerdo a la ecuacion 3.5.

np
Z XiyXjp, =0 1#j=0,1,..,k paratodab

u=1

Esta condicion puede ser mejor expresada de la siguiente

manera:

nq ny
E 2 _ § 2
Xiu = Xou = 4
u=1 u=1

Esto muestra que se cumple la condicion para toda b para el

segundo bloque.
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2. También se debe cumplir la condicion de acuerdo a la ecuacion

3.6:

np 2
1 X; n
gx;lx;‘u - 1\;) L= 1' 21---lkpa'ra' tOdab

u=1"u

Donde se tiene:

4 9
8 18
1 1
2 2

Por lo que queda comprobado.

Asi con el cumplimiento de las dos condiciones anteriores para ambos
blogues, se posee un disefio de composicion central bloqueado en forma

de estrella que es rotable y ademas ortogonal.

Los valores codificados del disefio de experimento deben ser cambiados
por valores numericos, para de esta forma analizar los efectos de los
tratamientos térmicos y mecanicos en las propiedades estructurales de

los morteros en una region determinada en la superficie de respuesta.
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La variable X1 el tiempo de curado varia entre 19 a 53 horas y la variable
X2 el tiempo de molienda varia en un rango de 27 a 150 min. Segun el
disefio CCD estos valores se acomodan en forma de estrella, como se

muestra en la tabla 3.2.

TABLA 3.2
FACTORES CON LOS NIVES CORRESPONDIENTES AL DISENO

Niveles
Factores -1,41 -1 0 1 1,41
X1 tiempo
de curado
(horas) 19 24 36 48 53
X2 tiempo
de molienda
(min) 27 45 89 132 150

Los valores codificados de las variables independientes (X1 y X2) y la
variable categérica (bloque) son cambiados por valores numéricos segun

los niveles de la region de interés en la tabla 3.2.

En la tabla 3.3 se detalla el disefio experimento con los niveles

reemplazados con los valores numéricos que corresponden:
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TABLA 3.3
DISENO DE EXPERIMENTO DE COMPOSICION CENTRAL

BLOQUEADO EN FORMA DE ESTRALLA CON SUS VALORES

NUMERICOS CORRESPONDIENTES.

Segun este disefio de experimento de composicién central bloqueado en

forma de estrella se analizara el efecto de las variables independientes y
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la superficie de respuesta para las caracteristicas estructurales de los

morteros mediante el analisis estadistico.
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4.1.

CAPITULO 4

Procedimiento Experimental

Caracterizacién de materiales

Para la caracterizacion de la escoria de alto horno se realizaron ensayos
de acuerdo a lo estipulado en la norma ASTM C989/989M - 14,
“Standard Specification for slag cement for use in concrete and mortars”.

Las pruebas realizadas para este material se detallaran a continuacion:

4.1.1. Analisis por XRD, SEM-EDS, FTIR de la materia prima

Difractémetro de Rayos X Panalytical X’Pert Pro [28], SEM — EDS [23],

FTIR [29], Balanza Analitica [30]



XRD (Difractometria de Rayos X)
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Especificaciones Técnicas: a continuacion se presentaran las

especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados en

este ensayo:

Balanza analitica Shimadzu AX 200

Marca: Shimadzu

Modelo: AX200

Capacidad maxima de Carga: 200 g

Precision: 0.1 mg

Dimensién del platillo de pesado: 80 mm de didmetro
Peso neto: 7 kg

Rango de temperatura de operacion: 5 — 40 °C
Voltaje de entrada: 100 -250 V

Amperaje de entrada: 0.3 amp.

Frecuencia: 47 — 63 Hz



FIGURA 4.1 BALANZA ANALITICA SHIMADZU AX 200

Difractometro de Rayos X Panalytical X’Pert Pro
Marca: Panalytical

Modelo: X'Pert Pro

Dimensiones (mm): 1972(H) X 1370(a) X 1131(L)
Peso: 1100 kg

Goniémetro: vertical (theta-2theta)

Rendijas de Divergencia: 1/20 a 1/320

Mascaras: 2 a 20 mm

Filtros: niquel

Resolucion Angular: 0,0001

65
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FIGURA 4.2 RACT()METRO DE RAYOS X PANALYTICAL

X'PERT PRO

Procedimiento:

El procedimiento para la difractometria de rayos X consistid
primeramente en tener una muestra con un tamafio apropiado de
aproximadamente 35 um, lo cual se logré escogiendo un pedazo del
cubo y por medio del mortero se moli6 durante unos 10 min.,
finalmente se tamizé la muestra con el tamiz N° 325. Para la
preparacion de la muestra de este ensayo se necesitdé 800 mg de
escoria con un 10% de zincita, lo cual es pesado en un vidrio reloj

(figura 4.3) mediante el uso de una balanza (figura 4.1) pesamos
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ambas sustancias en el mismo recipiente como en la figura 4.4 para
evitar la pérdida de muestra, ya que como sabemos las cantidades

pesadas son minimas.

FIGURA 4.3 VIDRIO RELOJ UTILIZADO PARA EL PESAJE DE

LAS MUESTRAS

FIGURA 4.4 PESAJE PARA LA PREPARACION DE LA MUESTRA

PARA EL ENSAYO DE XRD
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Una vez pesado la escoria y la zincita, se procede a preparar la
muestra mediante el uso de los accesorios mostrados en la figura
4.5, ya que se usa un pequefio mortero para mezclar uniformemente
la zincita con la escoria, posteriormente se la coloca en un
portamuestras y este finalmente en el equipo (figura 4.2) para realizar
el ensayo. Después de que la muestra esté colocada correctamente
en el brazo del equipo, se procede a realizar el ensayo de XRD con

los siguientes parametros del programa y accesorios del equipo:

Rendija de divergencia de 74"
Méascaral5 mm (Inc. Mask Fixed)

Rango de angulos (2 Theta): 8 — 60 °

FIGURA 4.5 ACCESORIOS PARA LA PREPARACION DE LA

MUESTRA PARA EL ENSAYO DE XRD
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SEM - EDS (Microscopia Electronica de Barrido)

e Especificaciones Técnicas: a continuacibn se presentaran las
especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados en

este ensayo:

Microscopio Electronico de Barrido FEI Inspect

Marca: FEI

Modelo: Inspect

Peso: 450 kg

Voltaje de entrada: 230 V

Frecuencia: 50 — 60 Hz

Rango de operacion de temperatura: 15 a 25 °C

Humedad Relativa: debajo de 80 %

Sistema de nitrégeno: 0.7 a 0.8 bar con un caudal de 10 I/min

Bomba: 1 bar con caudal de 2 I/min
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FIGURA 4.6 MICROSCOPIO ELECTRONICO DE BARRIDO

Procedimiento Experimental:

El procedimiento en el microscopio electronico de barrido (figura 4.6)
consistio primeramente en tener una muestra con un tamafo
apropiado de aproximadamente 35 um, lo cual se logré escogiendo
un pedazo del cubo y por medio del mortero moler durante unos 10
min., finalmente se tamiz6 la muestra con el tamiz N° 325. Para la
preparacion de la muestra de este ensayo se necesitaron 4 mg de
muestra aproximadamente, ya que solo se necesita esparcirla en un

disco de carbono de aproximadamente 1 cm de didmetro (figura 4.7).
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FIGURA 4.7 PORTAMUESTRA DEL SEM: DISCO DE CARBONO

Una vez que ya tenemos el portamuestra listo con la muestra,
procedemos a abrir la compuerta del equipo y ponemos el
portamuestra en el respectivo lugar como observamos en la figura
4.8, luego cerramos la compuerta y finalmente se procede a realizar

el ensayo.

FIGURA 4.8 COLOCANDO EL PORTAMUESTRA EN EL EQUIPO

Una vez que la muestra esta en el equipo y la compuerta esta cerrada

se procede a hacer el ensayo, de manera que mediante el programa
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se posiciona en los tres ejes a la muestra en el equipo para poder
enfocar con las lentes del microscopio. Finalmente mediante el
programa se escoge el contraste, el voltaje, el brillo y el tipo de
detector de las zonas de la microestructura que vamos a fotografiar.
Este ultimo paso se lo realiza para cada aumento, ya que al momento
de cambiar los diferentes aumentos la imagen de la estructura se
vera borrosa, de manera que se ajustan los parametros
correspondientes. Los parametros que se escogieron para cada
ensayo fueron los siguientes:

Voltaje: 7.5V

Detector: BSED

FTIR (Espectrometria de infrarrojos por transformada de Fourier)

e Especificaciones Técnicas: a continuacion se presentardn las
especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados

en este ensayo:

Espectrémetro de infrarrojos por transformada de Fourier
Marca: PerkinElmer

Modelo: Spectrum 100

Peso: 34 kg

Rango de voltaje de entrada: 100 a 230 V
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Frecuencia: 50 o 60 Hz

Rango de operaciéon de temperatura: 15 a 35 °C
Humedad Relativa de trabajo: debajo de 75 %
Rango de longitudes de ondas: 220 — 7800 cm ™1
Resolucién: 0,5 cm™!

Detector: DTGS

FIGURA 4.9 ESPECTROMETRO PERKIN ELMER SPECTRUM

100

Balanza Analitica

Marca: BOECO

Modelo: BBC31

Capacidad maxima de Carga: 210 g

Precision: 0.1 mg
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Dimension del platillo de pesado: 80 mm de diametro
Temperatura de funcionamiento permisible: 5 — 40 °C
Peso neto: 5.3 kg

Voltaje de entrada: 100 -250 V

Amperaje de entrada: 0.3 amp.

Frecuencia: 47 — 63 Hz

FIGURA 4.10 BALANZA ANALITICA BOECO

Procedimiento
El procedimiento para la espectrometria de infrarrojo por
transformada de Fourier (figura 4.9) consistié primeramente en

tener una muestra con un tamafo de grano apropiado de
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aproximadamente 35 um, lo cual se logré escogiendo un pedazo
del cubo y por medio del mortero se molié durante unos 10 min.,

finalmente se tamiz6 la muestra con el tamiz N° 325.

Para la preparacion de la muestra de este ensayo se necesitaron
4 mg de muestray 225 mg de bromuro de potasio, los mismos que
fueron pesados en una balanza Boeco (figura 4.10) mediante un
vidrio reloj. Luego, mediante los accesorios del equipo se procedio
a realizar la pastilla, para lo cual primero se realizé la mezcla de
ambas sustancias en un pequefio mortero, después esta mezcla
homogénea se la colocé en un recipiente y mediante una presion
de 7.5 kPa se comprimio la mezcla en el recipiente y se formo la
pastilla (figura 4.11), la misma que de inmediato se la llevd al

equipo para realizar el ensayo.

FIGURA 4.11 MUESTRAS PARA EL FTIR
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Simultaneamente o antes del proceso de preparacion de la
muestra, se debe preparar el equipo mediante un background
previo al ensayo, de manera que se deben escoger el rango de
longitudes de ondas en el cual se va a realizar el espectro. Una
vez finalizado el background se procedié a colocar la muestra en
el lugar correspondiente del equipo (figura 4.12) lo mas rapido
posible para evitar que absorba humedad del ambiente y

finalmente se realizé el ensayo.

FIGURA 4.12 COLOCANDO LA MUESTRA EN EL FTIR
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4.1.2. Densidades

Balanza analitica para determinar densidades [26].

Especificaciones Técnicas: a continuacion se presentaran las
especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados en
este ensayo:

Balanza analitica para determinar densidades (figura 4.13)
Marca: Mettler Toledo

Modelo: XP205

Capacidad maxima de Carga: 220 g

Resolucion: 0.01 mg

Peso minimo de las muestras: 21 mg

Dimensiones de la balanza (mm): 263 (a) X 487 (L) X 322 (h)
Temperatura de funcionamiento permisible: 5 — 40 °C

Peso neto: 5.3 kg

Voltaje de entrada: 100 -240 V (CA)

Frecuencia: 50/60 Hz

Amperaje de entrada: 2 amp. (12 V CC)

Humedad Relativa: 80 a 50 %

Tiempo de estabilizacion: 2,5 s
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FIGURA 4.13 BALANZA PARA DETERMINAR DENSIDADES.

e Procedimiento
El procedimiento para determinar las densidades de las muestras
consistid primeramente en tener por lo menos 3 muestras de
aproximadamente 2 cm. de cada cubo (figura 4.14), ya que

necesitamos promediar los resultados.

FIGURA 4.14 MUESTRAS DE APROXIMADAMENTE 2 CM.
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Una vez que tenemos las muestras listas, procedemos a armar el
equipo (figura 4.15) con los accesorios correspondientes (figura
4.16). Después de colocar los accesorios, procedemos a iniciar el
programa que hay en el software de la balanza para determinar las
densidades, en el cual se escoge el liquido de referencia que en este
caso fue agua destilada, también se pone la temperatura a la que se

encuentra y se aplasta el boton iniciar.

FIGURA 4.15 BALANZA ARMADO CON LOS ACCESORIOS

CORRESPONDIENTES
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FIGURA 4.16 ACCESORIOS PARA LA BALANZA

Inmediatamente una vez que se inicia el programa, se pesa la
muestra en uno de los platillos del pescante de la balanza, luego
mediante una pinza se coge la muestra, se la moja y se la vuelve a
pesar. Finalmente se coloca la muestra dentro del recipiente y se
anota el resultado de la densidad que se muestra en la pantalla. Para

cada pesaje hay que esperar que se estabilice la balanza.

4.2. Preparacién de materiales
4.2.1. Reduccion del tamafio de particulas de las escorias
Trituradora de Mandibulas [22], Trituradora de Rodillos [22], Molino de

Bolas [22], Tamizador RoTap [24],
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Especificaciones Técnicas: a continuacion se presentaran las
especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados en

este proceso:

Trituradora de Mandibulas (figura 4.17)
Marca: Denver

Modelo: 201659

Serial: 05-185666-002-1

Tamarnio de la trituradora (in): 3 Y2 X 4 %
Hp Requerido: 1

Hp Motor: 2

RPM: 350-425

Dimensiones (in): 18 % X 18 7/8 X 17

Capacidad: 0.23 Tn/hr (500 Ibs/hr)

FIGURA 4.17 TRITURADOR DE MANDIBULAS



Trituradora de Rodillos (figura 4.18)
Marca: Denver

Modelo: 201659

Serial: 05-185666-002-1

Tamafio de la trituradora (in): 10 X 6
HP Motor: 5

RPM: 225

Dimensiones: 3 /2" X2' X 1'5”

Capacidad: 2 Tn/hr

FIGURA 4.18 TRITURADOR DE RODILLOS
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Molino de Bolas (figura 4.19)
Marca: Denver

Serial: 05-192568-005

Tamano de la trituradora (in): 24”
Numero de Cilindros: 2

Longitud de Cilindros: 24”

HP Motor: Ya

RPM: 40 - 50

Dimensiones: 42” X 24” X 11”

FIGURA 4.19 MOLINO DE BOLAS
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Tamizador RoTap (figura 4.20)
Marca: Ro-Tap

Modelo: B

Serial: 5999

Diametro del tamiz: 8” (200mm)
N° Tamiz: 6

HP Motor: 0.25

RPM: 1750

Dimensiones (in): 28 X 21 X 25

Temporizador: 0 — 30 min (automatico)

FIGURA 4.20 TAMIZADOR ROTAP
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Procedimiento

Para reducir el tamafio de la particula de la escoria de alto horno se
utilizé un proceso de 3 pasos, los cuales consistian: primero en hacer
pasar la escoria por el triturador de mandibulas para obtener un
tamafo de grano de 25 mm aproximadamente, luego pasar la escoria
por el triturador de rodillos para obtener un grano de 4 mm
aproximadamente y finalmente a este grano meterlo al molino de

bolas durante una hora para dejar un grano menor a 425 um.

A continuacion de detallara el proceso de reduccion de tamafio de

las particulas de escoria:

1) La escoria inicialmente fue fraccionada mediante un martillo en
pedazos entre 7 y 10 cm, para luego ser pasada en dos ocasiones
por el triturador de mandibulas para dejar el tamafio de grano no

mayor a 25 mm (figura 4.21).
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FIGURA 4.21 TAMANO DE SALIDA DEL GRANO DE LA

TRITURADORA DE MANDIBULAS.

2) Mediante el uso del triturador de rodillos se logré disminuir el
tamafio de la escoria de 25 a 4 mm después de 3 pasadas (figura

4.22).

FIGURA 4.22 TAMANO DEL GRANO DESPUES DE 3 PASADAS

POR EL TRITURADOR DE RODILLO
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3) Después a este grano se lo introdujo en el molino de bolas para
obtener un tamafo de grano menor a 425 um (figura 4.23), lo cual se
lo logré con una velocidad de rodillo de 65 RPM y con esferas de
aproximadamente 7 cm de diametro que llenaban parcialmente 1/5
del rodillo. Bajo estos parametros la escoria se estuvo moliendo

durante 1 hora.

FIGURA 4.23 TAMANO EL GRANO DESPUES DE HABER

MOLIDO DURANTE UNA HORA EN EL MOLINO DE BOLAS.

4) Finalmente terminado la etapa de molienda, nos vamos al
tamizador para hacer pasar la escoria molida en el tamiz N° 36 (figura

4.24).
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FIGURA 4.24 TAMIZANDO LA ESCORIA MOLIDA CON EL TAMIZ

N°36

4.2.2. Mezclado y curado de los geopolimeros basados en escoria
Molde de Bronce (ASTM C 109/C 109M), Mezcladora Digital IKA [27],
Estufa Memmert [25]. Especificaciones Técnicas: a continuacion se
presentaran las especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos

utilizados en este ensayo:

Molde de Bronce
Tamario de las aristas de los moldes: 2in (50 mm)
Dureza de los moldes: 55 — 60 HRB

Material de los moldes: bronce



FIGURA 4.25 MOLDES DE BRONCE.

Mezcladora Digital IKA (figura 4.26)
Marca: IKA

Modelo: RW 20

Volumen méax. a agitar (agua): 20 |
Potencia requerida: 70 W

Rango de Velocidad: 20 — 2000 RPM
Esfuerzo de torsibn max. en el eje: 150 Ncm
Diametro del eje: 13 mm

Longitud del eje: 160 mm

Peso: 3.1 Kg

Frecuencia: 50/60 Hz

Indicador de Velocidad: led
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FIGURA 4.26 MEZCLADORA IKA DIGITAL

Estufa Memmert (figura 4.27)

Marca: Memmert

Material de la estufa: acero inoxidable (ASTM 304)
Volumen: 108 | (560 mm X 480 mm X 400 mm)
Rango de Temperatura: (5 — 70) °C

Peso neto: 66 Kg

Tension: 230 V (50/70 Hz)
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FIGURA 4.27 ESTUFA MEMMERT

- Procedimiento

Para la formacion del geopolimero a base de escoria lo primero que se
hizo fue el disefio de experimento con la ayuda del software estadistico
libre, para lo cual se analiz6 los factores como el tiempo de molienda y el
tiempo de curado que nosotros decidimos analizar con la ayuda de

papers e investigaciones [15].

Con el disefio de experimento se obtuvieron los diferentes tiempos de
curado y molienda que se utilizé para el mezclado de los geopolimeros.

(tabla 4.1)
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TABLA 4.1
TIEMPOS DE CURADO Y MOLIENDA DEL DISENO DE

EXPERIMENTO.

W- tiempo de Tiempo de
B curado (H) molienda (min)

0,2 36 89

0,2 36 89

0,2 48 132
0,2 24 132
0,2 24 45

0,2 36 89

0,2 36 89

0,2 36 89

0,2 48 45

0,3 36 89

0,3 36 89

0,3 36 150
0,3 19 89

0,3 36 89

0,3 36 27

0,3 36 89

0,3 53 89

0,3 36 89

Con los tiempos de molienda establecidos se procedié a moler la escoria
de acuerdo a lo especificado en el disefio de experimento mediante el
molino de bolas a una velocidad de 65 Rpm (figura 4.28). Con las
muestras de escoria listas para realizar el mezclado, se utilizo el
procedimiento experimental de la tesis del Ing. Roberto Murillo y la Ing.
Andrea Gavilanes [35] para tomar los valores 0ptimos de los activadores

alcalinos para la formacion del geopolimero como: Na(OH) 10 M, las
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cantidades en gramos del Ca(OH), y los mililitros de Na, Si0O3 y Na (OH).

(tabla 4.2 y figura 4.29)

TABLA 4.2

COMPOSICIONES OPTIMAS DE LOS ACTIVADORES PARA CADA
RELACION W-B QUE SE UTILIZO EN LA FORMACION DE LOS
GEOPOLIMEROS.

ml ml g g
W-B Na(OH) | Na; §i0; | Ca(OH), Escoria
0,2 13,34 26,66 4 200
0,3 20 40 4 200

Fuente: Tesis de los Ing. Roberto Murillo y Andrea Gavilanes

FIGURA 4.28 REGULANDO Y VERIFICANDO LA VELOCIDAD DEL

MOLINO DE BOLAS.
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FIGURA 4.29 ACTIVADORES ALCALINOS.

Una vez que se conocieron los valores de todos los activadores y la
cantidad de muestra necesaria (200 g para cada cubo) para cada cubo

se procedi6 a medir y pesar cada activador (figura 4.30).

FIGURA 4.30 PESANDO Y MIDIENDO LOS ACTIVADORES

ALCALINOS Y LA ESCORIA.
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Una vez que se midid y peso todo, se procedid a mezclar con una
mezcladora IKA (figura 4.26). Inicialmente se coloca la muestra en una
bandeja junto con el hidroxido de calcio, luego se va echando poco a
poco los activadores liquidos mientras la mezcladora esté con una
velocidad de giro de 300 RPM. Finalmente se sube las revoluciones a
900 RPM después de haber transcurrido un tiempo determinado (figura
4.31). El tiempo de mezclado varioé dependiendo el tipo de mezcla, ya que
hubieron algunas mezclas que se tuvo muy poco tiempo para mezclarlas

por la rapidez de fraguado del geopolimero bajo ciertas condiciones.

FIGURA 4.31 MEZCLADO DE LA MUESTRA CON LOS

ACTIVADORES.
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Una vez viendo que se haya mezclado por completo los activadores con
la escoria se procede a poner la mezcla en los moldes de bronce (figura

4.25y figura 4.32)

FIGURA 4.32 ECHANDO LA MEZCLA EN LOS MOLDES.

Finalmente una vez que se hizo las mezclas para los 3 cubos del molde,
se procedio a colocar el molde en el horno (figura 4.27) a 60 °C durante
los tiempos especificados en el disefio de experimentos que se observa

en latabla 4.1.



4.3. Prueba de Resistencia ala compresion

Maquina de Ensayo Universal [31]
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Especificaciones Técnicas: a continuacion se presentaran las

especificaciones técnicas de los instrumentos y equipos utilizados en

este ensayo:

Maquina de Ensayo Universal (figura 4.33)

Marca: Shimadzu

Modelo: UH-600 kN

Capacidad Maxima: 600 kN

Dimensiones (W X D X H): 3000 X 2350 X 3000 mm
Maxima distancia entre agarraderas (tension): 900 mm
Maxima distancia entre platos (compresion): 800 mm
Recorrido Vertical: 250 mm

Rango de Temperatura: (5 — 40) °C

Peso neto: 1700 kg

Tension: 220 V (60 Hz)
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FIGURA 4.33 MAQUINA DE ENSAYO UNIVERSAL

Procedimiento

Antes de comenzar con este ensayo se midieron todos los cubos
mediante un calibrador Vernier, de manera que estos datos fueron
ingresados en el software del equipo en forma de tabla. Una vez
medidos todos los cubos, se procedié a colocar a cada cubo en
posicién correcta para poder hacer en ensayo de compresion. (figura

4.34)
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FIGURA 4.34 COLOCACION DEL CUBO PARA EL ENSAYO DE

COMPRESION

Finalmente una vez colocado el cubo en la posicién correcta se
procedi6 a iniciar con el ensayo, lo cual se fue observando lo que iba
pasando con el ensayo en las pantallas del equipo y de la
computadora, mediante la grafica de carga aplicada vs deformacion.

(figura 4.35)

FIGURA 4.35 GRAFICAS DE CARGA APLICADA VS

DEFORMACION
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4.4. Evaluacion de los Geopolimeros

4.4.1. XRD

La técnica que se utilizé para evaluar las difractometrias de rayos X fue
la siguiente: una vez que se obtuvieron las difractometria de las 30
muestras y con el conocimiento de la composicion quimica de las
escorias de alto horno en general, se procedié a analizar cada muestra
con la ayuda del software High scores del equipo, en el cual se
identificaba las fases cristalinas presentes mediante la comparacion de
los picos patrones de cada fase con los picos de la muestra. El software
sugeria todas las fases que podrian estar presentes en la muestra, de
manera que se analizaron y se escogieron las fases que de acuerdo a la

mineralogia e investigaciones [32].

4.42. SEM-EDS

En la evaluacion de las microscopias de barrido por infrarrojo mientras
se enfocaba el lente en la muestra se evaluaba la preparacion de la
misma, ya que si la muestra estaba mal preparada, al momento de
enfocar se observaba zonas muy oscuras por la acumulacion de muestra,
de manera que ni variando los parametros de iluminacién, brillo, contraste

y voltaje se veia con claridad, razén por lo cual la muestra debia estar
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totalmente dispersa en el portamuestra para poder observar la estructura.
Una vez que se determind que la muestra estaba bien dispersa, se

procedi6 a realizar la toma de fotos de la estructura amorfa de la muestra.

44.3. FTR

Para evaluar las muestras de este ensayo, se analizaron las
espectroscopias de todas las muestras y se iba observando
especificamente si la muestra presentaba un alto porcentaje de
humedad, ya que ese es uno de los principales problemas de este ensayo

para obtener un buen espectrograma.

Una vez que las muestras pasaron la primera inspeccion, se procedié a
analizar cada pico de cada difractograma para ir obteniendo un registro
de las fases que se iban presentado, para luego poder comparar con los
demas ensayos y mineralogia de la escoria. Si aparecia una fase que no
debia estar presente en la muestra, probablemente era por

contaminacion de la muestra y por lo cual implicaba repetir el ensayo.
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4.4.4. DENSIDADES

Como podemos observar en la tabla 4.3 encontramos las densidades de
las 30 muestras de los geopolimero, los valores de las densidades
oscilan entre 1,7812 y 2,4408 g/cm3. Estos valores representan la
porosidad de cada muestra, pero cada valor de densidad debe oscilar
alrededor de 2 g/cm? [33], ya que es la densidad promedio de los

morteros de cemento portland y nuestra densidad de referencia.



TABLA 4.3
TABLA DE DENSIDADES DE LAS 30 MUESTRAS DE

GEOPOLIMEROS

Tabla de Densidades

N° Cubo Mezcla Densidades -
Valor 1 Valor 2 Valor 3 Promedio
1 0,2/24/45 2,1031 2,057 2,0755 2,0785
2 0,2/24/132 2,1314 2,2009 1,9862 2,1062
3 0,3/36/27 2,1097 2,0089 1,9317 2,0168
4 0,2/36/89 2,1721 2,1526 2,1624 2,1624
7 0,2/48/45 2,3001 2,3167 2,3059 2,3076
8 0,2/24/45 2,2202 2,1414 1,9766 2,1127
10 0,3/36/150 2,1163 1,9609 2,0214 2,0329
16 0,3/53/89 2,1647 2,1636 2,1642 2,1642
17 0,3/19/89 1,8816 1,8778 1,8762 1,8785
18 0,2/24/132 2,3416 2,1778 2,2258 2,2484
19 0,2/48/132 2,4643 2,4124 2,4458 2,4408
22 0,3/36/89 1,8758 1,9493 1,7142 1,8464
25 0,3/36/89 1,9559 1,9321 1,9483 1,9454
26 0,3/53/89 1,8893 1,932 1,9108 1,9107
27 0,3/19/89 1,9051 1,8879 1,8953 1,8961
28 0,2/36/89 2,1455 2,1842 2,1682 2,1660
31 0,2/48/132 2,0632 2,0621 2,0627 2,0627
32 0,2/48/45 2,2854 2,176 2,3652 2,2755
33 0,2/48/132 2,1096 2,2923 2,2215 2,2078
35 0,2/24/132 2,2873 2,2908 2,2858 2,2880
37 0,2/24/45 2,2905 2,1044 2,2912 2,2287
39 0,3/36/150 2,0426 1,9936 2,0253 2,0205
42 0,3/36/27 2,0072 2,0348 2,0186 2,0202
43 0,2/48/45 2,3611 2,2873 2,0678 2,2387
44 0,3/36/150 2,1205 1,9961 2,0281 2,0482
47 0,3/36/89 1,9885 1,9391 1,9857 1,9711
48 0,2/36/89 2,0949 2,0937 2,0943 2,0943
49 0,3/19/89 1,7161 1,842 1,7856 1,7812
50 0,3/53/89 1,9708 2,0462 2,0059 2,0076
51 0,3/36/27 2,0739 2,1161 2,0945 2,0948
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CAPITULO 5

5. ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

5.1. Analisis estadistico: ANOVA
El analisis estadistico ANOVA (o de varianza), permite obtener los
efectos e interacciones estadisticamente significativos. Para las variables
independientes y las variables de respuesta para este caso, ambas

fueron definidas en el capitulo 3.

Antes de comenzar con el analisis ANOVA, primero se estableceran las
hipotesis, entendiendo que se espera obtener un modelo matematico de
orden cuadratico segun el disefio de experimento de composicion central

bloqueado en forma de estrella.

Y = Bo + Bixy + Paxy + BaxZ 4 Baxyx; + Psx5+E (ec.5.1)
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Donde X1 y Xz son las variables independientes tiempo de curado y

tiempo de molienda respectivamente.

Con la ecuacion 5.1 planteada, se definen las hipotesis como:
Ho=pB; =0
Hi= Algan g; # 0

Para:i=1,2,3,...,n

Donde Ho es la hipétesis nula, en la que se expresa que todos los
coeficientes de la ecuacion son iguales a cero. Si la hipétesis Ho se
rechaza se concluye que los efectos de los tratamientos de los factores
afectan significativamente a las variables de respuesta. Por otro lado Hi
es la hipétesis alternativa, que expresa que al menos un coeficiente

diferente de cero, por tanto que existe una relacion entre las variables.

Para probar hipotesis se asume que los errores del modelo estadistico
son variables aleatorias independientes, con una distribucion normal,

medio cero y un varianza o2.
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Particularmente para esta tesis de grado consiste en probar la hipétesis
acercade la influencia de los efectos de los tratamientos termomecanicos

aplicados a los morteros de escoria (X1 'y X2).

Para rechazar Ho se deben analizar los marcadores estadisticos P y Fo,
donde P es la probabilidad de obtener un resultado al menos tan extremo
como el valor observado, como resultado Ho es aceptada, Fo es la
variable de FISHER que es empleada para verificar si dos muestras
provienen de poblaciones que poseen varianzas iguales. Esta prueba es
atil para determinar si una poblacion normal tiene una mayor varianza

que otra o para comparar varias medias poblacionales a la vez.

Los criterios para rechazar Ho son:

P <a=0.05 o Fo > F(a, gl.tratamineto, gl. error)

Donde F esta en funcién de 3 valores. El valor de @ = 0.05 representa el
5% de significancia y 95% de probabilidad, y el de gl., representa los

grados de libertad tanto para los tratamientos como para el error.
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Con la ayuda del software estadistico libre, se obtendran estos valores y
se analizara cada una de las propiedades estructurales planteadas

anteriormente para los morteros de escoria activada alcalinamente.

5.2. Tablas de datos y Resultados

TABLA 5.1
RESISTENCIA MECANICA A LA COMPRESION (7, 14 Y 28 DIAS)

1 0,2 36 89 104 | 119 11,1
2 0,2 36 89 9,9 10,9 13,4
3 0,2 48 132 11,0 | 19,2 11,6
4 0,2 24 132 8,8 13,9 17,9
5 0,2 24 45 4,7 14,5 19,1
6 0,2 36 89 9,1 10,3 10,7
7 0,2 36 89 8,5 91 10,8
8 0,2 36 89 7,8 8,9 12,5
9 0,2 48 45 15,3 | 16,6 18,6
10 0,3 36 89 4,8 51 4,8
11 0,3 36 89 2,6 3,2 50
12 0,3 36 150 9,8 8,0 18,0
13 0,3 19 89 3,4 18 4,3
14 0,3 36 89 2,7 4,9 5,2
15 0,3 36 27 4,9 8,1 8,8
16 0,3 36 89 1,9 2,8 5,6
17 0,3 53 89 4,8 3,6 4,5
18 0,3 36 89 4,9 2,8 5,2




TABLA 5.2

EFECTO DE LA EFLORESCENCIA A LOS 28 Y 55 DIAS
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1 0,2 36 89 Medio Alto
2 0,2 36 89 Medio Alto
3 0,2 48 132 Nada Bajo
4 0,2 24 132 Medio Alto
5 0,2 24 45 Bajo Medio
6 0,2 36 89 Medio Alto
7 0,2 36 89 Medio Alto
8 0,2 36 89 Medio Alto
9 0,2 48 45 Bajo Bajo
10 0,3 36 89 Nada Bajo
11 0,3 36 89 Nada Bajo
12 0,3 36 150 Bajo Medio
13 0,3 19 89 Bajo Medio
14 0,3 36 89 Nada Bajo
15 0,3 36 27 Nada Bajo
16 0,3 36 89 Nada Bajo
17 0,3 53 89 Bajo Medio
18 0,3 36 89 Nada Bajo
Resultados Obtenidos del Analisis Estadistico
Resistencia Mecéanica a la Compresién alos 7 dias (fc 7)
TABLA 5.3
ANALISIS DE LA VARIANZA PARA fc 7
Grados de Sumade Cuadrado
Efecto Libertad Cuadrados Medio Raz6n-Fo | Valor-P

A:Tiempo de
Curado 1 0,22 0,22 1,78 0,21
B:Tiempo de
Molienda 1 0,00 0,00 0,01 0,94
AA 1 0,00 0,00 0,01 0,93
AB 1 0,49 0,49 3,90 0,07
BB 1 0,85 0,85 6,77 0,02
bloques 1 4,58 4,58 36,41 0,00
Error total 11 1,38 0,13
Total (corr.) 17 8,42




TABLA 5.4

VALORES OBSERVADOS Y VALORES PREDICHOS PARA fc 7
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1 0,2 36 89 10,4 8,5 1,9
2 0,2 36 89 9,9 8,5 1,4
3 0,2 48 132 11,0 11,5 -0,5
4 0,2 24 132 8,8 11,8 -3,0
5 0,2 24 45 4.7 5,5 -0,8
6 0,2 36 89 9,1 8,5 0,6
7 0,2 36 89 8,5 8,5 0,0
8 0,2 36 89 7,8 8,5 -0,7
9 0,2 48 45 15,3 13,7 1,6
10 0,3 36 89 4.8 3,6 1,2
11 0,3 36 89 2,6 3,6 -1,0
12 0,3 36 150 9,8 7,9 1,9
13 0,3 19 89 3,4 2,0 1,4
14 0,3 36 89 2,7 3,6 -0,9
15 0,3 36 27 4.9 5,2 -0,3
16 0,3 36 89 1,9 3,6 -1,7
17 0,3 53 89 4.8 5,5 -0,7
18 0,3 36 89 4,9 3,6 1,3
Diagrama de Pareto Estandarizada para SQRT(fc7)
BB —
- I
A:Tiempo de Curado
ar
B:Tiempo de Molienda Il
0 05 1 15 2 25
Efecto estandarizado

FIGURA 5.1 MUESTRA EL DIAGRAMA DE PARETO PARA LOS DATOS
DE RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 7 DIAS CON UN R-
CUADRADO AJUSTADO DEL 74,6%.
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SQRT(fc7)

Tiempo de Curado

Superficie de Respuesta Estimada

150
110

-10 Tiempo de Molienda

N 36-4,2
. 4248

w5460

SQRT(fc7)
0,0-06
0,6-12
1,2-18
1824
24-30
3,0-36

4854

FIGURA 5.2 MUESTRA LA SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA LOS

VALORES DE RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 7 DIAS.

Resistencia Mecanica a la compresién a los 14 dias (fc 14).

TABLA 5.5

ANALISIS DE LA VARIANZA PARA fc 14

Grados de Suma de Cuadrado

Efecto Libertad Cuadrados Medio Razén-Fo Valor-P
A:Tiempo
de Curado 1 0,00 0,00 0,06 0,81
B:Tiempo
de Molienda 1 1,60 1,60 22,63 0,00
AA 1 0,00 0,00 0,06 0,81
AB 1 0,04 0,04 0,54 0,48
BB 1 2,83 2,83 40,19 0,00
bloques 1 9,95 9,95 141,11 0,00
Error total 11 0,78 0,07
Total (corr.) 17 13,97
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TABLA 5.6
VALORES OBSERVADOS Y PREDICHOS PARA fc 14

1 0,2 36 89 11,9 10,9 1,0
2 0,2 36 89 10,9 10,9 0,0
3 0,2 48 132 19,2 17,6 1,6
4 0,2 24 i 13,8 12,8 1,1
5 0,2 24 45 14,5 13,8 0,7
6 0,2 36 89 10,3 10,9 -0,6
7 0,2 36 89 91 10,9 -1,8
8 0,2 36 89 8,9 10,9 -2,0
9 0,2 48 45 16,6 15,6 1,0
10 0,3 36 89 5,1 S 1,8
11 0,3 36 89 3,2 S 0,0
12 0,3 36 150 8,0 91 -1,0
13 0,3 19 89 1,8 2,2 -0,3
14 0,3 36 89 4,9 S8 1,6
15 0,3 36 27 8,1 8,6 -0,5
16 0,3 36 89 2,8 S8 -0,5
17 0,3 53 89 3,6 4,3 -0,6
18 0,3 36 89 2,7 S8 -0,5

Diagrama de Pareto Estandarizada para SQRT(fc 14)

BB [—

BTiempo de Holenda ;

AB

!

A:Tiempo de Curado D

0 2 4 5 B
Efecto estandarizado
FIGURA 5.3 MUESTRA EL DIAGRAMA DE PARETO PARA LOS DATOS
DE RESISTENCIA LA COMPRESION PARA FC 14 DIAS CON UN R-

CUADRADO AJUSTADO DEL 91,4%.
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Superficie de Respuesta Estimada

SQRT(fc 14)

19 29
Tiempo de Curado

SQRT(fc 14)

s 5460

0,0-0,6
06-1,2
1,218
1824
2430
3,036
3,6-4,2
4248
4854

FIGURA 5.4 MUESTRA LA SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA LOS

VALORES DE RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 14 DIAS.

Resistencia Mecanica a la compresion a los 28 dias (fc 28)

TABLA 5.7
ANALISIS DE LA VARIANZA PARA fc 28

Grados de Sumade Cuadrado Razon-

Efecto Libertad Cuadrados Medio Fo Valor-P
A:Tiempo de
Curado 1 0,09 0,09 0,75 0,40
B:Tiempo de
Molienda 1 1,05 1,05 9,12 0,01
AA 1 0,04 0,04 0,33 0,58
AB 1 0,14 0,14 1,25 0,29
BB 1 3,99 3,99 34,59 0,00
bloques 1 6,27 6,27 54,38 0,00
Error total 11 1,27 0,12
Total (corr.) 17 11,82




VALORES OBSERVADOS Y PREDICHOS PARA fc 28

TABLA 5.8
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1 0,2 36 89 11,1 11,8 -0,7
2 0,2 36 89 13,4 11,8 1,6
3 0,2 48 132 11,6 14,9 -3,3
4 0,2 24 132 17,9 19,7 -1,8
5 0,2 24 45 19,1 15,0 4.1
6 0,2 36 89 10,7 11,8 -1,1
7 0,2 36 89 10,8 11,8 -1,0
8 0,2 36 89 12,5 11,8 0,7
9 0,2 48 45 18,6 16,4 2,2
10 0,3 36 89 4.8 51 -0,2
11 0,3 36 89 5,0 51 0,0
12 0,3 36 150 18,0 14,2 3,8
13 0,3 19 89 4.3 51 -0,8
14 0,3 36 89 5,2 51 0,1
15 0,3 36 27 8,8 12,2 -3,4
16 0,3 36 89 5,6 51 0,5
17 0,3 53 89 4,5 3,9 0,6
18 0,3 36 89 52 51 0,1
Diagrama de Pareto Estandarizada para SQRT(fc 28)
BB —
a
A:Tiempo de Curado
«
0 2 3 s
Efecto estandarizado

FIGURA 5.5 MUESTRA EL DIAGRAMA DE PARETO PARA LOS VALORES
DE RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 28 DIAS CON UN R-

CUADRADO AJUSTADO DE 83,4%.
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Superficie de Respuesta Estimada

SQRT(fc 28)
1,924
2429
2934
3439
39-44
44-49
— 4954
W 5459

5964
6,469

SQRT(fc 28)

150
110

10 30 Tiempo de Mol

Tiempo de Curado

FIGURA 5.6 MUESTRA LA SUPERFICIE DE RESPUESTA PARA LOS

VALORES DE RESISTENCIA A LA COMPRESION A LOS 28 DIAS.

Eflorescencia a los 28 dias

Para realizar el analisis con el software SATGRAPHICS reemplazamos
las observaciones cualitativas por numeros segun la tabla 5.9.

TABLA 5.9
EQUIVALENCIAS PARA ANALISIS DE EFLORESCENCIA

Nada Bajo Medio Alto
1 2 3 4
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TABLA 5.10
ANALISIS DE VARIANZA PARA EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS

Efecto Grgdos de Suma de Cuadr_ado Razén- | Valor-
Libertad Cuadrados Medio F P
A:Tiempo de
Curado 1 0,03 0,03 0,07 0,79
B:Tiempo de
Molienda 1 1,36 1,36 3,60 0,08
AA 1 0,03 0,03 0,09 0,77
AB 1 0,99 0,99 2,61 0,13
BB 1 0,29 0,29 0,77 0,40
bloques 1 6,73 6,73 17,79 0,00
Error total 11 4,16 0,38
Total (corr.) 17 12,94
TABLA 5.11
VALORES OBSERVADOS Y PREDICHOS PARA EFLORESCENCIA 28
DIAS

1 0,2 36 89 3 2,6
2 0,2 36 89 3 2,6
3 0,2 48 132 1 1,9
4 0,2 24 132 3 3,4
5 0,2 24 45 2 2,1
6 0,2 36 89 3 2,6
7 0,2 36 89 3 2,6
8 0,2 36 89 3 2,6
9 0,2 48 45 2 2,6
10 0,3 36 89 1 1,4
11 0,3 36 89 1 14
12 0,3 36 150 2 1,3
13 0,3 19 89 2 1,8
14 0,3 36 89 1 14
15 0,3 36 27 1 0,8
16 0,3 36 89 1 14
17 0,3 53 89 2 1,2
18 0,3 36 89 1 1,4




116

B:Tiempo de Molienda

AB

BB

AA

A:Tiempo de Curado

Diagrama de Pareto Estandarizada para Eflorescencia

o
o
~

0,8 1,2 1,6 2
Efecto estandarizado

2,4

FIGURA 5.7 MUESTRA EL DIAGRAMA DE PARETO PARA LOS VALORES
DE EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS CON UN R-CUADRADO AJUSTADO

DE 50,3%.

Contornos de la Superficie de Respuesta Estimada

150

110

Tiempo de Molienda
w ~
o o
I T T T I T T T I T T T I T T T I

-10

'
-

19 29 39 49
Tiempo de Curado

al
©

Eflorescencia
1,0-2,0
. 2,0-3,0
[ 3,0-4,0

FIGURA 5.8 MUESTRA LOS CONTORNOS DE LA SUPERFICIE DE
RESPUESTA PARA LOS VALORES DE EFLORESCENCIA A LOS 28 DIAS.




Eflorescencia a los 55 dias

TABLA 5.12

ANALISIS DE VARIANZA PARA EFLORESCENCIA A LOS 55 DIAS
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Efecto Gr_ados de Sumade Cuadrf'ido Razén- Valor-p
Libertad Cuadrados Medio F
A:Tiempo de
Curado 1 0,03 0,03 0,07 0,79
B:Tiempo de
Molienda 1 1,36 1,36 3,60 0,08
AA 1 0,03 0,03 0,09 0,77
AB 1 0,99 0,99 2,61 0,13
BB 1 0,29 0,29 0,77 0,40
blogues 1 6,73 6,73 17,79 0,00
Error total 11 4,16 0,38
Total (corr.) 17 12,94
TABLA 5.13

VALORES OBSERVADOS Y PREDICHOS PARA EFLORESCENCIA A

LOS 55 DIAS

1 0,2 36 89 4 3,6
2 0,2 36 89 4 3,6
3 0,2 48 132 2 2,9
4 0,2 24 132 4 4,4
5 0,2 24 45 3 3,1
6 0,2 36 89 4 3,6
7 0,2 36 89 4 3,6
8 0,2 36 89 4 3,6
9 0,2 48 45 3 3,6
10 0,3 36 89 2 2,4
11 0,3 36 89 2 2,4
12 0,3 36 150 3 2,3
13 0,3 19 89 3 2,9
14 0,3 36 89 2 2,4
15 0,3 36 27 2 1,8
16 0,3 36 89 2 2,4
17 0,3 53 89 3 2,2
18 0,3 36 89 2 2,4
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Diagrama de Pareto Estandarizada para Eflorescencia

A:Tiempo de Curado

|
|
|

]

0,8 1,2 1,6 2 2,4
Efecto estandarizado

o
o
~

FIGURA 5.9 MUESTRA EL DIAGRAMA DE PARETO PARA LOS VALORES
DE EFLORESCENCIA A LOS 55 DIAS CON UN R-CUADRADO AJUSTADO

DE 50,3%.

Contornos de la Superficie de Respuesta Estimada

150 Eflorescencia
1,020
. 2,0-30
[ 3,040
110

70

Tiempo de Molienda

30

-10

,_\
©
=
©

29 39 49
Tiempo de Curado

al
©

FIGURA 5.10 MUESTRA LOS CONTORNOS DE LA SUPERFICIE DE

RESPUESTA PARA LOS VALORES DE EFLORESCENCIA A LOS 55 DIAS.
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5.3. Interpretacion de Resultados

Para la concerniente interpretacion de los resultados del andlisis
estadistico expuesto en el inciso 5.2, que fueron obtenidos empleando el
software estadistico libre, se procede a analizar cada una de las variables

de respuesta que se detallan a continuacion:

Resistencia Mecéanica a la Compresién (7-14-28 dias)

Analisis de Varianza (ANOVA)

Las tablas 5.3, 5.5, 5.7 presentan el analisis ANOVA para fc 7, fc 14 y fc
28 respectivamente, y segun los valores P se rechaza o no la hipétesis

Ho.

La tabla 5.3, muestra los efectos correspondientes para la variable de
respuesta fc 7. Como se puede apreciar en la tabla existe un valor menor
a 0,05 lo que significa que se puede rechazar Ho. Se aprecia que de
todos los valores presentes en la tabla el mas significativo es el tiempo
de molienda cuadratico que posee un valor P de 0,02 menor a 0,05 es

decir el valor el cual influye mas para un posible incremento en la
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resistencia a la compresion a los 7 dias. La interaccion entre el tiempo de
curado y el tiempo de molienda (X1*X2), posee un valor P de 0,07
bastante cercano a 0,05 pero sin poseer influencia sobre la resistencia a
la compresion. El resto de las interacciones no afectan a la resistencia.
La tabla 5.14 nos muestra la interaccion de los factores independientes

gue resulto la mayor resistencia mecénica para fc 7.

TABLA 5.14
PUNTO OPTIMO PARA fc 7

Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo de
Curado 19 53 19
Tiempo de
Molienda 27 150 150

La tabla 5.5, muestra los efectos correspondientes para la variable de
respuesta fc 14. Como se puede apreciar en la tabla existen dos valores
menores a 0,05 lo que significa que se puede rechazar Ho. Se aprecia
que de todos los valores presentes en la tabla el mas significativo es el
tiempo de molienda cuadratico que posee un valor P de 0,00 menor a
0,05 es decir el valor el cual influye mas para un posible incremento en
la resistencia a la compresion a los 14 dias. El segundo factor con mayor
influencia sobre un incremento en la resistencia a la compresion es el
tiempo de molienda el cual posee un valor P de 0,00. El resto de las

interacciones no tienen influencia sobre la resistencia, esto queda claro
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observando el diagrama de Pareto figura 5.3. La tabla 5.15 nos muestra
la interaccion de los factores independientes que resulto la mayor

resistencia mecanica para fc 14.

TABLA 5.15
PUNTO OPTIMO PARA fc 14

Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo de
Curado 19 53 53
Tiempo de
Molienda 27 150 150

La tabla 5.7, muestra los efectos correspondientes para la variable de
respuesta fc 28. Como se puede apreciar en la tabla existen dos valores
menores a 0,05 lo que significa que se puede rechazar Ho. Se aprecia
que de todos los valores presentes en la tabla el mas significativo es el
tiempo de molienda cuadratico que posee un valor P de 0,00 menor a
0,05 es decir el valor el cual influye mas para un posible incremento en
la resistencia a la compresion a los 28 dias. El segundo factor con mayor
influencia sobre un incremento en la resistencia a la compresion es el
tiempo de molienda el cual posee un valor P de 0,01. El resto de las
interacciones tienen influencia sobre la resistencia, esto queda claro
observando el diagrama de Pareto figura 5.5. La tabla 5.16 nos muestra
la interaccion de los factores independientes que resulto la mayor

resistencia mecanica para fc 28.
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TABLA 5.16
PUNTO OPTIMO PARA fc 28
Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo de Curado 19 53 19
Tiempo de
Molienda 27 150 150

Con el andlisis anterior se puede interpretar que el factor con mayor
influencia en el incremento de la resistencia mecanica a la compresion
para 7, 14 y 28 dias es el tiempo de molienda cuadratico que determina

el grado de amorfizacion de la escoria.

Funcion de respuesta Esperada

Con la ayuda del software estadistico libre se calcularon los parametros
del modelo matematico para el disefio de experimento, es decir los
coeficientes de regresion lineal B;, con intervalos de confianza del 95%.
Los coeficientes seran reemplazados en el modelo y se obtendra la

funcién de respuesta esperada para fc 7, fc 14 y fc 28.

TABLA 5.17

FUNCION DE RESPUESTA ESPERADA DE LA RESISTENCIA MECANICA
A LA COMPRESION PARA 7,14 Y 28 DIAS

SQRT(fc7) =0,128053 + 0,0916935X, — 0,0012408X,
—0,0000709327X7 — 0,000670678X, X, + 0,000168037X%

SQRT(fc 14) = 4,66592 + 0,0124094X; — 0,060474X, — 0,000157679X?
—0,000187764X,X, + 0,000306788X2

SQRT(fc 28) = 4,0351 + 0,0573079X; — 0,049075X, — 0,000465578X7
— 0,00036336X; X, + 0,000363807X7%
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Superficie de Respuesta

Las figuras 5.2, 5.4 y 5.6 muestran las superficies de respuesta par fc 7,
fc 14 y fc 15 respectivamente obtenidas mediante el software estadistico

libre empleando los datos obtenidos de la experimentacion.

Para la superficie de respuesta de fc 7 se observa una forma de plano
dobla en uno de sus lados, los valores de resistencia se encuentran entre
1,9 y 15,3 Mpa. Donde el tiempo de curado posee la mayor influencia

para fc 7 como se puede ver en el diagrama de Pareto figura 5.1.

La superficie de respuesta para fc 14 se observa una forma de montura
de caballo invertida, los valores de resistencia se encuentran entre 1,8 y
19,8 Mpa. Donde el tiempo de molienda es el factor independiente que

afecta mayormente a la resistencia a la compresion.

La superficie de respuesta para fc 28 tiene una forma de montura de
caballo invertida con mayor flexion que la de 14 dias, los valores de
resistencia se encuentran 4,4 y 19,1 Mpa. Donde igualmente el tiempo
de molienda es el factor de mayor influencia para la resistencia a la

compresion.
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Comparacion de la Resistencia a la Compresidon segun la Relacion

agua-solido (W/B)

En la figura 5.11 podemos ver los valores de resistencia mecanica a la
compresion para cada una de las mezclas y para 7, 14 y 28 dias con la
relacion agua-sélido de 0,2. Facilmente se aprecia en la mayoria que la
resistencia va aumentando conforme pasan los dias, obteniendo la mayor
resistencia a los 28 dias como era de esperarse. Con excepcion de la
mezcla de 48 horas de curado y 132 minutos de molienda que alcanzo la

mayor resistencia a los 14 dias, el resto se comporta segun lo esperado.

Resistencia a la Compresién vs Mezcla
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Mezcla de las muestras

FIGURA 5.11 MUESTRA LA COMPARACION DE LOS VALORES DE
COMPRESION ENTRE LOS MORTEROS A LOS 7, 14 Y 28 DIAS CON LA

RELACION AGUA/SOLIDO (W/B) DE 0,2.
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En la figura 5.12 se aprecian los valores de resistencia mecanica a la
compresion para cada una de las mezclas y para 7, 14y 28 dias con la relacion
agua-solido de 0,3. Se aprecia en la mayoria que la resistencia va aumentando
conforme pasan los dias, obteniendo la mayor resistencia a los 28 dias como
era de esperarse. La mezcla con mayor resistencia mecanica fue la de 36
horas de curado y 150 min de molienda a los 28 dias. Pero en general los
valores de resistencia para todas las mezclas so menores a los valores de
resistencia de las mezclas con una relacion agua-solido de 0,2. Se confirma

gue a menores relaciones agua-solido se obtienen mayores resistencias.

Resistencia a la Compresion vs Mezcla
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FIGURA 5.12 MUESTRA LA COMPARACION DE LOS VALORES DE
COMPRESION ENTRE LOS MORTEROS A LOS 7, 14 Y 28 DIAS CON LA

RELACION AGUA/SOLIDO (W/B) DE 0,3.
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Eflorescencia (28 y 55 dias)

En la tabla 5.10 se muestra el andlisis estadistico de varianza para los
valores de eflorescencia a los 28 dias, como se aprecia en la tabla todos
los valores P son mayores a 0,05 por lo cual no se puede rechazar las
hipotesis Ho. Esto queda evidenciado en el diagrama de Pareto en el
figura 5.7 con un R-cuadrado de 50,3% lo que indica que el modelo no
ajusta para esta variable de respuesta. En la figura 5.8 se muestran los
contornos de la superficie de respuesta, donde se pueden apreciar que
la mayoria de los valores de eflorescencia para los morteros a los 28 dias

se encuentran entre 1y 2 lo que corresponde a nada y baja eflorescencia.

En la tabla 5.12 se muestra el analisis estadistico de varianza para los
valores de eflorescencia a los 55 dias, como se aprecia en la tabla todos
los valores P son mayores a 0,05 por lo cual no se puede rechazar las
hipétesis Ho. Esto queda evidenciado en el diagrama de Pareto en el
figura 5.9 con un R-cuadrado de 50,3% lo que indica que el modelo no
ajusta para esta variable de respuesta. En la figura 5.10 se muestran los
contornos de la superficie de respuesta, donde se pueden apreciar que
la mayoria de los valores de eflorescencia para los morteros a los 55 dias

se encuentran entre 2y 3 lo que corresponde a nada y baja eflorescencia,
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asi mismo se presentan morteros con un mayor valor de eflorescencia de

4 que corresponde a una alta eflorescencia segun los resultados.

FIGURA 5.13 MUESTRA EL MORTERO DE LA MEZCLA DE 36
HORAS DE CURADO CON 89 MINUTOS DE MOLIENDA Y UNA
RELACION AGUA-SOLIDO DE 0,2 EL CUAL PRESENTA EL MAYOR

VALOR DE EFLORESCENCIA DE LOS MORTEROS A LOS 55 DIAS.

FTIR

En el espectrograma de la mezcla 0,3/36/27 que se muestra en la figura
5.14, podemos observar picos que son caracteristicos de la escoria de
alto horno. De igual manera, se observan los picos que pueden disminuir
o incrementar como producto de la activacion alcalina, lo cual depende

de cada activador usado en la formacion del geopolimero.
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En la figura 5.15 podemos observar un pico en 458,96 cm, el cual
representa al enlace de O-Si-O. Los picos en 510,47, 527,84 y 972, 35
cm* implican la presencia de sorosilicato (Si207)®, el pico en 676,17 cm-
! se relaciona con el enlace Si-O-Al, el pico que se observa en 1411,58
cm* implica grupos de carbonatos (CO3)?%, el pico de 1645,13 cm* indica
la presencia de agua y el pico de 3432,61 cm™ nos indican la presencia

de O-H.

En la figura 5.14 podemos observar que el pico que representa a los
grupos de carbonatos que es en la longitud de onda 1411,58 cm™ va
incrementando conforme aumentan los dias de fraguado y la longitud de

onda del agua que es en 1645,13 cm en cambio va decreciendo.
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FIGURA 5.14 Resultado del Ensayo del FTIR de la mezcla 0,3/36/27 a

7,14 y 28 dias.
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SEM - EDS

Este ensayo se lo realiz6 a tres muestras aleatorias 10 (mezcla
0,3/36/150), 17 (mezcla 0,3/19/89) y 38 (mezcla 0,2/36/89), las cuales se
las puede observar en las figuras 5.16,5.17 y 5.18, y de donde podemos
deducir que por lo compactas que se ven las microscopias de barrido de
las 3 muestras, las microestructuras muestran gran porcentaje de

formacién de fase amorfa C-S-H.

»

-
3/18/2015 HV magi WD det spot 10 ym
12:44:28 AM|7.50 kV 10 000 x| 10.3 mm BSED 3.5 ESCORIA 10

FIGURA 5.16 MICROSCOPIA DE LA MUESTRA 10 A 10000X
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3/18/2015 HV mag WD det |spot 10 pm
2:40:05 AM | 7.50 kV | 10 000 x | 10.6 mm| BSED | 3.5 ESCORIA 17

FIGURA 5.17 MICROSCOPIA DE LA MUESTRA 17 A 10000X

mag WD det |spot| 10 pm
V| 7.50 kV |10 000 x |10.5 mm| BSED | 3.5 ESCORIA 38

FIGURA 5.18 MICROSCOPIA DE LA MUESTRA 38 A 10000X
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XRD

En la figura 5.19 se puede observar la identificacién de los picos del
difractograma de la escoria de alto horno sin activar alcalinamente, cada
pico principal representa una fase presente en el material. Los elementos

presentes en la escoria se detallan en la tabla 5.18.

TABLA 5.18

FASES MINERALOGICAS PRESENTES EN LA ESCORIA DE ALTO

HORNO
Tipo de Mineral Formula
Cincita Zn0O
Hardistonita Ca2ZnSi207
Larnita CazSiO4
Gelenita CarAl(SiAl)O7

La zincita no es una fase propia de la escoria de alto horno sino que se
la incluye durante el ensayo para poder comparar el difractograma con la

base de la zincita.
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FIGURA 5.19 MUESTRA EL DIFRACTOGRAMA DE LA ESCORIA DE

ALTO HORNO ANTES DE SER ACTIVADA ALCALINAMENTE CON LA

IDENTIFICACION DE SUS FASES EN TODOS LOS PICOS PRESENTES

DESDE 0-60°.

Luego de la activacion alcalina de la escoria algunas estas fases cambian

para dar lugar a unas nuevas producto de la sintesis.

Como se puede apreciar en la figura 5.20 aparecen nuevas faces
después de la activacion de la escoria estas nuevas fases aparecen
producto de la reaccidon de geopolimerizacion. La fase que siempre
aparece en todas las muestras sin importar la mezcla o si es de 7, 14 o

28 dias es la Gelenita. Las nuevas fases que se presentan son silicato
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de calcio hidratado, niquel niobio arsénico, 6xido de hierro calcio, oxido
de titanio hidratado. Estas fases aparecen todas juntas o parcialmente

segun cudl sea la mezcla.

1000 —

FIGURA 5.20 MUESTRA EL DIFRACTOGRAMA'Y SU
CUANTIFICACION DE LA MEZCLA DE 36 HORAS DE CURADO, 27

MINUTOS DE MOLIENDA Y 0,3 DE RELACION AGUA-SOLIDO.

Observando los difractogramas de las mezclas se puede apreciar que la
intensidad de los picos aumenta conforme aumenta lo dias, esto se debe
a que la reaccion continua y la estructura cristalina se desordena luego

se reagrupa de manera desordenada.
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5.4. Comprobacion de las asunciones de Fisher y de bondad de ajuste

del modelo

Resistencia ala Compresion (7, 14 y 29 dias)

En la figura 5.21 se muestra los graficos de bondad de ajuste para los
valores de resistencia a los 7, 14 y 28 dias respectivamente.
Considerando las asunciones de Fisher que nos dice que los valores en
un grafico de bondad de ajuste deben estar distribuidos de tal manera
gue formen un ovalo. Tomando lo anterior podemos ver que los valores
de resistencia en la figura 5.21 se encuentran distribuidos a lo largo y
ancho de la linea base del grafico, esto determina que el modelo que
empleamos ajusta bien para cada una de las variables de respuesta, a

pesar de que no formen un ovalo debido a que son pocos datos.

(afca de Residuos para SQAT (cT) Grifica de Residucs para SORT(1c 14 Grifica de Residios para SORTIf 2)

| i L 1 L 1 L fia |
TR 1 A 1 [ 5 2 wooon o ouB [ u
s PREE pedilns

FIGURA 5.21 MUESTRA LOS GRAFICOS DE BONDAD DE AJUSTE PARA

FC7,FC 14Y FC 28.
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Eflorescencia (28 y 55 dias)

En lafigura 5.22 nos muestra los graficos de bondad de ajuste para los valores
de eflorescencia a los 28 y 55 dias. Se nota facilmente que los valores se
encuentran distribuidos a lo largo y ancho de la linea base del gréfico, siendo
asi el modelo empleado ajusta correctamente a las variables de respuestas

seleccionadas.
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FIGURA 5.22 MUESTRA LAS GRAFICAS DE BONDAD DE AJUSTE PARA

EFLORESCENCIA A LOS 28 Y 55 DIAS.



Capitulo 6

6. Conclusiones y Recomendaciones

6.1. Conclusiones

Se concluy6 que la sintesis de los geopolimeros formados a partir
de escoria de alto horno y activados alcalinamente alcanzaron
valores de resistencia a la compresion de 15 Mpa.

Se determiné que la reduccion del tamafio de particula a diferentes
tiempos de molienda fue el factor mas influyente sobre un
incremento en la resistencia a la compresion, que el tiempo de
curado para los niveles empleados en el experimento.

Se obtuvieron minima presencia de eflorescencia en cada una de
las mezclas, mediante el analisis ANOVA se concluye que el tiempo
de curado y el tiempo de molienda no son factores influyentes para

la aparicion de eflorescencia.
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De los resultados obtenidos del ensayo de resistencia a la
compresion se concluye que con menor relacion agua-solido (W/B)

la resistencia a la compresion es mayor.

6.2. Recomendaciones

Para obtener mejores resultados para la resistencia a la compresion
de los morteros, emplear un mezclador con mayor potencia
logrando unas mezclas mas uniformes en especial las mezclas con
tiempos de molienda de mas de 90 min.

Durante el conformado de cubos de mortero, asegurarse de sacar
en lo posible el maximo de burbujas, ya que si quedan atrapadas
burbujas al momento de realizar el ensayo de compresion a los
morteros, estos se convierten en concentradores de esfuerzos y la
resistencia bajaria considerablemente.

Durante la realizacion de los ensayos hacer limpieza de los equipos
y accesorios para evitar contaminaciones entre muestras y posibles
resultados erroneos.

Durante el ensayo de densidad el tamafio de la muestra debe ser
similar y pequeiia para todas las mezclas para evitar que la balanza
demore en estabilizar y registrar el peso de la muestra bajo el agua

cuando esta es muy porosa.
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Las muestras que se preparan para el FTIR no se los deben
exponer a un ambiente humedo porque el bromuro de potasio capta
rapidamente la humedad provocando malas lecturas, por eso una
vez preparada la muestra (pastilla) se debe realizar el ensayo lo
mas rapido posible.

En el andlisis cuantitativo del XRD se debe escoger un modelo que
asemeje a la curva del difractograma con un goodness of fit menor

a 5 (5% de error).
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TABLA A1

TABLA DE RESULTADOS DE ENSAYOS A MORTEROS DE CEMENTO PORTLAND

Identificacidn Aire atrapado Densidad mortero  Consistencia, Resistencia Resistencia
del mortero estimado, % fresco, kg/ma mim flexotraccion, MPa compresién, MPa
142 5-0,50-00 1.4 2270 211 77 458
142,5-0,50-10 4,6 1750 186 4.1 20,7
142,5-0,50-15 4,1 1610 173 4.0 19,1
142,5-0,50-18 8.8 1430 173 - 18,9
142 5-0,58-20 8.9 1370 170 25 141
142,5-0,70-00 5.1 2170 140 - 25,2
142,5-0,70-10 2,8 1820 196 - 13,8
142,5-0,70-15 2,8 1840 178 3.0 131
142 5-0,70-20 7.3 1420 170 - 12,3
142,5-1,00-00 5.3 2150 141 27 11,3
142,5-1,00-10 3,2 1810 194 2.4 2.9
142,5-0,90-15 2.5 1840 184 2.6 9.1
142 5-1 00-20 1.6 1400 175 22 76
152,5-0,50-00 1.8 2260 178 71 50,0
152,5-0,50-10 4,7 1740 196 3.4 277
152,5-0,50-15 7.4 1450 179 2.5 277
152,5-0,70-00 2,8 2220 160 - 35,2
152,5-0,70-10 3.4 1780 196 - 18,9
152,5-0,70-15 2.6 1610 178 2.2 15,7
152,5-0,70-20 7.4 1380 171 - 14,6
152,5-0,64-20 1.8 1370 172 22 16,8
152,5-1,00-00 3,0 2200 153 3,5 15,9
152,5-1,00-10 1.6 1840 188 27 11,6
152,5-0,90-15 2,3 1620 178 25 11,7
152,5-1,00-20 57 1410 186 1.5 9.5




TABLA A.2

TABLA DE MEZCLAS DE CADA MORTERO DEL GEOPOLIMERO A BASE DE ESCORIA CON SU
RESPECTIVA NUMERACION Y A DIFERENTES TIEMPOS DE FRAGUADO

0,2 36 89 28 4 34
0,2 36 89 29 5 36
0,2 48 132 31 19 33
0,2 24 132 2 18 35
0,2 24 45 1 8 37
0,2 36 89 30 9 38
0,2 36 89 40 13 46
0,2 36 89 41 20 48
0,2 48 45 32 7 43
0,3 36 89 14 6 45
0,3 36 89 21 11 47
0,3 36 150 39 10 44
0,3 19 89 27 17 49
0,3 36 89 24 12 52
0,3 36 27 42 3 51
0,3 36 89 25 15 53
0,3 53 89 16 26 50
0,3 36 89 23 22 54




FIGURA A.4 EFLORESCENCIA DE LA MEZCLA 0,2/24/45 NIVEL 3
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FIGURA A.6 EFLORESCENCIA DE LA MEZCLA 0,3/36/89 NIVEL 1
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FIGURA A.31 DIFRACTOGRAMA DE LA MEZCLA DE 0,2/36/89 A LOS 28
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FIGURA A.35 MEZCLA 0,3/36/150 A LOS 14 DIAS




3/18/2015 HV mag WD det |spot| =———50pum
2:18:29 AM | 7.50 kV |2 000 x|10.5 mm| BSED | 3.5 ESCORIA 17

FIGURA A.36 MEZCLA 0,3/19/89 A LOS 14 DIAS

3/’18/2015‘ HV ‘ mag WD det |spot| =——20um

2:21:03 AM

FIGURA A.37 MEZCLA 0,3/19/89 A LOS 14 DIAS

7.50 kV |5 000x[10.5 mm|BSED | 3.5 ESCORIA 17



- -

3/18/2015 HV mag WD det |spot 50 ym
3:26:23 AM | 7.50 kV |2 000 x|10.5 mm| BSED | 3.5 ESCORIA 38

FIGURA A.38 MEZCLA 0,2/36/89 A LOS 28 DIAS

3/18/2015 ‘ HV mag WD det |spot 20 ym

3:20:41 AM

FIGURA A.39 MEZCLA 0,2/36/89 A LOS 28 DIAS

7.50kV |5000x|10.5 mm|BSED | 3.5 ESCORIA 38



Absorbancia

Absorbancia

{Escoria 34 (28 dias)
13 {Escoria 28 (7 dias)

121
111
1,0-3
o,9-f
o,s-f
o,e-f
051

037

021
01+

00+

-01+

FIGURA A.40 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,2/36/89 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO

EEscoria31 (7 dias)
10 :Escoria 19 (14 dias)
EEscor\a 33(28dfas)

091
08: ©

| ~

] —
071 g
1 g ™o

1 QM
06 Qa9

{ < <

o —

| ®
051 g \ &

; a1 J 8
041 \ / 2/

| y , / 3
03 ——— = — ——ect WA
027

"4

<001
01+
-021

-031

FIGURA A.41 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,2/48/132 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO



Absorbancia

Absorbancia

:Escoria 2 (7 dias)
10 'Escoria 18 (14 dias)
\Escoria 35 (28 dias)

09{
03{
0,7.:
05{
05{
04{
031
02{

01-

FIGURA A.42 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,2/24/132 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO

‘Escoria 1(7 dias)
090 lEscoria 8 (14 dias)

085 :

osoé
075%
oyoé
0555

0,60 :

7147803
140447

0551

@

osoé
oAsé
voé
ossé
osoé
0255
ozoé
045%
o;oé
opsé

3500 3000 2500 2000 1500

FIGURA A.43 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,2/24/45 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO



Absorbancia

-0,1-‘

*Escoria 32 (7 dias)

"~ IEscoria 7 (14 dias)
[Escoria43 (28 dias)
09 -

0,8-:
071
0,6-:
0.5-:
0,4-:

03 -

02!

01!

00+

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

FIGURA A.44 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,2/48/45 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO

Absorbancia

-011
<021

031

12 _:Escoria 39 (7 dias)
EES coria 10 (14 dias)
11 -:Es coria 44 (28 dias)

10!
091
081
071
061
051
04!
031
02!
01!

001

FIGURA A.45 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,3/36/150 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO



Absorbancia

:Escoria 27 (7 dias)
1,0 :Escoria 17 (14 dias)
{Escoria49 (28 dias)
091
081
07:
061
051
041

03:

3500 3000 2500 2000 1500 1000

cm-1

500

FIGURA A.46 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,3/19/89 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO

Absorbancia

<001
011
-021

-03+

-04

1,0 i<Escoria 42 (7 dias)
:Escoria3 (14 dias)
0,9 IEscoria51 (28 dias)

344059

0,8-3
07}
o,e-f
05!

041

031
02

011

L T T T T L S T B
3500 3000 2500 2000 1500 1000
cm-1

o
500

FIGURA A.47 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,3/36/27 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO




Absorbancia

041
061
-08-

-10+

12!

{Escoria 47 (28 dias)
1,4 -Escoria 22 (14 dias)

3437,65

1642,80

R
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

FIGURA A.48 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,3/36/89 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO

Absorbancia

.01+

Escoria 26 (14 dias)
11 TEscoria50 (28 dias)

1,0{
0,9{
081
071
06-
0,55
o,4<:
0,3{
o,zé
0,1{

00+

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

cm-1

FIGURA A.49 ANALISIS DE ESPECTROMETRIA INFRARROJA DE LA
MEZCLA 0,3/53/89 A LOS 3 TIEMPOS DE FRAGUADO




BIBLIOGRAFIA

. Divya Khale, Rubina Chaudhary (2007) Mechanism of geopolymerization
and factors influencing its development: a review.

. F. Puertas (1993) Escorias de alto horno: composicion y comportamiento
hidraulico.

. F. Puertas (1995) Cementos de escorias activadas alcalinamente:
Situacion actual y perspectivas de futuro.

. MINATO, H. VIl Congreso internacional del al Quimica del Cemento
(Paris), Vol. IV, pp. 263-269 (1980).

. Glukhovsky, V.D.; Rostovskaja, G.S. y Rumyna, G.V. (1980): “High
strength slag-alkaline cements”. 7™ Intern. Congr.Chem. Cem. (Paris), 3,
V-164-168.

. WANG, S.D.; SCRIVENER, K.L.y PRATT, P.L. (1994): "Factors affecting
the strength of alkali-activated slag”. Cem. Concr, Res. Vol 24, 1033-1043.
. ISOZAKI, K.; IWAMOTO, S. y NAKAGAWA, K. (1986): "Some properties
of alkali activated slag cement”. Vil Intem. Congr. Chem. Cem. (Rio de
Janeiro), 6, 395-399.

. WANG, S.D.; SCRIVENER, K.L.y PRATT, P.L. (1994): "Factors affecting
the strength of alkali-activated slag"”. cem. Concr, Res. Vol 24, 1033-1043.
. SHI, C; WU, XUEQUAN y TANG, M. (1991): "Hydration of alkaii-slag

cements at 150°C". Cem. Concr. Res. Vol 21, pp. 91-100.

10. Glukhovsky VD (1959) Soil silicates. Gosstroyizdat, Kiev, 154pp.



11.P.Duxon, A. Fernandez-Jiménez, J. L. Provis, G. C. Lukey, A. Palomo, J.
S. J. van Deventer (2006): “Geopolymer technology: the current state of
the art”.

12.Davidovits J, Sawyer JL (1985) US Patent, No. 4509985.

13.K. Komnitsas and D. Zaharaki (2009): "Utilisation of low-calcium slags to
improve the strength and durability of geopolymers”.

14.Wallah SE, Hardjito D, Sumajouw DMJ, Rangan BV (2004) In:
International conference on fiber composites, high-performance concretes
and smart material.

15.A. Fernandez-Jiménez, J. G. Palomo, F. Puertas (1999):”Alkali-activated
slag mortars Mechanical strength behaviour”.

16.Ruiz Rubio, A.; Vaquero Garcia, J.J.(1989): “Aplicaciones de las escorias
de horno alto en la tecnica de carreteras”, Revista Ingenieri Civil, CEDEX
n° 71.

17.Hardjito D, Wallah SE, Sumajouw DMJ, Rangan BV (2004) In: 18th
Australasian conference on the mechanics of structures and materials
(ACMSM)1-3. Perth Australia.

18.J. Ma. Rincén, M. Romero (2000): “Fundamentos vy clasificacién de las
eflorescencias en ladrillos de construccion”, Instituto de Ciencias de la
Construccion Eduardo Torroja-CSIC.

19.Tesis de Grado “Analizar el efecto del grado de amortizacion de dos
diferentes zeolitas naturales por medio de tratamientos termomecanicos
sobre la resistencia a la compresion de morteros. Y su aplicacion como

puzolanas” por Walter Correa Gonzales (2009).



20.C.F. Jeff Wu and Michael S. Hamada (2009): Experiments “Planning,
Analysis and Optimization” Second Edition Chapter 10.

21.Boeckel & Co. (1993). Boeco BBC. Hamburg: Boeckel

22.Denver. (1954). Denver Equipment Company Handbook. In D. E.
Company, Denver Equipment Company Handbook (pp. 50,51,63).

Colorado: DECO.

23.FEl. (2015, marzo 15). FEI. Retrieved from

http://www.fei.com/products/sem/inspect/

24.1KA-Werke. IKA. Retrieved from IKA:
http://www.ika.com/owa/ika/catalog.technical_data?iProduct=3593000&i

Productgroup=187&iSubgroup=1&iCS=1

25.Memmert. (1947). Estufas UIS. Schwabach: Memmert.

26.Mettler Toledo. (n.d.). Instruciones de Manejo. Barcelona: Mettler

Toledo.

27.MG Scientific. Retrieved from MG Scientific:
http://www.mgscientific.com/products/model-b-ro-tapandreg-sieve-

shaker/

28.Panalytical. Panalytical . Retrieved from X-Ray Diffractometers:

http://www.panalytical.com/Xray-diffractometers.htm

29.Perkin Elmer. (2005). Spectrum 100 Series User's Guide. United

Kingdom: Penkir Elmer Inc.

30. SHIMADZU. Instruction Manual for Electronic Manual. Kyoto (Japan):

Shimadzu Corporation.



31. Shimadzu Corporation. (2011). Hydraulic Universal Testing Machines

UH-X/FX Series. Japén: Shimadzu Corporation.

32.W. Mozgawa, J. D. (2008). Spectroscopic studies of alkaline activated

slag geopolymers. Krakow, Poland: Elsevier.

33.Zetola Vargas, Garcia Santos, Neila Gonzalez (2013): Mortero de
Cemento Portland con parafinas microcapsuladas.

34.Tesis de Grado “Sintesis y Caracterizacion de la Cinética de la Reaccion,
Propiedades de Resistencia Mecanica y Conductividad Térmica de un
Geopolimero formado por Activacion Alcalina de Zeolita Natural
Ecuatoriana como un material aislante térmico” por Roberto Murillo y

Andrea Gavilanes (2014).



