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ABSTRACT

Considering that architecture and  consfruction
play an active part in the current global warming
problems, there is a need to develop resistant
construction materials with coherent environmental
characteristics. The main obijective of this research
was fo fest the principles of geopolymerization
in the manufacture of experimental polymerized-
clay bricks and to improve the mechanical
characteristics of the bricks, while maintaining low
levels of embodied energy. The research included
the state of the art of clays, geopolymers and
an experimental study that included the design,
manufacturing, characterization and analysis of
raw materials and experimental bricks  based
on clay. The optimized polymerized-clay bricks
showed compressive strengths  between  20-
30MPa with 80-90% less environmental impact
than common fired bricks. The results showed that
the principles of geopolymerization can be applied
in the manufacture of natural clay materials with
success, increasing mechanical performance and
maintaining low levels of embodied energy.

KEYWORDS:

geopolymers, polymerized-clay bricks, clay, clay
bricks, clay materials, compressive strength, embodied
environmental impact.

RESUMEN

Considerando que la arquitectura y la construccion
forman  parte  activa en la  problemdtica
medioambiental global, existe la necesidad de
desarrollar materiales de construccion resistentes
con caracteristicas  ambientales  coherentes.
El objefivo principal de esfa invesfigacion fue
probar los principios de geopolimerizacién en la
fobricacién de blogues experimentales de arcilla
natural para dotarlos de mejores caracteristicas
mecanicas, manteniendo niveles bajos de energia
incorporada. la investigacion incluyd el esfado
del arte de las arcillas, geopolimeros y un estudio
experimental que abarcéd el diseio, fabricacion,
caracterizacién y andlisis de materiales precursores
y blogues experimentales a base de arcilla. Los
bloques  opfimizados  mosfraron  resistencias
a compresion entre 20-30MPa con  80-90%
menos impacto ambiental que los ladrillos de
arcilla cocida. Llos resuliados evidenciaron que
los principios de geopolimerizacion pueden ser
aplicados en la fabricacién de materiales de arcilla
natural con éxito, incrementando el desempefio
mecdnico y manteniendo niveles bajos de energia
incorporada.

PALABRAS CLAVE:
geopolimeros, bloques de arcilla polimerizada, arcilla,

ladrillos de arcilla, materiales de arcilla, resistencia a
compresién, impacto ambiental incorporado.
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1. INTRODUCCION
1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Existen dos recursos fundamentales para lo
produccién de arquitectura: por un lado la luz,
enfendida como la produccién  conceptual y
composifiva o como el medio de interprefacion de
la materia a causa de fenémenos fisicos, y por
ofro lado la materia, entendida como el recurso
disponible para la materializacion del proyecto
arquifecténico.

En el contexto de los materiales, los avances en la
ciencia y la fecnologia con los que se cerré el siglo
XX han propiciado logros notables influenciando
sustancialmente las précticas constructivas. Pero mas
all& del hormigén v el acero, materiales como el
grafeno o los nanomateriales inauguran plataformas
que sobrepasan los anfiguos paradigmas en
la arquitectura. Empero, la construcciéon vy los
modelos de produccion y uso de los materiales
convencionales  confintan  deferiorando el

"Muchos de los enigmas sobre la composicién de la materia que
se han ido desvelando, han acabado ejerciendo influencia en la
Arquitectura de un modo u ofro. Y consecuenfemente, en nuestros
hébitos y en las posibilidades de uso del espacio. Como ejemplo
directo, se puede sefialar la aparicién de la luz eléctrica. “Solamente”
este fenémeno que combina el conocimiento de la electricidad y de
la combustién estable, ha alterado toda construccién arquitecténica,
incluyendo el aspecto de las ciudades. Asi, la Arquitectura no es
ajena al conocimiento de las cualidades microscépicas de la materia.
Con toda seguridad los avances sobre el conocimiento fisico de la
composicién de la materia, como por ejemplo la nanotecnologia,
podrén alterar la capacidad resistente de nuestros materiales 'y
originar nuevos tipos de fipologias estructurales.

Vaya aqui este primer tributo a la pequena dimensién de la materia”.

(Trias de Bes J. (2013). Arquitecturas Matéricas, Tesis Doctoral. Departamet
De Composicié Arquitectdnica. Universitat Politécnica De Catalunya. p./1)

medioombiente y comprometiendo el futuro del
planeta. Lla motivacion de esta investigacion parte
de esfa anomalia que justifica la exploracion de
alternativas o materiales de construccion de alfa
energia incorporada, en este caso, mediante la
utilizacion de arcillas naturales para la fabricacion
de materiales de consfruccion por medio de
fecnologfas andlogas a la geopolimerizacion.

1.2 DELIMITACION DEL AMBITO DE ESTUDIO

El uso de materiales ancestrales tales como arcilla,
piedra, paja, madera no procesada, efc., fue
comin en la practica consfructiva de  pueblos
antiguos durante milenios, pese a ello, desde una
perspectiva moderna algunos son considerados
materiales susceptibles a problemas  asociados
con disponibilidad, durabilidad y resistencia. A
partir de la revolucion industrial la fransformacién
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Evolucién y consumo de energia de materiales de construccion.
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Fig. 1.2. Linea del tiempo y consumo de energfa de materiales de construccion.

de las précticas de construccion han ocasionado
un deterioro medioambiental gradual. Hoy las
emisiones de goses de efecto invernadero y
el cambio climdtico derivado representan  un
problema que exige nuevas directrices en los
modelos constructivos.

la energia es la herramienta principal en la
fabricacion de materiales modemos. La industria
de la construccién fransforma materiales de estado
natural en productos y materiales de construccion
procesados  implicando comdnmente un  costo
energético y ambiental imporfante. Podemos citar
como ejemplos la fradicional coccién de ladrillos
de arcillg, la produccién de cal, la obfencién de
puzolanas, el proceso de obtencion del vidrio y el
cemento Portland que, conjuntamente con el acero,
fransformaron la construccién provocando que la
actividad generada en tomo a la arquitectura
represente un problema medioambiental (Fig.1.2).

Hoy la construccién consume gran parte de
recursos naturales vy es responsable del 33% de
las emisiones de gases de efecto invernadero [1].
Los edificios ocupan a lo largo de su ciclo de vida
mas del 40% de toda la energia que se produce
[2]. Para reducir la energia incorporada de los
nuevos edificios es importante, no solo reducir las
necesidades energéticas operativas sino fambién,
prestar afencién a la eleccion de los materiales de

1 Sinha, R., Lennartsson, M., & Frostell, B. (2016).
Environmental  footprint assessment of building structures: A
comparative study. Building and Environment, 104, 162-171. p.162
http://doi.org/10.1016/j.buildenv.2016.05.012 .

2 United Nations. (2009). Buildings and Climate Change:
Summary for Decision Makers. 1-62. p. 3. http://doi.org/10.1127/0941-
2948/2006/0130.

construccion en la fase de disefio.

En lo actualidad el hormigén a base de cemento
Portland es el material més utilizado en el planeta
con un consumo de Im® por persona al afio [3].
Las principales materias primas que infervienen en
la produccion de cemento son: la piedra caliza
(80%) y la arcilla (20%). Esfos materiales se calcinan
a 1450°C para producir clinker que luego es
friturado y mezclado con aditivos. La produccion de
1 tonelada de cemento Portland ordinario genera
un total de 0,94 toneladas de CO, (practicamente
una tonelada de CO, por cada tonelada de
cemento) [4]. El cemento Porfland es el aglutinante
dominante de la industria de la construccién con
una produccién anual que crecié desde 0,594Ct

en 1970 [5] a 4Gt en 2005 [6].

Por ofro lado la fierra, con la arcilla como
conglomerante principal, ha sido el material mas
utilizado a lo largo de la hisforia de la humanidad
y uno de los materiales mds amigables con el
medioambiente, pero adolece de una imagen

3 Gartner, E. (2004). Industrially interesting approaches to
“low-C0O2” cements. Cement and Concrete Research, 34(9), 1489—
1498. http://doi.org/10.1016/j.cemconres.2004.01.021.

4 Nazari, A., Sanjayan, J. G. (2017). Handbook of Low
Carbon Concrete. Butterworth-Heinemann. p.195. Retrieved from
https://www.sciencedirect.com/science/book/9780128045244.

5 Taylor, M., Tam, C., & Gielen, D. (2006). Energy Efficiency
and CO 2 Emissions from the Global Cement Industry. IEA-WBCSD
Cement Energy Efficiency Industry Workshop, (September). p.

Retrieved from http://www.iea.org/work/2006/cement/taylor_
background.pdf.
6 USGS. (2018). Mineral Industry Surveys - PLATINUM-

GROUP METALS, (June 2017). Retrieved from https://minerals.usgs.
gov/minerals/pubs/commodity/platinum/mis-201802-plati.pdf.
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deficiente debido a la baja resistencia que presenta
en comparacién con la piedra o los materiales
procesados. Este ha sido el motivo principal de
la busqueda de un sinnimero de esfrategias de
optimizacion de los materiales a base de arcilla.
Entre los métodos de “estabilizacién” mas populares
estan la adicién de aditivos (sangre, orina, cdl,
cemento, puzolanas, efc), la compactacion del
material (manual o mecdnica) y el uso de energia.
Este dltimo recurso, conocido desde hace milenios,
dota a los materiales de arcilla de caracteristicas
resistentes sobresalientes mediante procedimientos
especificos de preparacion 'y transformacion por
exposicion a altas temperaturas (aproximadamente

1000°C).

la resistencio a la compresién a menudo se
considera la  caracteristica  mecdnica  mds
importante de los materiales de construccion [7],
por fanto, al fomar en cuenta el impacto ambiental,
el principal desafio ha sido y es el uso de la
menor canfidad de energia para la obfencion de
materiales mds resistentes. Los bloques de arcilla sin
cocer alcanzan resistencias a la compresién que
oscilan entre 0,39MPa para blogues sin estabilizar
y 6,5MPa para bloques estabilizados con un 20%
de cemento [8]. Esfas cifras estén muy por debajo
de la resistencia esténdar del hormigén a base de
cemento Portland o ladrillos cerdmicos de arcilla
igual o mayor a 20MPal.

En los dltimos afios, como resullado de la
problematica ambiental, el estudio de mecanismos
para la estabilizacién de la arcilla ha despertado el
inferés cientifico. En la actualidod la combinacion de
modernas técnicas de andlisis permiten una mayor
comprension de la composicién vy esfructura de la
tierra y la arcilla. Estos avances han provocado el
desarrollo de tecnologios que permiten optimizar
los materiales de arcilla tomando en cuenta las
caracteristicas microscépicas mediante  procesos

7 Aubert,J.E.,Maillard, P.,Morel,J. C., & Al Rafii,M. (2015).
Towards a simple compressive strength test for earth bricks? . Materials
and Structures, (APRIL). http://doi.org/10.13140/RG.2.1.4641.4242.

8 Alam, 1., Naseer, A., Shah, A. A. (2015). Economical
stabilization of clay for earth buildings construction in rainy and flood
prone areas. Construction and Building Materials, 77, 154—159. http://
doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2014.12.046.

microbiologicos  [9],  nanofecnologia  [10];
geopolimerizacion [11]; activacién alcalina [12];
etc.; convirtiéndose en herramientas que han
definido los nuevos horizontes en el desarrollo de
esfos materiales. De hecho, los minerales de arcilla
empiezan a ser entendidos como “nanomateriales
naturales” que pueden dispersarse como particulas
de unidades de tamafio nanométrico para formar
fases poliméricas formando nuevos materiales.

"Geopolimerizacién” es el término utilizado paro
hacer referencia a la reaccion quimica que se
produce al mezclar aluminosilicatos con activadores
alcalinos concentrados (o menos frecuentemente
con écidos), cominmente hidréxidos y/o silicatos
alcalinos, con lo cual se obtfiene una nueva
red molecular polimérica formando materiales
denominados  “geopolimeros”  [13],  término
acufiado por el cientifico Joseph Davidovits.

los “geopolimeros” son una gran familia de
materiales que en muchos casos presentan
caracteristicas  sobresalienfes  en  cuanto @
resistencia mecdnica, resistencia  al  fuego
y Tresistencia o agenfes corrosivos. Ademds
varias  investigaciones sobre impacto  ambiental
demuestran que los geopolimeros pueden ser una
alternafiva o materiales con gran cantidad de
energia incorporada [14]. los geopolimeros mas

9 Achal, V., Mukherjee, A., Kumari, D., & Zhang, Q. (2015).
Earth-Science Reviews Biomineralization for sustainable construction
— A review of processes and applications. Earth Science Reviews, 148,
1-17. http://doi.org/10.1016/j.earscirev.2015.05.008.

10 F. Pacheco-Torgal, M. V. Diamanti, A. N. et. al. (2013).
Nanotechnology in eco-efficient construction. (Woodhead Publishing
Limited, Ed.).

11 Provis, J. L., van Deventer, J. S. J. (2009). Geopolymers.
Structures, Processing, Properties and Industrial Applications. CRC
Press, Woodhead Publishing, Great Abington, Cambridge, UK. http://
doi.org/10.1533/9781845696382.

12 Pacheco-Torgal, F. (2015). Handbook of alkali-activated
cements, mortars and concretes. United Kingdom: Woodhead Pub.

13 Davidovits, J. (2015). Geopolymer, Chemistry and
Applications. (J. Davidovits, Ed.) (4th ed.). Saint-Quentin: Institut
Géopolymere.

14 Nazari, A., Sanjayan, J. G. (2017). Handbook of Low
Carbon Concrete. Butterworth-Heinemann. Retrieved from https:/
www.sciencedirect.com/science/book/9780128045244. p.195.
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esiudiados hasta la fecha han sido fabricados
a partir de cenizas volantes, escorias de alfo
horno, metacaolin y ofras materias primas ricas en
aluminosilicatos altamente reactivos.

la posibilidod de utilizar diferentes fuentes de
aluminosilicatos en la fabricacién de geopolimeros
ha propiciado el estudio de materiales precursores*
alternativos. En el caso de las arcillas generalmente
se parte de un proceso previo de alferacién térmica
que amplifica las caracteristicas reactivas naturales
del material, tal como sucede con el metacaolin
(caolin expuesto a mas de 500°C). También se
ha demostrado que los suelos puzoldnicos tratados
con soluciones alcalinos dan como  resultado
materiales similares a los geopolimeros a base de
mefacaolin, debido a las elevadas femperaturas a
las que la materia prima fue expuesta por actividad
volcdnica [15].

Independientemente de su grado de reactividad,
todas las arcillas estdn compuestas en mayor o
menor canfidod de “aluminosilicatos”. A partir
de esfe “denominador” comin, esfa investigacion
se enfoca en la aplicacién experimental de los
principios de geopolimerizacién como estrategia
para mejorar las caracteristicas resistentes de
materiales a base de arcilla natural

Debido a la extensién del universo al que se hace
referencia ol hablar del estudio de geopolimeros
y a las limitaciones de recursos destinados a esta
investigacion, ha sido necesario acotar el campo de
accion enfocéndolo al estudio y experimentacion
de matericles de arcilla  polimerizada  por
procedimientos andlogos a la geopolimerizacion
(activaciéon alealina) para andlizar principalmente
el comportamiento  mecénico  [resistencia @
compresion y flexién) v la energia incorporada.

15 Lemougna, P. N., MacKenzie, K. J. D., Melo, U. F. C.
(2011). Synthesis and thermal properties of inorganic polymers
(geopolymers) for structural and refractory applications from volcanic
ash. Ceramics International, 37(8),3011-3018. http://doi.org/10.1016/j.
ceramint.2011.05.002.

* El término “material precursor” hace referencia al material
o materiales de partida, es decir, a la materia prima utilizada para la
fabricacién de geopolimeros.

1.3 HIPOTESIS

Esta investigacion parte de la hipdtesis de que
los principios de geopolimerizacién pueden ser
aplicados a la fabricacion de materiales de arcilla
natural, incrementando su desempefio mecdénico
y manteniendo niveles mds bajos de energia
incorporada que los ladrillos de arcilla cocida.

1.4 OBJETIVOS
Obsjetivo principal:

Como objetivo principal se plantea probar los
principios de geopolimerizacion en la fabricacién
de blogues experimentales de arcillo, con la
infencion  de  incrementar  las  caracteristicas
resistentes del material manteniendo niveles mas
bajos de energia incorporada que los ladrillos de
arcilla cocida.

Objetivos secundarios:

Con el proposito de delimitar el estudio y focalizar
los esfuerzos en base a los recursos disponibles
para esfa investigacion tedrica y experimental, se
plantean los siguientes objetivos secundarios:

® Fabricar bloques experimentales de arcilla
mediante  procedimientos  andlogos  a  la
geopolimerizacion.

* Analizar la resistencia a compresion y flexién
de los bloques experimentales de arcilla geo-
polimerizada fabricados.

® Andlizar lo influencia de variables que
infervienen en los procesos de polimerizacién
de los blogues experimentales de arcilla geo-
polimerizada.

* Andlizar el comportamiento de cuatro tipos de
arcillas ante una misma estrategia de activacion
alcalina.

® Readlizar andlisis  complementarios  de
caracterizacién de los bloques experimentales de
arcilla geo-polimerizada.

* Analizar el comportamiento ambiental (energia
incorporada en la fase de fabricacién) de
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bloques experimentales de arcilla polimerizada,
compardndolos con ladrillos de arcilla cocida y
blogues de tierra comprimida (BTC).

1.5 METODOLOGIA

El trabajo de investigacién es abordado por medio
de dos metodologias. la primera, basada en el
método de investigacién documental, abarca la
revision del estado del arfe. la segunda, basada
en el método hipotético deductivo experimental,
abarca el disefio y el desarrollo de una serie de
campaias experimentales de laboratorio.

1.6 ESTRUCTURA DE LA INVESTIGACION

La invesfigacion estd estructurada en dos apartados
principales: estado del arte v estudio experimental
de geopolimeros de arcillas en funcién de la
resistencia mecdanica.

Estado del arte

En lo referente al estado del arte (Capitulo 2), lo
investigacion se estructura en dos partes:

® La primera parte incluye el estudio de las arcillas:
definicion; genealogia; estructura; clasificacion; y
propiedades.

* la segunda parfe contiene el estado del arte
referenfe @ geopolimerizacion:  antecedentes;
definicion;  resefia  histérica;  terminologia
y estructura;  fuentes de  oluminosilicatos;
activadores alcalinos; proceso de sinfesis; ofros
factores implicados; impacto  medioambiental;
inferés  cienfifico en geopolimeros; uso de
geopolimeros en la construccion. Ademds el
estado del arfe e investigaciones enfocadas en
la geopolimerizacion de arcillas: antecedentes,
caracteristicas poliméricas de los aluminosilicatos,
aluminosilicatos  laminares, reactividad de las
arcillas, disolucién de aluminosilicatos de arcilla e
invesfigaciones destacadas.

Estudio experimental de geopolimeros de arcillas
en funcion de la resistencia mecanica

El desarrollo del andlisis experimental (Capitulo 3)
se estructura en dos partes: métodos y materiales
en la primera y resullados en la segunda.

® En el apartado de métodos y materiales se
incluye: consideraciones generales; elecciéon de
materiales de partida; caracterizacién de las
arcillos y disefio de experimentos.

* £l apartado de resultados y discusion de
resultados incluye: resistencia mecdnica (resisfencia
a compresion y flexion); andlisis de la influencia
de variables en la resistencia a compresion;
andlisis  del comportamiento  de  diferentes
arcillas ante geo-polimerizaciéon alcaling; andlisis
complementarios y andlisis del impacto ambiental
de geo-polimeros a base de arcilla Tipo A.

Finalmente, en el Copitulo 4, se sefialan las
conclusiones  del estudio  experimental  de
geopolimeros de arcillas en funcién a su resistencia
mecanica, el alcance de la investigacion y las
futuras lineas de investigacion.
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Fig. 2.0.1. la “tierra” [geo], es un material compuesfo por diferentes [poly] minerales o partes [meros] que tienen como principal conglomerante
la arcilla (créditos en apartado: Lista de figuras,imégenes y créditos).
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Fig. 3.0.1 Desde tiempos remotos la arcilla a formando parte de la vida del hombre: (arriba) “los Guerreros de Terracota” o guerreros de Xian
moldeados con arcilla hace més de 2200 afios (China 210209 a. C.); (abajo) Imagen (SEM) con una magnificacion de 24000x de laminas
de arcilla caolinffica fomada con un microscopio elecirénico Thermo Fisher Scientific (201 1) [créditos en apartado: Lista de figuras,imdgenes
y créditos].



2.1 LAS ARCILLAS: NANOMATERIALES NATURALES

CONTENIDO:

2.1.1 Antecedentes
2.1.2 Definicion
2.1.3 Genealogia de las arcillas
2.1.4 la estructura de las arcillas
2.1.4.1 Hoja tefraédrica (Tipo T)
2.1.4.2 Hoja Octaédrica (Tipo O)
2.1.4.3 Hoja mixta (Tipo T-O)
2.1.4.4 Hoja mixta (Tipo T-OT)
2.1.4.5 Disposicion atémica
2.1.4.6 Otros minerales
2.1.4.7 Poros
2.1.5 Clasificacion de las arcillas
2.1.5.1 Grupo 1:1
Los caolines
La halloysita
2.1.5.2 Grupo 2:1
Las esmectitas
Las micas
Illitas
Cloritas
Vermiculitas
Palygorskita (atapulgita): sepiolita
Minerales de capa mixta
2.1.6 Propiedades de la arcilla
2.1.6.1 Interaccion agua - arcilla
2.1.6.2 Efectos de la temperatura

2.1.1 ANTECEDENTES

Al hablar de los anfecedentes de la arcilla es
imperativo hacer referencia a la “tierra” (detalles
en el Anexo 3.0). Las arcillas estén disponibles en
la mayor parte de la superficie terrestre. Se puede
decir que casi fodos los suelos contienen arcilla
en menor o mayor proporcién y en comparacion
a ofros minerales o materiales utilizados en
la construccién, su obfencion  requiere  poca
energia. Esta es la principal razén por la que la
"tierra”, a lo largo de la historia, se convirtié en
el material de consfruccién mas utilizado. Pese a
ello, la tendencia marcada en el pasado cambié
a partfir del advenimiento de los materiales vy la
arquitectura moderna. la “tierra”, con la arcilla

11



LAS ARCILLAS: NANOMATERIALES NATURALES
ANTECEDENTES

como conglomerante principal, poco a poco ha
sido y es desplazada por materiales procesados
que muestran mejores caracteristicas resistentes.

la resistencia mecanica y la humedad son las
razones principales por las cudles los materiales
fradicionales a base de arcilla cruda adolecen de
una imagen deficiente, no cumplen con algunos
estdndares de productividad, calidad 'y no
pasan muchas de las pruebas de durabilidad y
requerimientos técnicos superados por materiales
industriales [1]. Ademds, las estructuras a base de
barro cominmente requieren un alto mantenimiento
ya que son propensas a la erosién bajo la
lluvia, ol fécil deferioro de sus superficies, al
agrietamiento ante pequefios esfuerzos de traccion
y/0 compresion y a un crifico comportamiento anfe
acciones dindmicas en zonas sismicas [2].

1 Damme, H. Van, & Houben, H. (2017). Earth concrete .
Stabilization revisited. Cement and Concrete Research Journal.

2 Miccoli, L., Miiller, U., & Fontana, P. (2014). Mechanical
behaviour of earthen materials: A comparison between earth block
masonry, rammed earth and cob. Construction and Building Materials,
61,327-339. Recuperado en Octubre 2016 de: http://doi.org/10.1016/j.
conbuildmat.2014.03.009.

Fig. 3.1.1 Ejemplos de la utilizacién tradicional de la arcilla cruda
como conglomerante principal de los materiales de construccion. (Iz-
quierda) Muro de “tierra” apisonada en la antigua ciudad de Chan
Chan- Pert, construido aproximadamente hace 2600 afios. (Derecha)
Muro de “tierra” apisonada en la casa Lehmhaus Rauch, en el pobla-
do de Schlins - Austria, construida por Martin Rauch en el afio 2008.
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En el contexto de la arquitectura, la problemdtica
ambiental ha repercutido en el estudio cientifico
de mecanismos de estabilizacién de materiales a
base de arcilla cruda (adobes, BIC, tapial, efc.)
para su utilizacion como materiales de construccion
"modernos” [3]. Investigaciones sobre la influencia
de agregados de plantas y fibras, mezclas con
cal, uso de cenizas, adicién de cemento, uso
de metacaolin, uso de residuos industriales, etc.,
son muestras de un gran abanico de estudios
llevados a cabo en los Ulimos afios, pero sin
repercusiones  notables en  aplicaciones  que
cumplan las demandas actuales de la arquitectura
y la construccién.

Actualmente los “estabilizantes modemos” de
materiales a base de arcilla cruda de uso més
frecuente son el cemento, la cal y el betin que
cominmente se agregan en proporciones que van
del 5 al 15% en peso [4]. De estos, el cemento
Porland es el mas ulilizado aunque estudios
recienfes no recomiendan su empleo y evidencian
problemas inherentes a incompatibilidad e impacto
ambiental [5]. De todos modos, los materiales
tradicionales de consfruccion a base de arcilla
cruda no han podido alcanzar la resistencia
mecdnica de los materiales procesados con gran
canfidad de energia.

Cominmente el enfoque de la invesfigacion de
la arcilla se ha basado en aspectos geolégicos,
geofécnicos y mineraldgicos, mientras que  su
estudio desde una orienfacion fisico quimica es
reciente. la complejidad de este material sigue
presentando  desafios @ investigadores pues, o
pesar de los considerables avances tecnolégicos
con los que hemos llegado al siglo XXI, existen

3 Venkatarama Reddy, B. V., & Latha, M. S. (2014).
Retrieving clay minerals from stabilised soil compacts. Applied Clay
Science, 101, 362-368. Recuperado en Octubre 2016 de: http://doi.
org/10.1016/j.clay.2014.08.027.

4 Gallipoli, D., Bruno, A. W., Perlot, C., & Mendes, J. (2017).
A geotechnical perspective of raw earth building. Acta Geotechnica,
12(3), 463-478. Recuperado en Octubre 2016 de: http:/doi.
org/10.1007/s11440-016-0521-1.

5 Damme, H. Van, & Houben, H. (2017). op. cit.
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aspectos que se desconocen [6].

En el transcurso de la historia, el microscépico
famafo de las parficulas que conforman la arcilla
constituyd un obstaculo para entender la esfructura
y comportamiento del material, dado que las
técnicas de caracterizacién y andlisis se restringia
a métodos imprecisos o al uso del microscopio
petrogrdfico.

Con el descubrimiento de los rayos X se inauguraron
nuevas posibilidades de estudio y andlisis de estos
y ofros materiales. En la actualidad, la combinacién
de técnicas de andlisis: andlisis por difraccion
de rayos X (DRX); andlisis por fluorescencia de
rayos X (FRX), andlisis termogravimétrico (ATG);
microscopia  electrénica  de  barrido  [SEM);
andlisis de distribucion de tamarios de particula
mediante difraccion laser (ADL); efc., hace posible
caracterizaciones quimico-esfructurales mucho mas
precisas de las particulas de arcilla.

la voriedad de pardmetios que influyen en
la inferaccion de los minerales de arcilla con
ofros agentes (incluyendo el agua), evidencia
la importancia de relacionar las  propiedades
microscdpicas v el comportamiento macroscépico
[7]. Esfo representa un factor de gran importancia
para el futuro préximo de los materiales a base de
arcillas y para la arquitectura.

Este opartado frafa el estado del arfe de
las arcillas.  El objetivo de este estudio es
tener un acercamiento que permita un  mayor
entendimiento del comportamiento del material a
escala microscopica, con el afan de adquirir las
herramientas fedricas necesarias para el estudio de
mecanismos de optimizacién del material. Es as
que a continuacién se abordan los siguientes temas:
definicion, genealogia, esfructura, clasificacion y
propiedades de las arcillas.

6 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). General introduction:
Clays, clay minerals, and clay science. Developments in Clay Science,
vol.5, p.1-19. Ultima consulta 17/07/2018: http://doi.org/10.1016/
B978-0-08-098258-8.00001-8.

7 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). op. cit. p.01.

2.1.2 DEFINICION

la definicion de arcilla puede variar de acuerdo
al campo desde el que es enunciada. Ademds,
desde lo primera vez que fue “definida” por
Agricola (1546] [8] numerosas publicaciones nos
permiten deducir que la definicion de arcilla estd
sujefa a una fransformacion constante que varia o
causa de los avances en la ciencia, desarrollo de
herramientas de estudio y diferentes aplicaciones.

Segun la definicion de arcilla en el diccionario de la
RAE (Real Academia Espariola), “arcilla es la tierra
finamente dividida, constituida por agregados de
silicatos de aluminio hidratados, que procede de la
descomposicién de minerales de aluminio, blanca
cuando es pura y con coloraciones diversas segun
las impurezas que contiene.”

Segin la Association Infernationale Pour ['Etude
Des Argile, AIPEA (Asociacién Internacional de
Estudio de Arcillas) y la Clay Minerals Society,
CMS (Sociedad de Minerales de Arcilla), la arcilla
es un material natural compuesto principalmente de
minerales de grano fino, que generalmente puede
ser pléstico con contenidos apropiados de agua y
endurecer al secarse o cocerse [?].

Su formacién obedecié a tres mecanismos
principales: por herencia (es decir, derivado
directamente de la roca madre), por neo formacion
y por fransformacién (derivados de una reaccién
fisico - quimica) [10].

Su  composicion  quimica  estd  caracterizada
principalmente por la presencia de Si, Al'y H,O,
junto a cantidades variables de Mg, Mn, Fe, Ca,

8 M.C. Blandy, and J.A. Blandy. (1955). De Natura Fossilium
(Textbook of Mineralogy) by Georgius Agricola » Translated from the
First Latin Edition of 1546. Geological Society of America. Special
Paper, 63 (1955).

9 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). op.cit. p 5.

10 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). “Las arcillas: el barro
noble” en: La ciencia para todos. [en linea] México: Fondo de Cultura
Econdmica, vol.3: Quimica. Ultima consulta 17/07/2018: https://bit.
ly/2z1.97ZT .
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Nay K[11]. Por ello desde una definicién alternativa
se podria decir que los minerales de arcilla se
closifican tradicionalmente como “silicatos”, pero
dado que sus formulas (composiciones quimicas)
fienen mdés oxigeno que Si, Al o Mg, pueden
considerarse  hidréxidos  de  silicio, aluminio o
magnesio [12].

El tamario de particula es deferminante en todas
las  definiciones de arcilla. Algunas  disciplinas
consideran que el tamario de particula debe ser
inferior a 4pm (como por ejemplo en geologia,
sedimentologia y geoingenieria). De todos modos
se ha demostrado que los minerales de la arcilla
se concenfran en la fraccién granulométrica de
1-2um (quedando los minerales no arcillosos por
encima de esta medida), ademds parece ser
el tamafio méximo en el que una particula se
mantiene suspendida coloidalmente [13]. La finura
de los arcillas predetermina su vulnerabilidad y
reactividad (Fig. 3.2.1). Por la misma razon las
particulas de arcilla son susceptibles a tratamientos
quimicos y mecdnicos [14].

11 Departamento de Tecnologia de la Construccién. Geologia
Aplicada, Documento online sobre Arcillas, Universidad de Coruna.
(2017). Ultima consulta 17/07/2018: https://bit.ly/2LsLQEO .

12 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). op. cit. p 13.

13 Grim, Ralph E. (1968). Clay Mineralogy. 2nd ed. New
York: McGraw-Hill.

14 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). op. cit. p. XiX.

Fig. 3.2.1 El tomafio de particula es una caracteristica determinante
de las arcillas. En la imagen SEM de arcilla caolinita bien cristalizada
de arenisca, es posible observar la morfologia hexagonal, las super-
ficies basales lisas y la abundancia de poros.
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Debido a las diferentes acepciones que pueden
enconfrarse, en este estudio nos referimos @
la arcilla como un material natural que forma
parfe de la "fierra o suelo”, con los filosilicatos
como principales consfituyentes, de grano fino
(<2pm), que pueden tomarse pldsticos (con pocas
excepciones) y endurecen al secarse o cocerse.

2.1.3 GENEALOGIA DE LAS ARCILLAS

Como se menciond, las arcillas se sittan dentro del
arbol genealégico de los silicatos vy se las considera
filosilicatos por su estructura laminar. De lo que se
sabe, los compuestos cristalinos a escala molecular
esfan formados por planos y caras definidas, los
cuales tienen la propiedad de difractar los rayos X.

A partir de 1931, con el desarrollo del microscopio
electrénico se pudo observar la forma y geometria
de dichos cristales minerales [15]. Se sabe que los
silicatos estén formados por cristales regulares que
a su vez fienen una “unidad bésica” idedlizada
como un fefraedro (Fig. 3.3.1) . Todos los silicatos
estdn caracterizados por lo presencia de esta

unidad [16)].

Este tefraedro esta compuesto de un &fomo central
de silicio (Si) y cuatro dtomos de oxigeno (O) en
las esquinas (Fig. 3.3.2 v Fig. 3.3.3). Puesto que
cada atomo de silicio tiene cuatro cargas eléctricas
positivas [4+) y cada dtomo de oxigeno tiene dos
cargas negativas (2-) es necesario que cada uno de
los &tomos de oxigeno use una de sus cargas para
afraer a una de las cargas del silicio, quedando
asi saturado el dtomo central de silicio (SIO,)*. Las
esquinas de los dfomos de oxigeno tendran una
carga negativa que servird para asociarse a ofro
gtomo de silicio con carga positiva y  formar una
cadena.

15 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit.

16 Grimshaw, Rex W.; Broadhead Searle, A. (1990). The
chemistry and physics of clays and allied ceramic materials. 4th ed.
Herndon, VA: TechBooks. p.99.
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Atomo de oxigeno (-2)
(6 electrones en su Ultima capa)

Atomo de siliceo (4+)
(4 electrones en su Ultima capa)

Fig. 3.3.1 El tefraedro compuesto por un atomo de silicio y cua-
tro Gtomos de oxigeno es considerada la unidad fundamental de
todos los silicatos, por ende, de las arcillas.

Esquema de enlace covalente

Fig. 3.3.2 Esquema del enlace covalente entre el atomo central
de silicio y los cuatro dtomos circundantes que forman el fetraedro
(unidad basica de los silicatos).

Esquema de enlace Esquema 3D

(vista en perspectiva)

Fig. 3.3.3 Diferentes tipos de representacion grafica del tefraedro.

V4

Atomo de siliceo (4+)
(Vista en alzado)

Esquema 3D
(Vista en planta)

¢ @
© 0000
¢ @
©-9-0-9-0
e ©

Fig. 3.3.4 Esquemas de unién entre dfomos vy tefraedros.
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Existen tres reglas basicas para unir fetraedros [17]:

Al La suma de las cargas positivas debe ser igual al
de las cargas negativas, de modo que la estructura
sea eléctricamente neutra.

B) Todos los elementos con carga positiva (Cationes)
pueden enlazarse o rodearse de elementos
cargados  negativamente, coordindndose  con
ellos de modo que la coordinacién dependa

17 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit.

P ; \  Tetraedro SiO:

Circon(ZrSiOs)

/ \\
\
Si:0% Sis0% SisO'
Therveltita Benitoita Berilio
(Sc2Si-07) (BaTiSis0s) (BesAl2SisOno)

Micas (Si20s)™

nicamente de la relacion entre el cation [+ vy el
anién () respectivo.

C) No es valido enlazar dos tefroedros que fengan
un atomo central de aluminio cada uno, es decir,
dos tetraedros de aluminio pueden unirse mediante
un tetraedro intermedio de silicio.

(A'y B: Reglas de Pauling, y C: Regla de Llowenstein)

Medianfe estfe  mecanismo podemos  formar
cadenas horizontales y verticales para formar redes
y construir conjuntos fridimensionales (Fig. 3.3.4 y
Fig. 3.3.5). Debido a la capacidad de atraccién
eléctrica entre Gtomos, es posible susfituir uno de
los dtomos de silicio por ofros dtomos, por ejemplo
de aluminio (Al), con lo cual el conjunfo quedaria
desequilibrado ya que el aluminio tiene fres cargas
eléctricas positivas en vez de cuatro, dejando una
carga negativa “extra” en uno de los Gtomos de
oxigeno. la carga negativa puede ser satisfecha
por un cafién positivo, por ejemplo el sodio (Nal,
calcio (Ca), el potasio (K], efc. (Fig. 3.3.6), con
lo cual se logra nuevamente una estructura neutra.
Esta propiedad de infercambio iénico permite a
los silicatos esfablecer diferenfes composiciones
que afectan las caracteristicas fisicas y quimicas
de los materiales.

e-2-0

Fig. 3.3.5 Ejemplos de minerales y esquemas de posibles uniones en-
tre tetraedros en forma de redes simples y compuesfas que dan origen
a los diferentes tipos de silicatos.
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Fig. 3.3.6 Ejemplos de enlaces covalentes que pueden darse entre
diferentes elementos, gracias a las caracferisticas eléctricas y a la
capacidad de compartir electrones entre si.



LAS ARCILLAS: NANOMATERIALES NATURALES
LA ESTRUCTURA DE LAS ARCILLAS

2.1.4 LA ESTRUCTURA DE LAS ARCILLAS

Desde el punto de vista mineralégico, los minerales
de la arcilla son silicatos que pertenecen al grupo
de los filosilicatos (phyllon = hoja) o silicatos en
hojas. Estos silicatos laminares se componen de
la asociacién de varias léminas apiladas que son
particulas muy finas, de forma aplanada y por
fanfo con una superficie especifica muy elevada
(Fig. 3.4.3)

A gran escala cada lémina posee una notable
relacion de aspecto, alrededor de 100 a 200 nm
de longitud y Tnm de espesor [18] (Fig. 3.4.1).

2.1.4.1 Hoja tetraédrica (Tipo T)

la unién de tefroedros genera léminas u hojas
que se extienden dando origen a las estructuras
laminares. Como se muestra en la Fig. 3.4.2, las
puntas de los tefraedros se encuentran a la misma
altura formando un plano, al igual que los Gtomos
de silicio situados en el centro de los fetraedros
y con los oxigenos situados en las bases. la
arficulacién de esfos tres planos nos conduce a
la formacién de una hoja tefraédrica (Tipo T) [19].

Una hoja fetraédrica estd  consfitiida por  la
organizacién de fetraedros (SiO, )+, compartiendo
fres de los cuafro oxigenos que poseen en el
plano base (basal) mientras que el cuarto oxigeno
se denomina apical. Este fetraedro se encuentra
eléctricamente  desequilibrado, ya que el silicio

18 Franco Urquiza, E.A.; Maspoch Ruldua, M.L. (2009).
Estructura general de las arcillas utilizadas en la preparacién de
nanocompuestos poliméricos. En: Ingenierias. [en linia] 12(44), p.
35-41.p37. Ultima consulta 17/07/2018: https://bit.ly/2uFIIh6.

19 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit.

Lamina Particula primaria Agregado
(1 nm) (8-10nm) (0.1-10 um)

Fig. 3.4.1 las arcillas pertenecen al grupo de los filosilicatos. Presen-
tan una esfructura laminar.



LAS ARCILLAS: NANOMATERIALES NATURALES
LA ESTRUCTURA DE LAS ARCILLAS

aporta cuatro cargas positivas (Si**) frente a las
ocho cargas negativas de los cuafro oxigenos
presentes en los vértices del tefraedro, por lo que
debe unirse a ofros cationes para neutralizar sus
cargas. Para ello, cada vértice de la cara basal
pertenece a dos fefraedros vecinos, ya que cada
4fomo de oxigeno estd en coordinacion con dos
4tomos de silicio, formando capas tefraédricas que
se distribuyen bajo la configuracion de hexagonos

[20].

Siguiendo esfa secuencia podemos unir ldminas
para formar hojas tefraédricas, en la que dos hojas
se encuentran invertidas una con respecto a la ofra
compartiendo los vértices (Fig. 3.4.2).

2.1.4.2 Hoja Octaédrica (Tipo O)

Existen ofros poligonos que podemos unir entre sf
para formar cadenas, fal es el caso del ocfaedro
(ocho caras), formacién tipica de los compuestos
del aluminio, por ejemplo Al (OH), o del magnesio.

Estas estructuras forman hojas octaédricas (Tipo O).
De la misma forma que los tefraedros, los octaedros
se encuentran eléctricamente desequilibrados ya
que tfienen dos cargas positivas (si el cation es
Mg o bien, fres cargas positivas (si el cafién es
AlR*), frente a las doce cargas negativas aportadas
por sus seis vértices. Para neutralizarse, los vértices
fienen que compartirse entre si formando una capa

Tetraedro (unidad fundamental)

Oxigeno apical

Oxigeno @ @&

Siliceo @ @

~ Oxigeno basal

Perspectiva

D
>

Hola (Tipo T)

Alzado frontal

Plano-basal

\/
Plano apical
Jas

Vista en elevacién

20 Franco Urquiza, E.A.; Maspoch Ruldua, M.L. (2009). op.
cit.

como conglomerantes del resfo de silicatos presentes en los suelos.
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Fig. 3.4.2 Composicién de una lémina tipo T mediante la unién de
tetraedros (SIO,)*.

Agua

|
| Plaqueta de
Grano de arcilla arcilla

Grano de arena Grano de arena

Fig. 3.4.3 Los filosilicatos se componen de varias léminas aplanadas apiladas y por tanfo con una superficie especifica elevada. Estos actoan
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octaédrica (Fig. 3.4.4). los octoedros se posan en
una de sus caras la cual representa el plano basal

[21].
2.1.4.3 Hoja mixta (Tipo T-O)

La unién de una hoja tipo T con un hoja tipo O
genera una lamina TFO o lamina 1:1. La coincidencia
no es exacta en el acople de hojas T formadas por
silicio-oxigeno y hojas O formadas por aluminio-
oxigeno, esto crea un efecto de esfuerzo entre
laminas o cual es de gran importancia para
algunas aplicaciones de las arcillas de laminas
(T-O) como es el caso del caolin.

2.1.4.4 Hoja mixta (Tipo T-O-T)

Si agregamos una tercera lamina T a las dos capas
anteriores {T-O) se consigue una l&dmina T-O-T o una
lamina del tipo 2:1 (Fig. 3.4.4). Tanto los octaedros
como los fetraedros que consfituyen estas capas
son idedlizados, no existen en realidad, pero
consfituyen un esquema que nos ayuda a visualizar
y enfender la estructura laminar de los minerales de
arcilla (Fig.3.4.5). los dtomos de silicio, oxigeno,
aluminio, efc., asi como los respectivos cationes
y aniones en las hojas tefroédricas y octaédricas
esfdn unidos (coordinados) mediante enlaces
covalentes [22].

21 Ibid.

22 Departamento de Tecnologia de la Construccién. Geologia
Aplicada, op. cit..

Octaedro

Cadena de octaedros
(Perspectiva)

Octaedro
@ Hidroxilo
@® Al, Mg, etc.

Hoja Tipo O
(conjunto de octaedros)

|eJele| OpEZ|Y

Plano apical
Plano basal

Alzado frontal

Hola (Tipo O)

A S

Lamina 1:1 (Tipo T-O)

L \Gepa
© ‘Capa0

"9
\‘96pﬂT

Lapa O

Aapa T

Fig. 3.4.4 Composicion de una lémina tipo O mediante la unién de
octaedros, y composiciones de laminas fipo T-O y T-O-T.

Fig. 3.4.5 Tanto tetraedros como octaedros y esquemas T, T-O y T-O-T son idealizados pero nos ayudan a visualizar y enfender la esfructura

laminar de los minerales de arcilla.
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2.1.4.5 Disposicion atémica

Es posible representar la disposicion atémica a
fravés de planos atémicos, tal como se muestra en

la figura (Fig. 3.4.6).

El primer plano es el plano basal, conformado por
los &tomos de oxigeno. El segundo plano contiene
los atomos de silicio, ocupando algunos espacios
libres de la capa basal de cada tefraedro.

En el tercer plano estén ubicados los dtomos de
oxigeno (oxigenos apicales) de los tefraedros que
se sitan sobre los dtomos de silicio. Esfe plano une
las capas tefraédricas y octaédricas mediante el
enlace entre los oxigenos apicales y Mg?* y/o AP+
octaédrico. Pese a ello, no todos los vértices del
plano basal [en mayor parte dGtomos de oxigeno
apicales) de los octaedros quedan enlazados con
los atomos de silicio de los tefraedros, por lo que
para compensar cargas se enlazan a dfomos de
hidrégeno (H) formando grupos hidroxilo (OH), tal
como se representa en la figura (Fig. 3.4.7). Por
fanto, el plano basal del octaedro forma parte del
plano superior o apical de los tetraedros.

El cuarto plano contiene iones Mg y/o Al
octaédricos ubicados en pequefios espacios libres

Plano5 — D si
Capa o
Octaédrica Plano 4 et

Plano 3

7A

Capa Plano 2
Tetraédrica

Plano1 — @ on

Q@ ALMg

Fig. 3.4.7 Vista superior de los planos a) dioctaédrico y b) triociaé-
drico.
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entre dos oxigenos apicales y un OH. Con el Mg?
fodos los espacios estarian ocupados |fres de tres),
formando un “plano  frioctaédrico” (Fig. 3.4.7
- b). Pero si el cation es AP*, algunos espacios
quedarian desequilibrados ya que el AP+ ocuparia
dos espacios de los tres posibles, denomindndose
plano dioctaédrico (Fig. 3.4.7 - a).

El quinto plano es el plano superior de los
octaedros, si la estructura termina en estos planos
la arcilla estaria constituida por dos capas (capa
Ty Capa O), es decir una capa T:O o 1:1. Si se
afiade una nueva capa de fetraedros se formaria
una estructura tipo T.O:T o 2:1 (o tipo “sdndwich”).
la lamina 1:1 tiene un espesor de 7A v la léming

2:1 de QA aproximadamente [23].
2.1.4.6 Otros minerales

Considerando el tamario de particula de las arcillos,
la fraccion de suelos y sedimenfos que fienen
parficulas de <2 pm o <4 pm, pueden contener
minerales que no son filosilicatos, como carbonatos,
feldespatos y cuarzo, junto con hidréxidos de hierro
y aluminio. Dado que esfos minerales no imparten
plasticidad a la arcilla, se consideran “minerales
asociados”. Estan estrechamente relacionados con
el componente filosilicato de la arcilla y por tanto,
interfieren con su identificacion [24].

También estan materiales no cristalinos o amorfos
a los rayos X, incluida la materia orgdnica
independientemente de que sean o no parfe de
la plasticidad de la arcilla o las zeolitas, porque
presentan algunos atributos similares.

En este contexfo, existen ofro fipo de sélidos que
fienen propiedades similares a la de los filosilicatos
en cuanto a su estructura laminar y caracteristicas
de carga pero no son componentes de la arcilla.

Algunos ejemplos son los silicatos alcalinos, dcidos
silicicos cristalinos, niobatos, fosfatos, fitanatos y

23 Franco Urquiza, E.A.; Maspoch Ruldua, M.L. (2009). op.
cit. pp.38-39.
24 Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). op. cit. p 10.
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Capa A Espacio libre
—_—— s
== =
a;rs:gn;d:s ¢ g

Fig. 3.4.8 Las arcillas son materiales porosos con espacios libres entre
las capas, particulas y agregados que las conforman.

LDH (Compuestos similares a hidrotalcita) [25].
2.1.4.7 Poros

Un conjunfo de laminas puede definirse como
"particula” 'y un conjunfo de particulas  como
un  ‘aogregado”.  En  consecuencia podemos
distinguir enfre poros inter capa, infer particula
e inter agregado (Fig. 3.4.8). la disposicién de
las particulas o agregados conduce a diferentes
morfologias tales como: placas, tibulos, listones y
fibras (Fig. 3.4.9). Todos los filosilicatos son porosos
y contienen poros de variados tamafos y formas

[26].
2.1.5 CLASIFICACION DE LAS ARCILLAS

la clasificacion de las arcillas  puede  variar
dependiendo el drea desde la que es estudiada.
las arcillas pueden clasificarse segin  diversos
pardmetros:  mineralogia,  quimica,  origen
geolégico, propiedades  fisicas, uso industrial,
comportamiento geotécnico, efc. [2/].

Una clasificacion  mineralogica  generalmente
aceptada de los arcillas, adopta a la clasificacion
de los filosilicatos que parte de las diferentes
disposiciones de las estructuras  tefraédricas y

octaédricas (Fig. 3.5.1 y Fig. 3.5.2).

25 Ibidem. p 10.
26 Ibidem. p 11.
27 Diaz Rodriguez, L. A.; Tordecillas, R. (2002). Arcillas
cerdmicas: una revision de sus distintos tipos, significados y

aplicaciones. Boletin de La Sociedad Espaiiola de Cerdmica y Vidrio.
[en linea] 41(5), p. 459-470. p 460. Disponible en: http://boletines.secv.
es/upload/20090429105008.20024 1459 .pdf .
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T A

§ B) Tipo Arcilla de pedernal
C) Tipo Halloysita

D) Tipo Esmectita

E) Tipo llitas

F) Tipo lllitas

G) Tipo lllitas

H) Tipo Palygorskita

Fig. 3.4.9 Imdgenes SEM (Scanning Ei

lectron Microscope) en donde

se aprecian varias morfologias esfructurales de varios tipos de arcilla.

Clasificacién de las arcillas

1. Amorfas

22
Cristalinas

Grupo alofan

A. Tipo dos capas
(1:1) (Estructuras
de laminas
compuestas de una
capa de tetraedros
de silicio y una
capa de octaedros
de alumina)

B. Tipo tres capas
(2:1) (Estructuras
de laminas
compuestas de dos
capas de tetraedros
de silicio y una
capa central de
octaedros
dictaédrica o
triooctaédrica)

C. Tipos de capas
mixtas regulares
(apilamiento
ordenado de capas
alternativas de
diferentes tipos)

D. Tipos de
estructura de
cadena (cadenas
similares a
hornblenda de
tetraedros de silice
unidos entre si por
grupos octaédricos
de oxigenos e
hidroxilos que
contienen atomos
de Al'y Mg)

1. Equidimencional

2. Alargado

1. Celosia
expansiva

2. Celosia no

expansiva

Grupo de cloro

Sepiolita

Palygorskita

Grupo de caolinitas

Caolinita, dickita, nacrita

halloysita
Grupo Esmectita
Montmorillonita
. de sodio,
a. Equi- o
di ional montmorillonita
imensional deloaioiogy
beidellita
Vermiculita
Esmectita
b. Alargado Nontronita,
saponita,
hectorita
Grupo de illitas

Fig. 3.5.1 Clasificacién de los minerales de arcilla (Clay Mineralogy,
Ralph E. Grim).
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Propuesta de clasificacién de los filosilicatos incluidos minerales de arcilla

Tipo de Capa Grupo Subgrupo Minerales
141 Gaolin Caolln.es (Di) ) Cao!lnna, d.lckl?a
Serpentinas (Tri) nacrita, antigorita
- Talcos (Tr) Talco
Talco/ pircfita Pirofiltas Pircflta
Esmectita Montmorillonitas (Tr) Montmorillonita
Saponitas (Di) Saponita
21
Vermicul Vermiculitas (Di) Vermiculita (Di)
crmicuika Vermiculitas (Tri) Vermiculita (Tri)
Mica Micas y micas fragiles Bionica, moscovita,
dioctaédricas y trioctaédricas clintonita, margarita.
Lw 3 Cloritas (Di) Clinocloro, chamosita,
2Ll Clorita Cloritas (Tri) sudoita, nimita
2:1 Capas - . Sepiolitas Sepiolitas, loughlinita,
invertidas | SePiolita/ palygorskita Palygorskitas palygorskita

Fig. 3.5.2 Propuesta de dlasificacion de los filosilicatos, incluidos
minerales de arcilla. (Committee fo the Infernational Mineralogical
Association -AIPEA).

2.1.5.1 Grupo 1:1
Los caolines

Formula estructural: (OH) ,Si,AlLO, . Composicién
quimica tedrica: SIO,, 46.54%; A|QOS, 39,50%; vy
H,0, 13.96%.

La estructura del caolin se basa en la ldmina T-O,
o lémina 1:1. Es decir, una hoja de fetraedros
de silicio-oxigeno (hoja T) unida a ofra hoja de
octaedros  de aluminio-oxigeno-OH  (hoja  O).
El remplazo del silicio por aluminio, magnesio u
offo elemenfo que pueda enlazarse provoca una
modificacion quimica del material manteniendo
la misma estructura. Estas modificaciones en la
esfructura quimica da origen a la familia de los
caolines (Fig. 3.5.3).

La primera rama de caolines comprende a aquellos
minerales derivados de la caolinita que guardan
la misma composicion quimica por cada unidad
esfructural, éstos son la nacrita, dickita, anauxita,
halloisita y el alofano, los cuales difieren entre si
sélo por su arreglo laminar [28].

la caolinita (Fig. 3.5.4) es la especie mas abundante
del sub grupo de los caolines. Aunque se han
realizado cientos de andlisis quimicos de esta
arcilla, aln no se sabe con certeza la composicion

28 Murray, H. H. (Haydn H.) (2007). Applied clay mineralogy :
occurrences, processing, and application of kaolins, bentonites,
palygorskite-sepiolite, and common clays. Amsterdam, Boston [etc.] :
Elsevier. Ultima consulta 17/07/2018: https://bit.ly/2zKRgI9 . p 9.
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exacta de la mayoria de las muestras [29].

El otro grupo de caolines comprende el mismo tipo
de estructura laminar (1:1), pero con susfitucion del
aluminio de la hoja octaédrica (tipo O) por ofro
cation, por ejemplo, hierro (Fe*, Fe**) o magnesio

(Mg™).

Fe,O,, TO, MgO y CaO casi siempre estan
presentes en muestras de caolinifa y es comin
encontrar K,O y Na,O. las “impurezas” minerales
como el cuarzo, el rutilo, la pirita, la limonita, el
feldespato, la mica, la montmorillonita, v diversos
4xidos de hierro y fitanio, estén comuinmente
presentes a mds de ofros minerales [30].

La Halloysita

La Halloysita (Fig. 3.5.5) se presenta en dos formas,

una con una composicion (OH),Si,AlL O,y la ofra
con una composicion (OH),Si, Al,O,,.4H,0. Esta

29 Weaver, C. E.; Pollard, L. D. (1973). The chemistry of clay
minerals. Amsterdam [etc.] : Elsevier Scientific. p 131.

30 Ibid

CAOLINES - SERPENTINAS
GRUPO DI - OCTAEDRICO GRUPO TRI - OCTAEDRICO
HALLOISITA

SERPENTINA
T T 1
CAOLINITA  DICKITA NACRITA SERPENTINA  SERPENTINA SERPENTINA
| (Mg) (Mg-R) (Tll)
LIVESITA AMOSITA GARNIERITA

HALLOISITA  HALLOISITA
(7A) (10A)
ANTIGORITA CRISOTILO LIZARDITA
CRONSTEDITA ~ GREENALITA
BERTHIERITA

Fig. 3.5.3 Clasificacién de los caolines - serpentinas.

D1786213 28 kV

2

Fig. 3.5.4 Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de cristales
de caolinita.
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n { VAR Y | . ~ _
Fig. 3.5.5 Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de una Ha-
lloysita.

Ultima forma se deshidrata de manera irreversible a
femperaturas relativamente bajas [31].

2.1.5.2 Grupo 2:1
Las esmectitas

Formula estructural: (OH),SiAlL O, .NH,O.
Composicion quimica tedrica: SiO,,, 66,7%; A|QOS,
28.3%; y H,O, 5% [32].

El grupo de las esmectitas (Fig. 3.5.6) esté
conformado  por arcillas  que presentan  una
estructura 2:1, es decir, por dos hojas de tipo Ty
ofra hoja intfermedia fipo O.

los principales minerales de esmectita  son
montmorillonita de sodio, montmorillonita de calcio,
saponita (montmorillonita de magnesio), nontronita
(montmorillonita de hierro), hectorita (montmorillonita
de liio) y beidellita (montmorillonita de aluminio).
los minerales de esmectita se componen de dos
laminas  tefroédricas de silice con una  lamina
octaédrica central que puede ser dioctaédrica o
frioctaédrica. Las moléculas de agua y los cationes
ocupan el espacio enfre las capas 2:1 [33].

Existen numerosos ejemplos de arcillas  que
presentan esfa estructura tipo “sandwich”. Algunas

31 Grim, R. . (1968). op. cit. p74.
32 Murray, H. H. (Haydn H. (2007). op. cit. p 13.
33 Ibidem. p 12.

veces el aluminio sustituye al silicio parcialmente en
la capa T, o bien el magnesio o el hierro sustituyen
al aluminio en la capa O; con menos frecuencia,
el floor (F) puede sustituir al oxigeno de la capa O.
Estas diferencias de composicion quimica hacen
que las propiedades de cada arcilla sea distinta

[34].

En esmectitas hay una considerable sustfitucion en la
lamina octaédrica y parte en la lamina tetraédrica.
En la lamina tefroédrica hay susfitucion de aluminio
por silicio hasta un 15% y en la lémina octoédrica
magnesio y hierro por aluminio. Si las posiciones
octaédricas se llenan principalmente con aluminio,
el mineral de esmectita es beidellita; si estd lleno de
magnesio, el mineral es saponita; v si es susfituido
por hierro, el mineral es nontronita. El mineral de
esmectita mds comin es la montmorillonita célcica,
lo que significa que la deficiencia de carga de lo
capa se equilibra con el catién intercalando calcio y
agua. El espaciamiento basal de la montmorillonita
de calcio es 14.2A°. La montmorillonita sodica se
produce cuando la deficiencia de carga se equilibra
con los iones de sodio y agua, v el espaciamiento
basal es de 12.2A° Las montmorillonitas de calcio
fienen dos capas de agua en la posicion de la
capa infermedia y las montmorillonitas de sodio
fienen una capa de agua [35].

Entre todas las esmectitas, la rama de las arcillas di-
octaédricas presenta propiedades muy inferesantes
derivadas de su esfructura lominar, su espacio infer
laminar y de la carga residual.

34 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit. p. 16.
35 Murray, H. H. (Haydn H. (2007). op. cit. p 14.
ESMECTITAS

TRI - OCTAEDRICA

PIROFILITA DI - OCTAEDRICA

NONTRONITA

DI - OCTAEDRICA TRI - OCTAEDRICA MONTMORILLONITA

PIROFILITA VOLVKONSKOITA

| BEIDELLITA
MINNESOTAITA
'ALCO

[ T |
SAPONITA SAPONITA  HECTORITA
FERRICA

T |
SAUCONITA  STEVENSITA

Fig. 3.5.6 Clasificacion de las esmectitos.
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Existe una gran variedad de arcillas tipo esmectita
debido a la posibilidad de infercambio molecular
(Fig. 3.5.7). De esta familia, la montmorillonita
(Fig. 3.5.8] representa la variedad mds destacada
pero existe ofra familia de arcillas que se asemeja:
las vermiculitas que tienen la misma estructura 2:1
pero que pueden presentar un grado de sustitucion
mayor en la hoja octaédrica, originando una
carga residual mayor que las montmorillonitas, la
estructura es menos expansible y la atraccion entre
las l&dminas es mayor [36).

las parficulas minerales de esmectita son muy

36 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit. pp.15-17.

Férmula quimica de arcillas esmectitas del grupo 2:1.

Minnesotaita
Saponita
Saponita férrica
Hectorita
Sauconita
Stevensita
Montmorillonita
Beidellita

Nontronita

Volkonskoita

Mineral Composicion (octa) (tetra) 010 (OH)2
Pirofilita Al2 Si4 010 (OH)2
Talco Mg3 Si4 010 (OH)2

(Fe, Mg)3 Si4 010 (OH)2
Mg3 (Si3.6, Al.33) 010 (OH)2 nH20
(Fe2+, Mg)3 (Si3.6, Al.33) 010 (OH)2 nH20
(Mg2.6, Li.33) Si4 010 (OH)2 nH20
(Mg, Zn)3 (Si3.6, Al.33) 010 (OH)2 nH20
Mg3-x Si4 010 (OH)2
(A11.67, Mg.33) Si4 010 (OH)2 nH20
Al2 (Si3.6, Al.33) 010 (OH)2 nH20
Fe2 3+ (Si3.6, AL.33) 010 (OH)2 nH20
(Al, Fe3+, Cn)2 (Si, Al)4 010 (OH)2 nH20

Fig. 3.5.7 Férmulas quimicas de algunas esmectitas.

FES:. Pk WV

Fig. 3.5.8 Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de una mont-

morillonita.
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pequefias y debido a esto los datos de difraccién
de rayos X son dificiles de analizar [37].

Las micas

las micas (Fig. 3.59) son minerales clasificados
como arcillas de esfructura 2:1 (la misma estructura
que las esmectitas) pero difieren del resto de
arcillas estructuralmente similares por el grado de
sustitucién vy la naturaleza de los cationes que se
alojan entre l&éminas, por ejemplo el potasio hace
que la carga residual sea muy alta. Por ello, las
laminas se fijan unas o ofras haciendo que su
estructura no sea expansible ni sus cationes infer
laminares intercambiables [38].

Illitas

La illita (Fig. 3.5.10) es una mica mineral de arcilla,
su estructura es una capa 2:1 en la cual el catién
infer capas es potasio. El tamario, la carga v el
nimero de coordinacion de pofasio es tal que
se ajusta cémodamente en el anillo hexagonal
de oxigenos de las l&dminas fetraédricas de silice
adyacentes. Esto le da a la estructura un fuerte
enlace i6nico entrelazado que mantiene las capas
individuales juntas y evita que las moléculas de
agua ocupen la posicion de la copa infermedia
como lo hace en las esmectitas. Una forma simple
de pensar sobre la illita es que es una esmectita
de potasio.

la illita difiere de la moscovita bien cristalizada
porque hay menos sustitucién de AP+ por Si** en

37 Murray, H. H. (Haydn H. (2007). op. cit. p 14.
38 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit. p.18.
LAS I‘IIGAS
[ 1
TRI- oc1|-Asnchs DI - OCTAEDRICAS
PLOG(I)PIYA BIOTIITA LEPIDJOLH'A

ZINNWALDITA

MUSCOVITA PARAGONITA MICA - Al

MICA - Fe

CELADONITA GLAUCONITA

Fig. 3.5.9 Clasificacion de las micas.
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L L 4
F‘ilgA 3.5.10 Imagen SEM (Sconnig Electron Microscope) de una
llita.

la lémina tefraédrica. En la moscovita un cuarto
del Si** se reemplaza por Al**, mienfras que en la
illita solo se reemplaza un sexto aproximadamente.
Ademds, en la lémina ocfoédrica puede haber
algunos reemplazos de AP+ por Mg y Fe?. la
mayor deficiencia de carga estd en la &émina
fetraédrica en lugar de en la lamina octoédrica.
Por esfa razén y debido al ajuste el potasio une las
capas en una posicién fija para que el agua y ofros
compuestos polares no puedan entrar fécilmente en
la posicion de la capa infermedio, ademds el ion
de pofasio no es fécilmente intercambiable [39].

Cloritas

La clorita (Fig. 3.5.11) esté presente en las pizarras
y también en las capas inferiores asociadas con
las vetas de carbén. la clorita es un mineral de
capa 2:1 con una lémina infercalada de brucita
(MgIOH),). Existe un amplio rango de susfituciones
de cationes en las cloritas, generalmente Mg
Fe*, APP* vy Fe**. la composicion de la clorita
cominmente se muestra como (OH|,(SiAl),(Mg-
Fe),O,,. La clorita ha sido identificada en muchas
areniscas  como recubrimientos en granos de
cuarzo que aparecen como rosefas. Por lo general
la clorita estd intimamente enfremezclada con ofros
minerales arcillosos, puede identificarse por el
espaciamiento basal de 14A° que no se expande

cuando se frafa con efilenglicol, ni disminuye de
10A° al calentarse [40].

39 Murray, H. H. (Haydn H. (2007). op. cit. p. 16.

40 Ibidem. p. 17.

'm./’;“

| cc.V  Spot Det WD |
\ 20 O kV 3.0 SE 11.8 Chlorite
-

P el
Fig. 3.5.11 Imagen SEM (Scannmg E/ecfron /\/\Icroscope) de una
clorifa.
Vermiculitas

la estructura (Fig. 3.5.12) consiste en laminas de
mica frioctaédricas o falco separadas por laminas
de agua que ocupan un espacio definido (4,98A)
que es el espesor aproximado de dos moléculas
de agua.

la estructura estéd desequilibrada principalmente
por susfituciones APt por Si**. Estas susfituciones
pueden ser parcialmente equilibradas por ofras
susfituciones pero siempre hay una deficiencia
de carga neta residual. la deficiencia de carga
se safisface mediante cafiones que se producen
principalmente entre las capas de mica y son en
gran medida intercambiables. En el mineral natural
que tiene la misma capacidad de intercambio
cationico que la esmectita o algo superior, el cation
de equilibrio es Mg?, a veces con una pequefia
canfidad de Ca?* también presente [41].

41 Grim, R. . (1968).. op. cit. p. 105.

Fig. 3.5.12 Imagen SEM (Scannmg E/ecfron M/croscope) de una
vermiculita.
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CLASIFICACION DE LAS ARCILLAS, PROPIEDADES DE LAS ARCILLAS

Palygorskita (atapulgita): Sepiolita

Los términos palygorskita y atapulgita son sinénimos.
la Palygorskita (Fig. 3.5.13) y sepiolita son silicatos
de capa 2:1. Las hojas tefraédricas estan vinculadas
en dos dimensiones. Tanfo la paligorskita como la
sepiolita son de forma alargada y a menudo se
presentan como haces de particulas alargadas y
similares a listones. Esfos dos minerales de arcilla
contienen dos tipos de agua, una coordinada para
los cationes octaédricos y la ofra flojamente unida
en los candles, que se denomina agua zeolitica

[42].

Minerales de capa mixta

Muchos materiales de arcilla estén compuestos
por mas de un mineral de arcilla. Los minerales de
arcilla se pueden mezclar de varias maneras. la
mezcla puede ser de particulas minerales de arcilla
en las que no hay una orientacion geométrica
preferido de una parficula con respecto a sus
parficulas vecinas de minerales de arcilla. Otro
fipo de mezcla es la inter estratificacion de los
minerales de arcilla de capa en la que las capas
individuales son del orden de una o varias l&dminas
de aluminosilicato [43].

42 Murray, H. H. (Haydn H. (2007). op. cit. p. 19.
43 G Grim, R. . (1968)..0p. cit. p. 120.

(NPAL) (H400)
e i

()

Fig. 3.5.13 Imagenes SEM (Scanning Electron Microscope) de una
palygorskita.
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2.1.6 PROPIEDADES DE LAS ARCILLAS

Entre las caracteristicas principales de la arcilla
podemos sefialar que estdn formadas por pequerios
cristales, tfienen la capacidad de infercambiar
iones, son capaces de variar su composicion
quimica inferna, pueden alojar moléculas en el
inferior de su espacio inter laminar, la superficie
de las laminas presenta una actividad quimica
considerable y muchos cambios de la estructura
laminar pueden revertirse (Fig. 3.6.1) [44].

2.1.6.1 Interaccién agua - arcilla

la arcilla en estado deshidratodo cuenta con
algunos iones de Sodio (Na*), potasio (K¥), calcio
(Ca?), efc., en el espacio infer laminar. Desde el
punto de vista electrostdtico las cargas negativas
de la arcilla se acumulan en las superficies planas
de las léminas mientras que los bordes acumulan
cargas positivas. Luego los iones de sodio tienden
a concentrarse sobre las caras planas.

A escala molecular, las fuerzas electrostdticas
son de gran importancia. Las moléculas de agua
son afraidas hacia las superficies planas debido
a la presencia de iones de sodio cargados
positivamente. En este estado las moléculas de
agua se hacen mas dipolares afrayendo a ofras
moléculas de agua, esfo hace que la cargo
negativa incremente en las laminas mientras las
moléculas de agua se enlazan unas con ofras al
aumentar su polarizacion.

llega un momento en que la carga superficial
de las laminas es tal que se repelen entre si
expandiéndose. Las moléculas de agua contindan
llenando el espacio inter laminar neutralizando
parcialmente las superficies y manteniéndolas
separadas. El proceso se revierte cuando se
eliminan los moléculas de agua mediante un
proceso de secado, produciendo la retraccién de

las arcillas [45].

44 Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). op. cit.

45 Ibidem.
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Propiedades de los minerales de arcilla.

1. Una estructura de capas con una dimensién en el rango de
nandémetros; el grosor de la capa 1:1 (TO) es de aproximadamente 0,7
nm, y el de la capa 2: 1 (TOT) es de aproximadamente 1 nm.

2. La anisotropia de las capas o particulas.

3. La existencia de varios tipos de superficies: superficies basales
externas (planas) y de borde, asi como superficies internas (entre
capas).

4. La facilidad con la que se puede modificar la superficie externa,
y a menudo también la interna (por adsorcidn, intercambio iénico o
injerto)

5. Plasticidad

6. Endurecimiento o secado a fuego; esto se aplica a la mayoria (pero
no a todos) de los minerales de arcilla.

Fig. 3.6.1 Propiedades de los minerales de arcilla.

Comportamiento de algunas arcillas expuestas a temperatura

Efecto Caolinita Ilita Esmectita  Clorita

Pérdida de H20 absorbida 109 110-200°C -
-200°C

Deshidroxilacion 400-525°C  600-700°C 500-800°C 500-800°C
33::;:::6" deilared 550'C | 850'C  850°C  850°C
Formacion de Espinelas 950°C 900°C 1100°C 1200°C
Formacién de Olivino - - - 800-900°C
Formacién de Mullita 1000°C 1100°C 1000°C -
Formacién de Enstatita - - 1000°C 1200°C
Formacion de Cristobalita | 1300°C - 900°C -

Fig. 3.6.2 La femperatura puede influir notablemente en el comporta-
miento de las arcillas.

2.1.6.2 Efectos de la temperatura

la temperatura juega un papel importante en
la modificacién estructural de las particulas de
arcilla (Fig. 3.6.2), no solo porque promueve la
deshidratacion, sino porque es capaz de excitar
las estructuras moleculares para la generacién
de nuevas estructuras en interaccion con ofros
elementos.

los minerales de arcillo pueden ser influenciados
por la interaccion con diversos agentes como
el aguo, susfancias dcido-base (pH y carga
i6nica) y condiciones fermodindmicas (presiéon y
femperatural.

la inferaccién entre minerales de arcilla y ofros
componentes puede darse en diferenfes estados
de lo materia. Su composicion  quimica, su
comportamiento frente a los agentes quimicos y a
procedimientos de alferacion fisica, los convierten
en minerales susceptibles o modificaciones
predecibles.

Cada fipo de arcilla presenta caracteristicas
parficulares pero fambién existen caracterfsticas
comunes. El silicio y el aluminio, presentes en
materiales  precursores  procesados  utilizados
cominmente como materia  prima  para  la
elaboracion de geopolimeros, en mayor o menor
medida también son elemenfos comunes a las
arcillos.

Por tanto, el estudio y la comprensién de la estructura
y comporfamiento de las arcillas consfituye una
herramienfa importante para su uso en procesos
geo-poliméricos. A continuacion se aborda el
esfado del arte de la geo-polimerizacion.
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Fig. 4.0.1 “los geopolimeros, son materiales compuestos por cadenas o redes de moléculas minerales vinculadas con enlaces covalentes’
Geopolymer Institute (crédlitos en apartado: Lista de figuras,imégenes y créditos).




2.2 GEOPOLIMERIZACION

CONTENIDO:

2.2.1 Antecedentes

2.2.2 Definicién general

2.2.3 Resefia histérica

2.2.4 Terminologia y estructura

2.2.5 Fuente de aluminosilicatos
2.2.5.1 Productos y subproductos industriales
2.2.5.2 Aluminosilicatos Naturales

2.2.6 Activadores alcalinos
2.2.6.1 Hidréxido de Sodio (NaOH)
2.2.6.2 Hidréxido de Potasio (KOH)
2.2.6.3 Soluciones de silicatos alcalinos
2.2.6.4 Silicato de sodio (Na,SiO,)
2.2.6.5 Otros activadores alcalinos

2.2.7 El proceso de sinfesis de geopolimeros
2.2.7.1 Primera etapa. [a) Disolucion
2.2.7.2 Segunda efapa. (b) Polimerizacion
2.2.7.3 Tercera Etapa. (c] Cristalizacién

2.2.8 Otros factores implicados
2.2.8.1 El agua
2.2.8.2 los materiales de relleno
2.2.8.3 El proceso de curado

2.2.9 Impacto medioambiental

2.2.10 Interés cientifico en geopolimeros

2.2.11 Uso de geopolimeros en la construccién
2.2.11.1 Uso de cementos alcalinos
2.2.11.2 Uso de geopolimeros

2.2.1 ANTECEDENTES

Al igual que el cemento y sus derivados, muchos
materiales no sostenibles heredados del siglo
pasado confinban utilizdndose masivamente.  La
arquitectura y la construccion, antes y durante gran
parte del siglo XX, no consideraban seriamente
los efectos medioambientales colaterales producto
de la fabricacion y uso de materiales, pero hoy,
la realidad ambiental ha provocado un cambio
de mentalidad y constituye uno de los tfemas mds
relevantes en todos los campos de invesfigacion vy
produccién.

En este contexto, los denominados cementos
alcalinos, polimeros inorgdnicos, geopolimeros,
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efc. se presentan como materiales de construccion
energéficamente eficientes en comparacién con
materiales que poseen gran canfidod de energia

incorporada (Fig. 4.1.1, Fig. 4.1.2 y Fig. 4.1.3).

los geopolimeros son polimeros inorgdnicos que
forman parte de una amplia gama de materiales
cuyas propiedades y usos son investigados por
diversas disciplinas  como quimica  inorgdnica
moderna, fisico quimica, quimica de coloides,
mineralogia, geologia, y diferentes tipos de
ingenierias [1].

El término geopolimero fue acuiiado por el cientifico
Joseph Davidovits y empezd a utilizarse en la

1 Davidovits, J. (2015). Geopolymer, Chemistry and
Applications. (J. Davidovits, Ed.) (4th ed.). Saint-Quentin: Institut
Géopolymere. p.04.

década de 1970 [2]. El prefijo "Geo” simboliza los
aluminosilicatos inorgénicos basados en materiales
geoldgicos que reaccionan con una  solucion

2 Provis, J. L., & van Deventer, J. S. J. (2009). Geopolymers.
Structures, Processing, Properties and Industrial Applications. CRC
Press, Woodhead Publishing, Great Abington, Cambridge, UK. p. 01.
Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1533/9781845696382.

Fig. 4.1.2 Paneles resistentes al fuego a base de geopolimeros
(Nu-core® A2FR).

Fig. 4.1.1 Pieza estructural prefabricada de geopolimero a base de
ceniza volante. Queensland’s Global Change Institute (GCI) Univer-
sity - Australia (2013).
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Fig. 4.1.3 Diferentes geopolimeros sintetizados a partir de diferentes
precursores de aluminosilicatos.
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alcalina para formar un aglutinante a través de una
reaccién de policondensacion [3]. Hay que tener
presente que es posible sintefizar geopolimeros
en un medio dcido, por ejemplo 4cido fosférico
[4], pero este estudio estd Gnicamente enfocado
en geopolimeros fabricados a partir de medios
alcalinos.

la policondensacién o polimerizacion  por
condensacién es un proceso de polimerizacion
donde disfintas susfancias reaccionan para crear
uno o mdas mondmeros, los cuales se unirdn entre si
para formar un dimero, que por reaccién con ofros
mondémeros o dimeros (o frimeros, o tetrdmeros...)
dardén lugar al correspondiente polimero [5].

Las aplicaciones dadas a los geopolimeros incluyen:
materiales resistentes al fuego, aislantes térmicos,
materiales de construccion ‘low-tech’, baldosas
cerémicas de baja energia incorporada, articulos
refractarios, cementos y hormigones, materiales
"high-tech’ para piezas de aeronaves y automéviles,
sisemas de resinas de alfa tecnologia, efc. [6].
los geopolimeros producidos hasta la fecha han
sido ufilizados y probados en la construccion de
vias, elementos estructurales de edificios, paneles
aislantes, piezas decorativas, efc.

los geopolimeros son materiales  relativamente
nuevos en la arquitectura y pueden ser utilizados
como remplazo de materiales de construccion
energéficamente  cosfosos. A continuacion  se
expone el estado de la cuesfion.

3 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). Structure and properties of clay-based
geopolymer cements: A review. Progress in Materials Science, 83, 595—
629. p.596. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
pmatsci.2016.08.002.

4 Louati, S., Baklouti, S., & Samet, B. (2016). Acid based
geopolymerization kinetics: Effect of clay particle size. Applied Clay
Science, 132-133,571-578. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.clay.2016.08.007.

5 Alban, Fred (1999). Materiales poliméricos (2* edicion).
Santiago de Cali, Colombia: Universidad del Valle. (n/d).

6 Davidovits, J. (2015). Op cit., pp.04-05.

2.2.2 DEFINICION GENERAL

la geopolimerizacion es una sinfesis mediante
una reaccién que integra quimicamente minerales
[7] en cadenas o redes de moléculas vinculadas
con enlaces covalentes [8]. los geopolimeros
son sinfetizados mediante la reaccién quimica de
aluminosilicatos sélidos con soluciones de silicatos
o hidréxidos de metales alcalinos [9] (o un medio
4cido, caso que no analizaremos en este estudio).

El proceso de geopolimerizacién comienza con
un polvo de aluminosilicato o una mezcla de
diferentes materiales ricos en SiO, (Silice v éxido
de silicio] y ALO, [Alimina u éxido de aluminiol.
Estos materiales “base” o “precursores” se mezclan
con una solucion alealing, por lo  generdl,
compuesfa de un hidioxido de metal alcalino
como por ejemplo hidréxido de sodio. El alto pH
de la solucién de activacion disuelve la fuente
de aluminosilicato sélido v la pasta resultante se
somefe a una serie de reacciones quimicas que
dan lugar a un material, que endurecido, presenta
resistencia mecdanica comparable o superior a la
de los materiales a base de cemento Portland [10].

los geopolimeros representan una gran familio
de materioles que generalmente  poseen
propiedades desfacables: son resistentes al calor
y al fuego (estables hasta 1200°C), resistentes
a los disolventes orgénicos y écidos [en general
a la corrosién), son impermeables, resistentes al
agua, fienen excelentes propiedades mecdnicas,
son materiales no téxicos y, en comparacion al

7 Hermann E, Kunze C, Gatzweiler R, Kiebig G, Davitovits J
(1999) In: Proceedings of Geopolymers.p.211.

8 What is a geopolymer? (5 Abril 2006, actualizado: Agosto
17, 2012). Recuperado en octubre 2017 de: https://www.geopolymer.
org/science/introduction/.

9 Duxson, P., Fernandez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey,
G. C., Palomo, A., & Van Deventer, J. S. J. (2007). Geopolymer
technology: The current state of the art. Journal of Materials Science,
42(9), 2917-2933. p.2917. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1007/s10853-006-0637-z.

10 Borges, P. H.R., Banthia, N., Alcamand, H. A, Vasconcelos,
W. L., & Nunes, E. H. M. (2016). Performance of blended metakaolin/
blastfurnace slag alkali-activated mortars. Cement and Concrete
Composites, 71, 42-52. p.42. Recuperado en octubre 2017 de: http://
doi.org/10.1016/j.cemconcomp.2016.04.008.
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cemento tradicional, producen bajas emisiones
de CO, ya que pueden ser hechos a partir de
una gran variedad de aluminosilicatos o incluso
desperdicios o subproductos tales como cenizas
volantes (Fig.4.2.1), escorias y desechos de la
mineria [11].

En la actuadlidad el t#rmino ‘geopolimero” es
ampliamente ufilizado para referirse a los materiales
producto de la sintesis entre aluminosilicatos 'y
soluciones alcalinas. También se ufilizan ofros
férminos como: aglutinante alcalinamente activado,
aluminosilicato  cristalizado o baja temperatura,
cemento alcalinamente activado,  geocemento,
cerdmica alcalinamente  unida, concreto  de
polimero inorgdnico, hidrocerdmica, etc. [12]. Esfe
fenébmeno genera confusién para quien se inicia
en el estudio de los “geopolimeros’, fracciona la
investigacion y es aprovechado para favorecer los
infereses de las grandes empresas infernacionales

11 Zhang, G., He, J., & Gambrell, R. P. (2010). Synthesis,
Characterization, and Mechanical Properties of Red Mud-Based
Geopolymers and Mechanical Properties of Red Mud — Based
Geopolymers. Journal of the Transportation Research Board,
(December). p. 02. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.3141/2167-01.

12 Duxson, P., Ferndndez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey, G.
C., Palomo, A., & Van Deventer, J. S.J. (2007). op. cit. pp. 2917-2918.

del cemento Portland, que no estén ni han
estado interesadas en promover el desarrollo de
los aglutinantes alternativos como materiales de
construccion [13].

En este contexto, Davidovits sostiene que es
erréneo definir a todos los materiales alcalinamente
activados como geopolimeros debido a su sistema
estructural molecular. Otros autores [14] sosfienen
que el témino mds apropiado para describir
los geopolimeros o materiales producto de lo
activacion alcalina de aluminosilicatos es “polimeros
inorgdnicos’, pues durante la reaccién se forma una
red tridimensional de silicatos en donde la columna
vertebral consiste en enlaces SO y AFO. Provis
y van Denventer, en su publicacion titulada “Alkali
Activated Materials’, mencionan que los materiales
alcalinamente activados hacen referencia a una
extensa familia que abarca cualquier sistema

13 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). A review on alkaline activation : new analytical perspectives.
Materiales de Construccién, 64(31). p.02.

14 Esaifan, M., Rahier, H., Barhoum, A., Khoury, H., Hourani,
M., & Wastiels, J. (2015). Development of inorganic polymer by alkali-
activation of untreated kaolinitic clay: Reaction stoichiometry, strength
and dimensional stability. Construction and Building Materials,
91, 251-259. p.251. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.conbuildmat.2015.04.034.

l".

Fig. 4.2.1 Pieza estructural prefabricada de geopolimero a base de ceniza volante - Queensland’s Global Change Institute (GCI) University -

Australia (2013).
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aglutinante obtfenido por la reaccién producida
por fuente alcalina mefdlica (sélida o disuelta)
sobre un precursor solido que confenga silicato
[15]. Este sélido precursor puede ser un silicato de
calcio tal como sucede en la activacién alealina
de los clinkers mas convencionales o un precursor
mds rico en aluminosilicatos tal como una escoria
mefalirgica, puzolana natural o ceniza volante.
Segin Provis y van Denventer los geopolimeros
son un subconjunto de los materiales alcalinamente
activados, con altas concentraciones de aluminio
(Al) v bajos concentraciones de calcio (Cal) (Fig.

4.2.2).

En general se sefidla que los geopolimeros son
similares a las zeolitas en la composicion quimica,
pero revelan una microestructura amorfa - semi
cristalina. Se forman mediante la co-polimerizacion
de especies de aluminosilicatos individuales que se
originan a partir de la disolucion de los materiales
precursores que contienen silicio y aluminio a un pH
alto, en presencia de silicatos de metfales alcalinos
solubles [16].

15 Provis, J. L.; Van Deventer, J. S. J. (2014). Alkali Activated
Materials RILEM State-of-the-Art Report, TC 224-AAM. (RILEM,
Ed.) (Vol. 13). Springer. p. 8. Recuperado en octubre 2017 de: http:/
doi.org/10.1007/978-94-007-7672-2.

16 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). The
geopolymerisation of alumino-silicate minerals. Mineral Processing. p.
247.

A ______ %
Incremento
de contenido
de calclo Cementos basa-
dos en aluminato
de calcio
T =
Cementos
basados en Cementos basados en
Cemento sulfoaluminatos de
Portland calcio

Incremento de con-
tenido de Al

Incremento
del contenido
de M+

Fig. 4.2.2 Morteros alcalinamente acfivados, comparados con ce-
mento Portland y ligante de sulfoaluminatos de calcio. El sombreado
indica contenido alcalino aproximado; el sombreado més oscuro co-
rresponde a concentraciones més alfas de Na y/o K.

En este trabajo, el término geopolimerizacion
se ha ulilizado para hacer referencia a la
reaccion quimica que permite lo formacion de
esfructuras macro moleculares o poliméricas entre
“aluminosilicatos base” y “activadores alcalinos”.
Por tanto, el término geopolimero se considera
sinénimo de polimero inorgdnico.

2.2.3 RESENA HISTORICA

En los Ultimas décadas se han infensificado los
esfudios sobre “cementos alcalinos”  utilizados
en consfrucciones de la antigiedad. Cienfificos,
ingenieros e hisforiadores  debaten sobre la
composicion de morteros utilizados en  culturas
antiguas fales como la egipcia, la griega vy la
romana. Hay gran interés en la composicién y en la
comparacién de los materiales cementantes antiguos
que han resistido largos perfodos de tiempo, como
por ejemplo, los hormigones romanos, que se han
mantenido en servicio durante un perfodo de mas
de 2000 afios, incluyendo enfornos en inmersién
en agua de mar, mientras que ofros, entre ellos
los del Panteén de Roma, han resistido actividad
sfismica significativa. Lla composicion mineralégica
de los cementos antiguos no es la misma que la
de los cementos Porfland; los anfiguos aglutinantes
fienden a ser més bajos en Ca y mds ricos en
dlealis, Sivy AI[17].

En este contexto, la conexion entre “geopolimeros”
y la consfruccién de las piramides de Egipto ha
sido el postulado més destacado, promovido por
J. Davidovits [18], quien presenté una serie de
teorias detalladas que sugieren que muchos de los
grandes bloques de construccién que conforman
las piramides fueron hechos mediante técnicas de
vertido en el lugar, utilizando quimica semejante @
la de los geopolimeros.

17 Glukhovsky, V.D.: Ancient, modern and future concretes.In:
Krivenko, P.V. (ed.) Proceedings of the First International Conference
on Alkaline Cements and Concretes, Kiev, Ukraine, vol. 1, pp. 1-9.
VIPOL Stock Company (1994)p.32.

18 Davidovits, J. and Davidovits, F.: The Pyramids: An Enigma
Solved. 2nd Revised Ed. Editions J. Davidovits, Saint-Quentin, France
(2001).
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las investigaciones cientificas realizadas hasta la
fecha no han sido capaces de refutar o probar
fofalmente esfas teorias, sin embargo, se han hecho

andlisis que corroboran en parfe lo sosfenido por
Davidovits [19)].

De cualquier forma, los primeros experimentos
cientificos (registrados) en donde se utilizaron bases
o dlcalis para producir “cementos” datan de inicios
del siglo XX. la reaccion de una fuerte solucion
alcalina con un precursor sélido de alimina y
silice para formar un material sélido comparable
al cemento Portland endurecido fue patentada por
primera vez en 1908 por el quimico e ingeniero
aleman H. Kihl [20], quién posteriormente publicd
una investigacion sobre la fijacion de la escoria
mezclada con soluciones de cloruro de potasio
(1930). Mds adelante, L. Chassevent (1937) y R.
Ferret (1939), sefialaron la necesidad de estudiar
las escorias como componentes del cemento [21].

En 1940, O. A. Purdon publico los resultados del
primer estudio de laoboratorio sobre los cementos
a base de escoria y cal en ausencia de clinker
Portland [22]. Probé més de 30 diferentes
escorias de alfo horno activadas por soluciones de
NaOH (Hidréxido de sodio) asi como mediante
combinaciones de CalOH), (Hidréxido de calcio)
y diferentes sales de sodio, logrando resistencias
finales comparables a las de los cementos Portland.
También notd un incremento en la resistencia a la
fraccién de los cementos de escoria alcalinamente
activados en comparacién con los cementos
Portland de similar resistencia a la compresién, as
como la baja solubilidad del ligante endurecido y

19 Barsoum, M.W., Ganguly, A. and Hug, G.: Microstructural

evidence of reconstituted limestone blocks in the Great Pyramids of

Egypt.J. Am. Ceram. Soc. 89(12), 3788-3796 (2006).

20 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2014). Alkali
Activated Materials (Vol. 13). p. 36. Recuperado en octubre 2017 de:
http://doi.org/10.1007/978-94-007-7672-2.

21 Pacheco-Torgal, F., Castro-Gomes, J., & Jalali, S. (2008).
Alkali-activated binders: A review. Part 1. Historical background,
terminology, reaction mechanisms and hydration products. Construction
and Building Materials, 22(7), 1305-1314. p.02. Recuperado en
octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2007.10.015.

22 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). op. cit. p.5.
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el poco desprendimiento de calor.

En los siguientes afios, la investigacion en
fecnologias de activacion alealina se  frasladéd
hacia la anfigua Unién Soviética y China, que
experimentaban escasez de cemento y necesitaban
desarrollar materiales alternativos. El trabajo en la
antigua Unién Soviética, fue iniciado por Vikfor
Glukhovsky en el Instituto de Kiev. Glukhovsky fue
el pionero en investigar los aglutinantes utilizados
en las anfiguas construcciones romanas y egipcias.
llegé a concluir que estas estaban compuestas
por aluminosilicatos de calcio hidratados similares
a los del cemento Portland, con fases cristalinas
de analcima, una roca natural que explicaba la
durabilidad de los aglutinantes. Sobre la base
de estas investigaciones, en 1957, Glukhovsky
analizé por primera vez la posibilidad de preparar
materiales cementantes libres de calcio y desarrollé
un nuevo fipo de ligante que denomind “suelo-
cemento”, usando arcillas y soluciones alcalinas
metdlicas [23].

En la década de 1950, Glukhovsky propuso un
mecanismo general para la acfivacion alealina
de materiales compuestos  principalmente  de
silice y alimina reactiva. Dependiendo de las
composiciones de los materiales de partida, estos
aglutinantes podian dividirse en dos grupos: los
sistemas de unién alcalinos Me,O-Me, O,-SiO-H,0O
y sistemas alcalinos de unién alcalinotérreo Me, O-
MeO-Me,O,SiO,H,O, donde Me es un metal de
ion alcalino. Basdndose en estas observaciones,
combiné aluminosilicatos, tales como diversos tipos
de escorias y arcillas con soluciones alcalinas de
desecho industrial, para formar una familio de
ligantes de cemento alternativo [24].

En los afos setenta y ochenta, Glukhovsky tomé
la iniciativa de sacar a la luz varias publicaciones
dedicadas  exclusivamente @ aglufinantes
hormigones de escorias alcalinamente activadas,
realizando  importantes  aportes  sobre  las

23 Pacheco-Torgal, F., Castro-Gomes, J., & Jalali, S. (2008).
op. cit. pp.02-03.

24 Duxson, P., Fernandez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey, G.
C.,Palomo, A., & Van Deventer, J. S.J. (2007). op. cit. p. 2919.
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propiedades y usos de estos materiales [25].

En la década de los sefenta, gracias a
investigaciones realizadas por el cientifico e
ingeniero francés Joseph Davidovits, se dieron
importantes avances en cuanto a formulaciones
para la creacién de sustancias  poliméricas
inorgdnicas a base de metacaolin.  Davidovits

25 Pacheco-Torgal, F. (2015). Handbook of alkali-activated
cements, mortars and concretes. United Kingdom: Woodhead Pub. p.

patentd varias de esfas formulaciones y en el afio
1978 acuit el trmino ‘geopolimero” [26)].

Al final del siglo XX el estudio de los geopolimeros
se materializé en varias publicaciones. En lo que va
delsiglo XX, los estudios realizados han aumentado
pero siguen siendo escasos en comparacion o
la dedicacién que se da a materiales como el

02.

LISTA DE EVENTOS IMPORTANTES EN LA HISTORIA DE LOS MATERIALES ALCALINAMENTE
ACTIVADOS Y GEOPOLMEROS
ey Primera patente de un “cemento alcalino”. Investigacion y

e . Kokl publicacién sobre el uso de dlealis en cementos1930.
Deferminan que es necesario profundizar en la

1937 | L. Chassevent » ) 2
investigacion del uso de escorias en el cemento.

1030 | R Feret Investigacién del uso de escorias en la fabricacion de
cemento

1940 (@ [k |nves'?gacic’>n acerca de la accién de los dlcalis sobre
escorias de alto homo.
Genera las bases tedricas de los cementos alcalinos.

Ll V- D- Clukhoveky Acvufia el término “cementos alcalinos’(1965)
Acufia el término “geopolimero”. Realiza importantes

1978 | J. Davidovits mejoras en la formulacién quimica de compuestos a base
de metacaolin y ofros aluminosilicatos.

1979 | Malinowski Caracterizacion de acueductos antiguos

1983 | Forss F-cement (escoria - dleali - super plastificante)

1984 | langfon y Roy Caracterizacién de materiales de edificios anfiguos

1985 | J. Davidovits y Sawyer | Patente del cemento “Pyrament”

1986 | Krivenko Dsc tesis, RRO-RO-SIO2H20

1986 | Malolepsy and Petri | Activacién de escorias sintéticas

1086 | Malek Cemento de escoria con baijos niveles de residuos
radiactivos

1987 | J. Davidovits Comparacién entre concretos modemos y antiguos

1989 | Deja and Malolepsy  Resistencia frente a los cloruros

1089 Keahal Zormas(fg curodlo adiabdtico de mezclas alcalinas de

lesperdicios nucleares

1989 | Roy y langton Hormigones anfiguos andlogos

1989 | Majundar Activacién de escoria - C12A7

1989 | Talling and Brandstetr  Escoria alcalinamente activada

1990 | Wu Activacién de cemento de escoria

1991 | Roy Fraguado répido de cementos acfivados alcalinamente

1992 | Roy y Silsbee Cementos alcalinamente activados: visién general

26 Pacheco-Torgal, F., Castro-Gomes, J., & Jalali, S. (2008).
op.cit.p.03.
LISTA DE EVENTOS IMPORTANTES EN LA HISTORIA DE LOS MATERIALES ALCALINAMENTE
ACTVADOS Y GEOPOLMEROS

1993 | Roy y Malek Cemento de escoria

1994 | V. D. Glukhovsky Hormigones antiguos, modernos y futuros.

1994 | Krivenko Cementos alcalinos

1995 | Wang y Scrivener Microesfructura de escorias y de la activacién alcalina

1996 Shi Resistencia a compresién, estructura del poro y
permeabilidad de escorias alcalinamente activadas.

1097 Ferndndezdiménez y | Estudio de cinéfica de los cementos de escorias

Puertas alcalinamente activadas

1998 | Kaiz Microestructura de ceniza volante alcalinamente activada

1999 | J. Davidovits Quimica de los sistemas de geopolimeros, tecnologia.

1999 | Roy Opgriunidcdes y desafios de los cementos alcalinamente
activados.

1099 | Palomo ;:em'zo volante alcalinamente activada, un cemento para el
uturo

2000 | Gong and Yang Lodos rojos - cemento de escoria alcalinamente acfivado

2000 | Puertas Ceniza volante - cemento de escoria alcalinamente
activado

2002 | Bakharev Concreto de escorias alealinamente activado

2003 | Palomo y Palacios Inmovilizacién de residuos peligrosos

2004 | Grutzeck Formacién de Zeolitas

2006 | Sun “Sialite fechnology”

2007 | Duxson T,ecn.o\ogiq de los geopolimeros: Estado actual de la
técnica

2008 | Hajimohammadi Una-parte geopolimero

2009 | Provis y van Devenfer Ge‘opolwmerof: estructura, procedimiento, propiedades y
aplicaciones industriales.

ESIT Provis  von Dsventer Reporie del estado del arte de los materiales alcalinamente
activados

2015 | J. Davidovits Geopolimeros, quimica y aplicaciones

2015 | PachecoTorgal Ma.nuc:| de cementos, morteros y concretos alcalinamente
activados

Fig. 4.3.1 Eventos destacados en la historia de materiales alcalinamente activados hasta 2015.
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hormigén [27]. En la fabla expuesta (Fig. 4.3.1)
se presenta una lista de eventos y publicaciones
importantes en el desarrollo histérico del estado
del arfe de materiales alcalinamente activados y
geopolimeros.

2.2.4 TERMINOLOGIA Y ESTRUCTURA

De acuerdo a las diferentes tipologias estructurales
de los geopolimeros existen terminologias que
pueden variar de un aufor a ofro. las terminologias
siven para designar y diferenciar los diferentes
fipos de geopolimeros y la proporcion de sus
compuesfos.

Segin la terminologia propuesta por Davidovits
[28] y utilizada por la mayor parte de autores [29)],
los aluminosilicatos geopoliméricos se agrupan en

familias clasificadas por sus relaciones Si/Al (1, 2,
3) (Fig.4.4.1), a saber en:

Si:Al = 1
Sialato, poli (sialato)

[SI-O-AFO)

Si:Al = 2
Sialato - Siloxo, poli (sialato - siloxo)

[SFO-AFOSHO]

Si:Al = 3
Sialato - Disiloxo, poli (sialato - disiloxo)

[SIFO-AFO-SIFO-S-O

SiAl> 3

Enlaces sialato

27 Kovalchuk, G., Fernidndez-Jiménez, A., & Palomo, A.
(2008). Activacion alcalina de cenizas volantes. Relacion entre el
desarrollo mecdnico resistente y la composicion quimica de la ceniza.
Materiales de Construccion, 58(291), 35-52. . p. 36. Recuperado en
octubre 2017 de: http://materconstrucc.revistas.csic.es/index.php/
materconstrucc/article/view/101/140 .

28 Davidovits, J. (1991). Geopolymers - Inorganic polymeric
new materials. Journal of Thermal Analysis, 37(8), 1633-1656. p.1.
Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1007/BF01912193.

29 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). Mechanism of
geopolymerization and factors influencing its development: A review.
Journal of Materials Science, 42(3), 729-746. p.731. Recuperado en
octubre 2017 de: http://doi.org/10.1007/s10853-006-0401-4
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Si:Al =1 Sialato, poli (sialato) (-Si-O-Al-O-)
| |
—Si— 0—A—0 \/
| | AN
Sialato ‘ _ o O\ ‘
— Si Si —
| |
o o
| | | |
— S — 0 — Al — —Al Al —
| | | ~o o ]
o o S osi
| | /N
— Al — O — si Tri - sialato
| |
Di - sialato
Si:Al =2 Sialato-Siloxo, poli (sialato-siloxo) (-Si-O-Al-O-Si-O-)
| |
—Si— 0 — S8i —
\ \ \ \ /
—S—0—Al—0—Si— 0 o o
| | | \/
Al
Sialato-siloxo /\
Sialato-siloxo
N/
Si -
-
| | | | o o_|
—Si— 0 —Si— 0 — Al — — Si Al —
| | | | |
o o O (e} (0]
| | | | |
—Al— O —8 — O —si — — Al Si —
~N
\ \ \ | "o o7
o osi
Di (sialato-diloxo) /\
Di (sialato-diloxo)

Fig. 4.4.1 Diferentes sistemas de geopolimeros basados en el nimero
de unidades siloxo Si-O (segun Davidovits).

Sialato es una abreviacion para silicio - oxo -
aluminato. La cadena sialato contiene SiIO, y AlO,
unidos compartiendo todos los oxigenos. Los iones
positivos (Na+, K+, Li+, Ca++, Ba++, NH*, H,O)
deben esfar presentes en las cavidades del marco
para equilibrar la carga negativa de AP+ en la
coordinacién de pliegues IV [30].

30 Davidovits, J. (1991). Geopolymers — op. cit. p.2.
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la formula empiica de los  geopolimeros

polifsialatos] estd dada por:
Mn {{SiIO,)z - AlO, } . w H,O.

Donde M es un catién tal como K+, Na* o Ca,*;
N es el grado de policondensacion; Zes 1, 2, 3y
w es la cantidad de agua de unién [31]. Algunas
esfructuras relacionadas se muestran en la figura

(Fig. 4.4.2).

2.2.5 FUENTE DE ALUMINOSILICATOS

En la formacién y propiedades de un geopolimero
influyen significativamente la composicién de la
materia prima o fuente de aluminosilicatos, asf
como ofros factores como las condiciones de
reaccion, la concentracion de dleali, la temperatura
de curado, el tiempo de curado, la relacion agua/
solido y el pH.

Cualquier compuesto que sea fuente de silice y
altmina que se disuelva facilmente en una solucion
alealina, actia como materia prima o susfancia
base (material precursor) de geopolimeros y por
lo tanfo es susceptible de geopolimerizacion [32].

los “materiales alcalinamente activados”, segin la
materia prima o material base, podrion dividirse
en dos grupos. En el primer grupo la materia
prima o susfancia base son silicatos hidratados de
calcio y magnesio, dentro de este grupo existen
varios tipos de materias primas que han servido
para el desarrollo de morteros y cerdmicas a nivel
industrial. En el segundo grupo se encuentran los
geopolimeros. La materia prima o sustancia base
son aluminosilicatos. A su vez, se puede decir que
los geopolimeros se subdividen en materiales a
base de precursores de aluminosilicatos alfamente
reactivos (como cenizas volantes, escoria, cenizas
de cdscara de arroz, etc.) y materiales a base de

Si:AlI=3  Sialato-Disiloxo, poli (sialato-disiloxo) (-Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-)
| | | |
—S8S —0—-Al—0—S — O0—S8i— O
| | | |

Sialato-disiloxo

—Si — O — Si —

| | \ /
—S8i— 0 — Al — o (0]

| | \/

o o Al

| | ‘
— S8 — O —si — o

| | |

Sialato-disiloxo — Si —

Sialato-disiloxo

Si:AlI>3  Enlaces sialato

Enlace sialato

31 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). op. cit. p.597.

32 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. p.730.

Fig. 4.4.2 Diferentes sistemas de geopolimeros basados en el nume-
ro de unidades siloxo Si-O (segun Davidovits).

precursores de aluminosilicatos menos  reactivos
(arcillas como caolin, bentonitas, efc.).

los aluminosilicatos son minerales que contfienen
éxido de aluminio (ALO,) y silice (SIO,): el
feldespato, las cloritas, minerales de la arcill,
algunas puzolanas, etc. Los aluminosilicatos forman
parte de los silicatos con reemplazo de los iones Si**
por los de AP+, los cuales, debido a la diferencio
de cargas positivas, requieren cationes adicionales
con la finalidad de poder alcanzar la neutralidad
eléctrica. En funcién de las particularidades en
las composiciones de la materia prima se pueden
obtener diferentes resultados.
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2.2.5.1 Productos y subproductos Industriales

A diferencia de los aluminosilicatos de origen
natural  existen  subproductos industriales  que
confienen altos porcentajes de alimina o silice, tal
es el caso de las cenizas volantes (Fig. 4.5.1), que
son los residuos que se obfienen por precipitacion
electrostética o por captacion mecdnica de los
polvos que acomparian a los gases de combustién
de los quemadores de cenfrales termoeléctricas; o
el caso de las escorias de alfo homo, que son
subproductos de la indusfria mefalirgica.

El mefacaolin (Fig. 4.5.2) también posee alfos
niveles de alimina v silice, se deriva de la caolinita
y se forma al calcinar el coolin a temperaturas
aproximadas  a  550°C  produciéndose  una
fransformacién de su estructura cristalina.

los principales precursores  utilizados en  la
produccién general de materiales alcalinamente
activados y concrefomente de  geopolimeros,
por ser fuenfes ricas en sflice y alomina, son:
cenizas volantes y escorias de alto horno. Pero,
como es sabido, actualmente las cenizas volantes
y las escorias de alto homo son productos de
gran demanda para lo produccion de cemento
Portland [33]. Muy poco se ha investigado sobre
lo utilizacién de cenizas de cdscara de arroz,
cenizas volcdnicas, humo de silice y ofros residuos
y subproductos.

En el caso de geopolimeros a base de cenizas
volantes varios estudios han demostrado que las
cenizas que mejor se desenvuelven bajo activacion
alcalina son las que tienen un alfo contenido de
reactivos SO, y ALO, y cenizas con ratio “Si/Al
reactivos’ menores a 2.

Independientemente de la composicion de la
ceniza, la materia prima que mejor reacciona en
fiempos de reaccion cortos estd constituida por una

33 Lothenbach B, Scrivener K, Hooton RD. 2011.

Supplementary cementitious materials. Cem. Concr. Res. 41:1244—
1256.

38

fase rica en aluminio [34]. la cantidad absoluta
de aluminio disponible y su liberacion a través de
la reaccién alcaling, no sélo afecta a la resistencia
final, sino a ofras propiedades en estado himedo y

34 Fernandez-Jiménez, A., Palomo, A ., Sobrados, I., & Sanz, J.
(2006). The role played by the reactive alumina content in the alkaline
activation of fly ashes. Microporous and Mesoporous Materials,
91(1-3), 111-119. p118. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.micromeso.2005.11.015.

Fig. 4.5.1 (a) Imagen de cenizas volantes subproductos de la quema
de carbén. (b) y (c) Imagenes SEM que permiten observar la forma
esférica de las particulas que componen la ceniza volante.



GEOPOLMERIZACION
FUENTE DE ALUMINOSILCATOS

seco, que incluyen las caracteristicas de fraguado,
resistencia a la flexion, resistencia a los dcidos,
microesfructura y resistencia a la compresion.

la disponibilidad de silicio también es importante
pero menos crifica, ya que en algunos casos,
a fravés de la solucion activadora  puede
compensarse por adicion directa. Mediante la
comprension de la naturaleza y capacidad de
disolucion de aluminio de un material precursor se

) = 01 pm

Fig. 4.5.2 Imagen de mefacaolin (a). Imagenes SEM que permiten
observar la forma semi amorfa de las particulas que componen el
metacoolin (b) y (c).

podria predecir y controlar las propiedades de los
geopolimeros resultantes de la activacién alealina
de cenizas volantes [35].

A simple vista, muchas de las caracteristicas
macroscopicas de geopolimeros  preparados @
partir de diferenfes fuentes de aluminosilicatos,
pueden parecer similares pero su microestructura
y propiedades fisicas, mecdnicas, quimicas, y
térmicas, varian dependiendo predominantemente
de la materia prima de la que se derivan [36].

2.2.5.2 Aluminosilicatos Naturales

Son pocas las investigaciones que analizan el
comportamiento de la materia prima de origen
geoldgico en estado natural, como es el caso de
las arcillas sin calcinar.

Pese a la disponibilidad de datos sobre la
solubilidad de algunos minerales naturales en medio
alcalino, existe un conocimiento limitado sobre la
propension exacta de la mayoria de minerales ASi
ttiles para geopolimerizacién [37]. Por lo general
la interrelacion entre la mineralogia y la reactividad
de los minerales individuales es compleja, razén
por la cual las investigaciones en la mayoria de los
casos, se centran en la geopolimerizacién de los
materiales mds estudiados o con més reactividad,
como es el caso de los subproductos industriales
que han pasado por alteraciones térmicas.

la  acfivaciéon  alealina de  la mayoria  de
aluminosilicatos  naturales  cominmente  presenta
baja reactividad en comparacion a la activacién
alcalina de cenizas volantes o escorias, por ello,
en ciertas ocasiones los aluminosilicatos naturales
son mezclados con materiales adicionales para

35 Duxson, P., & Provis, J. L. (2008). Designing precursors
for geopolymer cements. Journal of the American Ceramic Society,
91(12), 3864-3869. p.12. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1111/j.1551-2916.2008.02787.

36 Duxson, P., Fernandez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey, G.
C.,Palomo, A., & Van Deventer, J. S.J. (2007). op. cit. P. 2918.

37 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. p. 249.
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alcanzar altas resistencias [38].

A mas de desperdicios y subproductos, la caolinita
y el mefacaolin (Fig. 4.5.2) son aluminosilicatos
relativamente accesibles que han sido usados
en esftudios previos como una fuente de Siy Al
solubles para sintefizar geopolimeros. Lla cantidad

38 Muiioz, J. F., Easton, T., & Dahmen, J. (2015). Using alkali-
activated natural aluminosilicate minerals to produce compressed
masonry  construction materials. Construction and Building
Materials, 95, 86-95. p.86. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.conbuildmat.2015.07.144.

COMPOSICION ELEMENTAL EN PORCENTAJE DE MASA DE VARIOS MINERALES ADECUADOS
PARA GEOPOUMERIZACION, ORDENADOS EN CONTENIDO DECRECIENTE DE SIO2

Si0; AbOs CaO  MgO NoO KO  FesOs
Tipo Fuente ‘ - % % ‘ % % L lo%
: Cuarzo: Polvo de
Silice sflice 99,56 0,28 0,00 0,00 0,01 0,10 0,00
o Ceniza de
Silice > 92,83 0,59 046 | 049 0,00 0,10 2,3
cdscara de arroz
Silice Humo de silice 89,00 0,40 0,20 1,70 | 0,20 1,20 1,40
Rocas Toba volcanica 74,16 13,80 0,43 07 | 4;33 4,86 1,13 0,92
- e e
Arcillas 33.7% Caolinita, 70,04 19,59 035 | 026 0,37 | 472

caoliniticas | cuarzo, pirofilita.

Toba volcanica

Rocas bess k 60,08 19,98 3,30 @ 0,60 | 3,08 8,55 | 3,32 | 0,52
ignimbrita
Rocas Lava lamproita 58,42 10,80 2,56 | 868 1,50 835 580 | 1,15
Ceniza Ceniza volante -
Valanie Espaia 57,36 23,28 3,40 1,80 | 0,73 1,58 | 6,35 | 3,54
Arcillas lllita 56,91 | 36,37 | 1,59 | 2,07 | 0,43 | 5,10 | 0,72 | 8,84
Chamota,
Arcillas caolinita
: 56,06 36,09 0,10 0,20 0,20 2,10 | 1,60 | 0,20
caoliniticas | calcinada
1100C”°
: Metacaolin-750,
Arcillas e
AR caolinita 54,96 41,09 0,10 0,20 0,20 2,10 0,60 | 0,83
caoliniticas <
calcinada
Arcillas 78,5% Caolinita,
B cuarzo, 545 | 294 | 0,20 | 0,20 | 0,10 | 0,20 | 1,40 | 11,00
caoliniticas 2
moscovita.
Eonizd Cenizavolante- | o, (| 568 1031 | 1,22 | 082 | 198 | 8,67 | 5,50
volante Bélgica
Arcillas Montmorillonita 51,14 | 19,76 | 1,62 3,22 | 0,11 0,04 | 0,83 | 22,51
Ceniza Ceniza volante -
o Espara 50,30 | 27,05 2,81 | 1,79 | 074 3,60 7,43 | 4,91
Ceniza Ceniza volante - 50,00 28,00 3,50 1,30 | 0,20 | 0,70 12,00 2,00
volante Australia
. 93% Caolinita,
Arcillas .
F moscovita, 45,34 38,81 | 0,13 0,26 0,01 0,08 0,73 13,05
caoliniticas
cuarzo
Rocas Anortita 43,88 36,18 19,37 0,22 0,10 | 0,08 | 0,36
Arcillas Anhidrita,

caolinficas | caclinita, cuarzo | 3487 | 10,38 127,50 | 1,79 | 083 | 2,06 | 4,82
Escoria

me'alﬁrgicc- 33,27 10,90 44,77 | 527 | 0,26 @ 0,62 1,43 1,64
Bélgica

Escorias

Escoria
metaldrgica - 32,83 11,59 41,43 003 0,28 041 1,58 | 1,30
USA

Escorias

Fig. 4.5.3 lista de algunos minerales aptos para la geopolimerizacion
con su respectivo contenido de Si.O,. (J. Davidovits)
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de disolucién del Al de la caolinita es mayor que
la de ofros aluminosilicatos naturales comunes, sin
embargo, si sélo se usa caolinita sin la presencia
de otros aluminosilicatos, se forma una estructura
débil, de manera que la sinergia entre diferentes
aluminosilicatos parece ser importante, pero es un
aspecto que requiere investigaciones adicionales

[39].

Algunos estudios sefialan que la calcinacion del
caolin es necesaria para la disolucion de la alimina
en soluciones alcalinas en estado fluido que lleven
a la solidificacién posterior de geopolimeros [40].

los minerales con mayor grado de disolucién
muesfran una mejor resistencia a la compresion
porque las moléculas sueltas se organizan de
mejor forma en las nuevas redes poliméricas [41].

Existe interés en el estudio del comportamiento
de materias primas naturales, en las que no se
requieran grandes cantidades de energia previa
para mejorar las caracterfsticas finales del material.
En el siguiente capitulo se trata més a detalle el
tema de geopolimeros de aluminosilicatos naturales
de arcillas, y en la tabla en la Fig. 4.5.3 se sefiala
la composicién elemental de una serie de materias
primas o sustancias base para la elaboracion de
geopolimeros segun Davidovifs.

39 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. pp. 252-
253.
40 Weng, L., Sagoe-Crentsil, K., Brown, T., & Song, S. (2005).

Effects of aluminates on the formation of geopolymers. Materials
Science and Engineering B: Solid-State Materials for Advanced
Technology, 117(2), 163-168. p.163. Recuperado en octubre 2017 de:
http://doi.org/10.1016/j.mseb.2004.11.008.

41 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. p.260.
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2.2.6 ACTIVADORES ALCALINOS

Para iniciar la reaccién de geopolimerizacion de
un aluminosilicato sélido se requiere su activacion
quimica mediante un componente alcalino (o écido),
generalmente hidréxidos o silicatos alcalinos de
alto pH que formardn una red polimero inorgdnica
de dlcali-aluminosilicatos [42]. los dtomos de
silicio y aluminio reaccionan para formar moléculas
quimica vy estructuralmente  comparables o las
que construyen las rocas naturales. Las sales y/o
hidroxidos de metales alcalinos son  necesarios
para la disolucion de silice y alimina, pero
fambién son necesarios para formar parte de las
redes poliméricas [43].

El hidréxido de metal alcalino (OH), por ejemplo
en NaOH, actia como catalizador mientras los
cationes metdlicos, por ejemplo Si-Al, se incorporan
en lo mafriz. Es asi que la concenfraciéon del
activador alcalino influye en las caracteristicas de
lixiviacion y en la estabilidad final  para formar
un elemento estructural 'y equilibrar el marco
negativo llevado por el aluminio tetraédrico [44].
El mecanismo inicial de reaccion es impulsado por
la capacidad de la solucién alealina para disolver
el material base vy liberar el silicio y el aluminio
reactivo [45].

En cualquier caso, los activadores usualmente
serdn: hidroxidos alealinos, silicatos, carbonatos,
sulfatos, aluminatos o cualquier sustancia soluble
que pueda sustituir cationes del metal alcalino,
elevar el pH de la mezcla de reaccién y acelerar
la disolucion del precursor sélido.

Cuando la materia prima o material base se
mezcla con soluciones alcalinas sus componentes

42 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013).
Characterization of alkali activated kaolinitic clay. Applied Clay
Science, 75-76, 120-125. p.120. Recuperado en octubre 2017 de:
http://doi.org/10.1016/j.clay.2013.02.005.

43 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. pp. 731-732.
44 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. p.732.
45 Review, A. L., Force, A. I. R., & Directorate, M. (2012).

Alkali-activated geopolymers: a literature review. Air Force USA.
Airbase Technologies Division, Air Force Research Laboratory. p.09.

se disuelven en mayor o menor grado,
indipendientemente del tipo de hidroxido. Pese a
ello, es insuficiente para que las estructuras crezcan
hosta formar redes bien cristolizadas y como
resultado se forma una estructura microcrisfalina
amorfa o semi-amorfa.

El nivel de pH de la solucion activadora influye
fuertemente en el rendimiento final del geopolimero.
Khale y Chaudhary [46] informaron que lo
resistencia medida a partir de muestras de pH 14
era cinco veces mayor que las muestras formadas
a partir de paostas de pH 12; concluyeron que
un rango de pH de 13-14 es més adecuado
para la formacion de geopolimeros con mayores
resistencias mecdnicas.

V. Glukhovsky ~ clasificd los activadores en seis
grupos:

) Alcalis, MOH.

(2) Sales acidas débiles, M,CO,,M,SO,,M,PO,, MF
(3) Silicatos, M,O - nSiO,.

(4) Aluminatos, M, O - nALO..

(5) Aluminosilicatos, M,O - ALO, - SiO,.

(6) Sales acidas fuertes, M, SO,

(donde M es un catién tal como Kf, Nat, etc.)

Soluciones de hidréxidos alcalinos.

Existen varios hidroxidos — alcalinos  utilizados
para la activacién de aluminosilicatos, cada uno
presenta caracteristicas y resuliados particulares en
la sintesis de geopolimeros. Los més usados son los
hidréxidos alcalinos de sodio (NaOH) y/o potasio
(KOH).

En este contexto la eflorescencia es un problema
conocido en los geopolimeros activados con una
concentraciéon demasiado alta de soluciones de
hidréxido, donde el exceso de dlcali reacciona
con el CO, atmosférico. De todos modos, en la
mayoria de los casos, no es perjudicial para la
infegridad estructural del material [47].

46 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. p. 738.

47 Pacheco-Torgal, F. (2015). op. cit. pp. 462-483.



GEOPOLMERIZACION
ACTIVADORES ALCALINOS

Ofro foctor a considerar es el aumento de
femperatura en de la solucién y los cuidados que
deberan tomarse en cuenta en el manejo de los
materiales precursores, sobre todo si las soluciones
de hidroxido deben ser preparadas rutinariamente
a partir de precursores solidos.

2.2.6.1 Hidréxido de Sodio (NaOH)

El hidréxido de sodio o hidréxido sédico, también
conocido como soda cdustica o sosa cdustica, es
el activador més usado, siendo el més barato y
disponible de los hidréxidos alcalinos.

los cationes de sodio son més pequefios que los
cationes de pofasio y pueden migrar con mucho
menos esfuerzo. los geopolimeros activados con
hidroxido de sodio desarrollan mayor cristalinidad
mejorando asi o estobilidod en  ambientes
agresivos de sulfatos y dcidos [48].

las  concenfraciones més  allas de  NaOH
promueven mayores resistencios en las primeras
etapas de reaccién, sin embargo, la resistencia
de muestras envejecidas pueden comprometerse
debido a un excesivo OH  en la solucién [49].

la alcalinidad es necesaria para la desintegracion
de aluminosilicatos fuertes (Fig.4.6.1). Por ofra
parte, Na* sirve como el ion que contrarresta la
carga negativa infroducida por cada tefraedro

AlO, formado [50].
2.2.6.2 Hidréxido de Potasio (KOH)

El hidioxido de potasio  (fambién  conocido
como potasa cdustica) es un compuesto quimico
inorganico de férmula KOH. Al igual que el
hidréxido de sodio (NaOH), el hidréxido de
pofasio es una base de uso comin. Todos los
minerales de Al-Si son en cierta medida solubles
en solucién alealina concentrada, en  general

48 Review, A. L., Force, A.I.R., & Directorate, M. (2012). op.
cit. p.10.

49 Ibid.

50 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013). op.
cit. p.122.
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con un mayor grado de disolucién en NaOH
que en KOH. También existen investigaciones
sobre geopolimerizacién de aluminosilicatos que
muesfran mayores resistencias a la compresion
después de la geopolimerizacion en KOH que en
NaOH a pesar del mayor grado de disolucién en

(A

NaOH 08

Fig. 4.6.1 Efecto del Hidréxido de Sodio (NaOH) sobre la ceniza de
céscara de arroz segun la concenfracién.
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NoOH que en KOH (Fig.4.6.2) [51].

El hidroxido de potasio, posee un mayor pofencial
de ionizacion polimérica en solucién, sin embargo,
se ha demostrado que las concentraciones de
KOH por encima de TOM disminuyen la resisfencia
debido a los excesivos iones de K+ [52].

2.2.6.3 Soluciones de silicatos alcalinos

la quimica de la silice es compleja y como fdl,
es poco enfendida [53]. la viscosidad de las
disoluciones de silicato de sodio  disminuye
notablemente con el aumento de la temperatura
y la solubilidad de algunas foses de metasilicato
de sodio comienzan a disminuir a femperatura
elevada, lo que significa que el calentamiento no
es una forma garantizada de asegurar o acelerar
la disolucién de precursores  sélidos durante la
preparacion de una solucion de acfivacion de
geopolimero [54].

2.2.6.4 Silicato de sodio (Na,SiO,)

El silicato de sodio o silicato sédico (nombre comin
del compuesto mefasilicato de sodio), también
conocido como vidrio soluble, es una sustancia
inorgénica que se encuentra en soluciones acuosas
y también en forma sélida.

los silicatos de sodio se fabrican mediante lo
fusion de arena (SIO,) con carbonato de sodio
(Na,CO,) a temperaturas superiores a 1100°C y
disolucion del producto con vapor de alta presion
en un liquido semiviscoso denominado vidrio
soluble. Comunmente se lo mezcla con NaOH o
KOH como un agente fortalecedor para aumentar
la alcalinidad y aumentar la resistencia general del
de geopolimeros.

51 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. pp. 247—
266.

52 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. pp.729-746

53 Provis, J. L., & van Deventer, J. S. J. (2009). op. cit. pp. 56-
64.

54 Ibidem.

El vidrio soluble en polvo conduce a un menor
rendimiento en comparacion con la forma liquida.
la propiedad mds importante de este producto es
su relacion de masa de SIO, a Na,O, que estd
comercialmente disponible en el rango de 1,5 a
3,2. Para obtener mejores resultados, se recomienda
una solucion de silicato con una proporcion de

J— 05um |(b)

»

Fig. 4.6.2 Imagenes SEM de pastas de ceniza volonte activadas
usando: (a 'y b) 8M NaOH; (c y d) 8M KOH; (e) silicato de sodio
(Ms=2.0) y (f) silicato de potasio (Ms=2.0).
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SiO, a Na,O [en masa) de 2,0 mezclada con un
hidréxido dlcalino de 816M 24 horas anfes del
uso [55]. Los silicatos solubles reducen la saturacién
de los dlcalis en la solucién y promueven un
mayor enlace inter particula tanto con los ligantes
geopolimeros como con el material agregado
incluido. Existen investigaciones que han revelado
que las soluciones activadoras que contienen poco
o nada de silicatos solubles producen resistencias
a compresién significativamente mas débiles que
las activadas con altas dosis de silicatos solubles

[56].

Investigaciones adicionales demuestran que bajo
femperaturas  crecienfes, los especimenes que
confienen vidrio soluble disminuyen en fuerza
mientras que aquellos que contienen sélo un

activador  alealino (NaOH, KOH)  producen
mayores resistencias [5/].

2.2.6.5 Oftros activadores alcalinos

Existen ofros activadores alcalinos, como  por

ejemplo hidroxido de rubidio (RbOH), que no se
han estudiado en defalle en la geopolimerizacion
debido principalmente @ su costo y escasez.
El hidroxido de cesio (CsOH), se ha usado
en algunos casos en geopolimerizacion pero
predominantemente en silicato en lugar de sistemas
activados por hidroxido. Es menos raro que el
rubidio, pero adn lo suficienfemente exdtico como
para considerar improbable su uso comercial a
gran escala en geopolimeros [58].

El activador alcalino més utilizado en varios estudios
es una mezcla de un hidréxido metal-alcalino
(NaOH o KOH) con una solucién de silicato de
metalalcalino (NNa,O - SIO,, o nK,O - SiO,).

Existen pocos y aislados estudios de activadores

55 Review, A. L., Force, A.I.R., & Directorate, M. (2012). op.
cit.p. 11.

56 Ibid.

57 Ibid.

58 Provis, J. L., van Deventer, J. S. J. (2009). op. cit.pp 55-56.
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alcalinos alfernativos a los anfes mencionados [59],
por tanfo, serdn de utilidad futuras investigaciones
en este campo.

227 EL PROCESO DE SINTESIS DE

GEOPOLIMEROS

Llos geopolimeros o polimeros inorgdnicos no son
nicamente el resullado de la activacion quimica
mediante un actfivador alcalino de un material base
compuesto de aluminosilicatos. Sumada a esfa
corfa definicion se debe mencionar que el proceso
de geopolimerizacion abarca diferentes efapas y
variantes de sinfesis y curado cuyas particularidades
son deferminantes en las caracteristicas finales de
los geopolimeros.

Dependiendo de la materia prima seleccionada
y las condiciones de sintesis, los geopolimeros
pueden presentar caracteristicas de gran resisfencia
a compresion, baja refraccién, fraguado répido

lento, resistencia a los dcidos, resistencia al
fuego y baja conductividad térmica. Sin embargo,
esfas propiedades no son inherentes a todas las
formulaciones de geopolimeros. los polimeros
inorganicos no deben ser considerados una solucion
universal para fodos los problemas de seleccién de
materiales, sino mds bien, una solucién que puede
ser adaptada mediante el disefio del proceso y la
mezcla correcta para optimizar las propiedades,
y/o reducir el coste para una aplicacién dada

(Fig.4.7.1) [60Q].

Segin varios autores, entre ellos Davidovits, los
ligantes geopoliméricos son los andlogos amorfos
de las zeolitas y requieren condiciones similares
de sintesis hidrotérmica; los tiempos de reaccion
son sustancialmente mas répidos, lo que da como
resulfado mafrices amorfas o semi  cristalinas
comparadas  con las estructuras  zeoliticas
altamente cristalinas 'y regulares. El' mecanismo
exacfo mediante el cual ocurre el fraguado y
endurecimiento de los geopolimeros no se entiende

59 Pacheco-Torgal, F. (2015). op. cit.

60 Duxson, P., Fernandez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey, G.
C.,Palomo, A., & Van Deventer, J. S.J. (2007). op. cit. pp. 2917-2933.
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Sélido Liguido
Materiales Activador alcalino
Fuentes de aluminosilicatos . . s g o w
(metacaolin, cenizas volantes, (Hidroxido de sodio, hidréxido
etc.) de potasio, etc.)
v
Mezcla
v
Reaccidn quimica de
polimerizacién
v
Proceso de curado
v

[ Geopolimero ]

Fig. 4.7.1 Diagrama bésico de la formacién de geopolimeros.

completomente [61].

Algunas investigaciones [62] sostienen que el
mecanismo comin que describe el proceso
de sintesis de geopolimeros, concuerda con
el propuesto por Glukhovsky en la década de
los cincuenta: (o) disolucién - coagulacion, (b
coagulacién - condensacion, (¢ condensacion -
cristalizacion.

Ofros aufores [63] proponen modelos de sintesis
semejantes (Fig. 4.7.2). Un modelo de dos pasos
bdsicos: (a) generacion de especies reactivas,
que es la disolucién de fases amorfas por
dleali, para producir sflice y alimina reactiva, y
(b) reaccion de fraguado, que es el proceso de
policondensaciéon que conduce a la formacién
de polimeros de oluminosilicato amorfo o semi-
cristalino; o un modelo de tres pasos similar al
de Glukhovsky: (a) disolucion de Siy Al en un
medio alcalino (por hidrdlisis|, (b) condensacion
de las especies disueltas en monémeros, v (c] la

61 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. pp. 247—
266.

62 Pacheco-Torgal, F. (2015). op. cit. pp. 28-30.

63 Zhang, G., He, J., & Gambrell, R. P. (2010). op. cit. pp.1-2.

Eiemplo de esquema del proceso de sinfesis de
geopolimeros (5 etapas).

Fuente de aluminsilicato

: Disolucién
ACfIVGdOI’ h Hp
alealino
Aluminatos y silicatos
H0 Ezpéﬁi%c'ién
quilibrio

“Coagulacion”

Reorganizacién

Polimerizacién y
endurecimiento

/X TF ST QU U N

s S

Fig. 4.7.2 Esquema del proceso de sintesis (5 efapas).

policondensacion en estructuras poliméricas [64];
o un modelo de cuatro pasos: (o] disolucion de
minerales de aluminosilicato  desencadenados
por hidréxido alcalino, (b) difusion de complejos
de silice y almina (c) condensacion de grandes
polimeros amorfos de aluminio y éxido de silicio

64 Lee, N. K., Khalid, H.R., & Lee, H. K. (2016). Synthesis of
mesoporous geopolymers containing zeolite phases by a hydrothermal
treatment. Microporous and Mesoporous Materials, 229, 22-30.
p. 22. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
micromeso.2016.04.016.

45



GEOPOLMERIZACION
FL PROCESO DE SINTESIS DE GEOPOLIMEROS

fridimensionales, y (d) endurecimiento [65].

Tomando en cuenta lo mencionado, en este trabajo
se considera el proceso general de sintesis en fres
etapas: disolucién, polimerizacion vy cristalizacion.

2.2.7.1 Primera etapa
(a) Disolucién

la disolucién molecular de los aluminosilicatos se
produce inmediafamente después del confacto
enfre la solucién alcalina y el material base, y
permite la inferaccion iénica entre especies vy la
ruptura de enlaces covalentes entre los Gtomos de
silicio, aluminio y oxigeno (Fig,4.7.3) [66].

la reaccion comienza cuando los iones OH en la
solucion alcalina separan los enlaces Si-O-Si. Los
iones redistribuyen su carga electréonica alrededor
de los &tomos de silicio, debilitando los enlaces
SFO-Si'y haciéndolos més propensos a la ruptura.
La presencia del cation alcalino neutraliza la carga
negativa resullante, mientras que la formacion de
enlaces SFO-Nat obstaculiza la reversion a la
esfructura SFO-Si. los grupos OH influyen en los
enlaces Si-O-Al de la misma manera: las especies
de aluminio disuelto forman especies complejas,

predominantemente Al[OH)* [67].

Este proceso genera calor répido e infenso y es

65 Muiioz, J. F., Easton, T., & Dahmen, J. (2015). op. cit. p. 87.

66 Fernandez-Jiménez, A., Palomo, A., Sobrados, I., & Sanz,J.
(2006). op. cit. pp. 114-118.

67 Pacheco-Torgal, F. (2015). op. cit. pp.28-31.

Fig. 4.7.3 Esquema del proceso de disolucion. La reaccién comienza
cuando los iones OH- en la solucién alcalina separan los enlaces
SFO-SI.
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directamente proporcional al nivel de pH de la
solucion activadora. La velocidad de disolucion es
relevante para una rapida y mejor polimerizacién
y varia segun la canfidad y composicion de la
materia prima [68].

2.2.7.2 Segunda etapa
(b) Polimerizacién

El proceso de polimerizacion implica una reaccion
quimica sustancialmente répida en condiciones
alcalinas sobre minerales de Si-Al, dando como
resultado una cadena polimérica fridimensional de
enlaces SFO-AlFO.

la acumulacion de especies idnicas  favorece
el confacto enfre los productos desagregados
y comienza la policondensacién  generando
esfructuras coordinadas. Los monémeros de sflice
inferreaccionan para formar dimeros, los cuales
a su vez reaccionan con ofros mondémeros para
construir polimeros. Esta etapa es catalizada por
los iones OH". Los grupos formados como resultado
de la polimerizacién comienzan a crecer en fodas
las direcciones, generando coloides [69).

los aluminatos participan en la polimerizacion,
reemplazando isomorficamente los tefroedros de
silicio. Mientras que el mefal alcalino cataliza
la reaccion en la primera etapa, en la segunda
actta  como un componente estructural.  El
producto formado contiene cationes alcalinos que
compensan las cargas de déficit asociadas con la
sustitucién de aluminio por silicio [70].

En primer lugar se forma una fase infermedia rica
en aluminio que luego da lugar a un producto rico
en silicio estable, que depende de los materiales
precursores, las condiciones iniciales de curado y

68 Xie, Z., & Xi, Y. (2001). Hardening mechanisms of an
alkaline-activated class F fly ash. Cement and Concrete Research,
31(9), 1245-1249. pp.1245-1249. Recuperado en octubre 2017 de:
http://doi.org/10.1016/S0008-8846(01)00571-3.

69 Pacheco-Torgal, F. (2015). op. cit. pp. 28-31.

70 Xie, Z., & Xi, Y. (2001). op. cit. pp. 1245-1249.
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del tipo de activador [/1].

2.2.7.3 Tercera Etapa
(c) Cristalizacién

las  reacciones répidas entre el dleali y el
material base no permiten una cristalizacion bien
estructurada [72]. la mayoria de los geopolimeros
endurecidos se denominan precursores zeoliticos en
lugar de zeolitas reales ya que el producto final de
la geopolimerizacién es un material semi cristalino
amorfo, y la composicién de esfos productos
depende de la mineralogia y composicion quimica
de los materiales, activadores alcalinos utilizados
y las condiciones de curado que influencian el
endurecimiento y crisfalizacién (Fig.4.7.4).

la velocidad de reaccion de activacion depende
de varios factores como la distribucion del tamario
de particula y la composicién mineral del material
precursor. Del mismo modo, los tipos de activadores
alcalinos, la concentracion de  activadores, las
relaciones de sélidos v liquidos, v el fiempo vy las
femperaturas de curado son aspectos relevantes en
la caracterizacion y propiedades mecdnicas de los
geopolimeros. En la préctica, cualquiera que sea
el método utilizado, la seleccién de “activadores”
adecuados es la parte més importante de la
fecnologia [73]. Cuando la mezcla endurece
las particulas de aluminosilicato que no han sido
disueltas se mantienen unidas mediante los nuevos
polimeros, que actian como aglutinante [74].

2.2.8 OTROS FACTORES IMPLICADOS

Factores tales como el porcentaje de iones
alcalinos, la proporcién Si-Al en la materia prima,
el tipo de dlcali, el grado de disoluciéon de los
aluminosilicatos y la relacién molar Si/Al, tienen

Esquema general del proceso de sintesis de
geopolimeros
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Disolucién de aluminosilicatos por accion del activador
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9
71 Ferndandez-Jiménez, A., Palomo, A, Sobrados, I., & Sanz, J. O
(2006). op. cit. pp.111-119.
72 Review, A. L., Force, A.1.R., & Directorate, M. (2012). op. Geopolimero
cit.p. 4.
73 Ibidem pp.4-5.
74 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. pp. 247— Fig. 4.7.4 Esquema del proceso de sintesis de geopolimeros
266. (3 efapas).
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compresion final.

En este confexto se pueden identificar fres factores
principales que influyen sobre las caracteristicas
resistentes que fendrd el geopolimero:

a el tipo de d&lcali;
b) el porcentaje de activador alcalino; y
c) la concentracion de Si en la solucién.

En lo mayoria de los casos las particulas
de aluminosilicatos  no  pueden  disolverse
fofalmente desde la fase sélida inicial a la fase
de polimerizacion, sin embargo, los sélidos de
aluminosilicatos no  disueltos  contenidos en un
geopolimero  endurecido pueden comportarse
como refuerzo de la matriz (Fig. 4.8.1).

2.2.8.1 El agua

Elagua, en la mezcla de geopolimeros, proporciona
un medio de reaccion y asegura la frabajabilidad
de la mezcla durante el proceso y la manipulacion.

2.2.8.2 Los materiales de relleno

los materiales de relleno pueden usarse para
mejorar las propiedades deseadas, incluyendo la

Proceso de
curado

Fuente de
aluminosili-
catos

Agregados

Geopolimero

Fig. 4.8.1 Existen diferentes tipos de geopolimeros. El geopolimero
final dependera de los componentes utilizados y de las caracteristicas
de preparacion y curado.
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resistencia mecdnica y la densidad [75]. La arena,
como material de relleno, mejora la trabajabilidad
de la mezclo, reduce el agrietamiento, disminuye
la porosidad del material compuesto y reduce la
canfidad de pasta aglutinante haciendo que el
material resultante sea menos costoso

2.2.8.3 El proceso de curado

los geopolimeros fabricados con fuentes ricas en
aluminosilicato reactivo normalmente obtienen un
70% de la resistencia final en las primeras 3-4
horas de curado. la temperatura de curado es un
factor importante [76].

las reacciones puzoldnicas son aceleradas por
el aumento de la temperatura. A temperatura
ambiente la reaccion de geopolimerizacion es
lenta. El tiempo de fraguado se reduce cuando
las reacciones puzoldnicas son aceleradas por el
aumento de la temperatura que a la vez incrementa
la resistencia a la compresién [77].

Estd demostrado que el curado a 75°C durante 4
horas puede completar una parte importante del
proceso de geopolimerizacion de aluminosilicatos
reactivos, dando como resultado un geopolimero
a base de ceniza volante con propiedades
satisfactorias. El curado a femperatura elevada es
eficaz y brinda una confribucién mas significativa
en las reacciones geopoliméricas. También se ha
observado que la resistencia a la compresién final
puede disminuir al exponer los especimenes a una
femperatura alla durante un perfodo de tiempo
largo [78].

2.2.9 IMPACTO MEDIOAMBIENTAL
El cemento Porfland es el principal material utilizado

para la elaboracion de hormigén que, a la vez, es
el materiol mds usado en el mundo después del

75 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013). op.
cit. p.120.

76 Khale, D., & Chaudhary, R. (2007). op. cit. pp. 729-746

77 Ibid

78 Ibid
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agua [79]. Su produccion implica temperaturas muy
altas (1400-1500°C] [80] y emisiones de gases
de efecfo invernadero (Fig. 4.9.1). la produccion
de 1 tonelada de cemento Portland ordinario
genera 0,55 t de CO, y una cantidad adicional
de 0,39 t de CO, del combustible necesario para
hornear y moler, lo que representa un fotal de 094
toneladas de CO, [81,82]. Se podria decir que
por la fabricacién de cada tonelada de cemento
Portland se libera una tonelada de CO, al medio

ambiente [83].

79 Rabano, 1., Mata-Perell6, J. M., & Moreno-Eiris, E. (2006).
Patrimonio geoldgico y minero : su caracterizacion y puesta en valor.
Instituto Geoldgico y Minero de Espafia. . p. 236. Retrieved from
https://bit.1ly/2SGe6He.

80 Review, A. L., Force, A.I.R., & Directorate, M. (2012). op.
cit. p01.

81 Nazari, A., & Sanjayan, J. G. (2017). op. cit. p.195.

82 Gartner E. Industrially interesting approaches to low-CO2

cements. Cem Concr Res 2004;34:1489-98.

83 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). op. cit. pp. 1-24.

las publicaciones sobre aglomerantes a base de
cementos acfivados con dleali y geopolimeros,
indican que esfos materiales tienen un alfo pofencial
para convertirse en sucesores del cemento Portland,
cerdmicas convencionales y materiales con gran
canfidod de energia incorporada [84,85]. Por
ejemplo, si se formula correctamente el geopolimero
hecho de cenizas volantes, escorias mefalirgicas o
puzolana natural, se podria reducir las emisiones
de CO, asociadas con la fabricacién de cemento
convencional en al menos el 80% [86).

El uso de geopolimeros representa una alternativa
viable para disminuir la huella de carbono v una
solucién para problemas de gestion de residuos,
relacionados  con  los  materiales  solidos  de
aluminosilicatos generados a partir de subproductos
de diversas industrias. Ademds estd demostrado

84 Duxson, P., Ferndndez-Jiménez, A., Provis, J. L., Lukey, G.
C.,Palomo, A., & Van Deventer, J. S.J. (2007). op. cit. pp. 1590-1597.
85 Nazari, A., & Sanjayan, J. G. (2017). op. cit. pp.195-216.
86 Ibidem pp.217-262.

Fig. 4.9.1 En la actualidad las practicas y materiales empleados en la consfruccién conllevan un alfo impacio ambiental. La produccién de una
tonelada de cemento Portland genera una tonelada de CO, que es liberada en la atmésfera.
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que el hormigén a base de geopolimeros de
subproductos  indusfriales  posee  propiedades
mecdnicas, fisicas y de durabilidad similares o
mejores en comparacién con el hormigén a base
de cemento Porfland comin [87].

En este contexto, hay que considerar que para
contribuir a la disminucién de la huella de carbono
existen una serie de facfores que pueden ser
optimizados: el uso del activador quimico, el régimen
de curado, la distribucién del tamadio de particula
de los materiales fuente, la resistencia mecdnica,
las  propiedades  fisicas, la microestructura, la
durabilidad, etc. Por ejemplo, se ha identificado
que el contenido de activadores alealinos y
los tratamientos a temperatura elevada de  los
geopolimeros se encuentran entre los principales
factores que pueden ser optimizados[88]. El uso
de una solucién de NaOH o KOH en lugar de
una solucién de silicato, caolinita en lugar de
metacaolin [89] o el uso de aluminosilicatos
naturales sin  activaciéon  térmica  convencional,
reduciria las emisiones de CO, [90].

la geopolimerizacion consfituye un cambio radical
en la quimica de los materiales de construccién y
en los mecanismos de sintesis en comparacién con
la quimica del cemento Portland o las cerédmicas
cocidas a altas femperaturas. Presenfan una serie
de venfajas mecdnicas, ambientales y econdmicas

[91].

2.2.10 INTERES CIENTIFICO EN GEOPOLIMEROS

la situacién medioambiental v el crecimienfo de
los paises en desarrollo vaticinan la construccién a
corfo y mediano plazo de grandes infraestructuras

87 Ibid.
88 Ibidem. pp.263-334.
89 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013). op.

cit. pp. 120-125.

90 Esaifan, M., Rahier, H., Barhoum, A., Khoury, H., Hourani,
M., & Wastiels, J. (2015). op. cit. pp.251-259.

91 Nazari, A., & Sanjayan, J. G. (2017). op. cit. pp. 217-262.
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lo que se fraduce en un fuerte incremento de
demanda de materiales de construccion para las
proximas décadas). Esto ha despertado el interés
en materiales allernativos. En los Oltimos afios se
ha evidenciado un incremento importante en la
investigacion de geopolimeros, lo que es esencial
para el desarrollo de la fecnologia ya que existen
aspectos que hacen falfa estudiarlos a profundidad

[92]

En el pasado, por faltla de conocimiento, los
compuesfos de metales alcalinos se excluyeron de
los componentes del cemento Porfland. La mayor
parte del siglo XX la industria del cemento evité el
uso de dlealis. Contradictoriamente, con el paso
del tiempo, un gran volumen de estudios modernos
determiné que la razédn de la excelente durabilidad
de muchos de los aglutinantes de la antigiedad,
se debia precisamente a la mineralogia rica en
mefales alcalinos y silicatos de calcio hidratados

[@3].

En los afios sesenta, en Kiev - Ucrania, el interés
cientifico se inicié con una serie de estudios sobre
la utilizacion de escoria de alio homo activada
alcalinamente para la produccién de materiales
utilizados en la construccién de edificios de
aparfamentos, elementos para vias de ferrocarril,
framos de carreferas, tuberias, canales de riego vy
drenaje, losas y blogues. También se produjeron
un gran nimero de patentes y normas para las
mezclas de escoria, pero esfa documentacion ha
sido en gran parte inaccesible [94].

Muchas de las  primeras  investigaciones
publicadas sobre geopolimeros de aluminosilicatos
fueron patentes (por ejemplo: Davidovits 1982
[95], 1984 [96]) y por lo fanto contienen pocos

92 Nazari, A., & Sanjayan, J. G. (2017). op. cit. pp. 217-262.
93 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). op. cit. pp. 1-24.

94 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S.J. (2014). op. cit. p. 32.
95 Davidovits, J. (1982) Mineral polymers and methods of

making them, U.S. Patent 4,349 ,386.

96 Davidovits, J. (1984) Synthetic mineral polymer compound
of the silicoaluminates family and preparation process, U.S. Patent

4472,199.
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detalles cientificos. Probablemente los documentos
mds relevantes que resumieron el frabajo a lo
largo de los afios ochenta, son los trabajos de
una conferencia celebrada en Francia en 1988
(Davidovits y Orlinski 1988 [97]) y un articulo de
revisién escrito por Davidovits (1991 [98]).

Poco después de esto Palomo y Classer
publicaron el primer estudio cientifico defallado
de los geopolimeros de metacaolin (Palomo y
Classer 1992 [99]). Posteriormente, los trabajos
de las conferencias Geopolymer celebradas
en 1999 (Davidovits 1999 [100]), 2002 (lukey
2002 [101]) y 2005 (Davidovits 2005 [102]),
fambién proporcionaron valiosa informacién tanto
sobre los desarrollos tcnicos en el campo, como
sobre el crecimiento mundial en la investigacién
de geopolimeros durante este periodo. Un libro
publicado por Davidovits (2008 [103]) también
resume una buena parfe del frabajo que sélo
estaba disponible anteriormente en la literatura de
patentes [104].

los aglomerantes alcalinos  hicieron su primera
aparicion oficial hace mas de 50 afios, pero
muchos factores, algunos todavia actuales, han
frenado el desarrollo y adopcion de la tecnologio
de activacion alcalina. Una razén obvia predomina

97 Davidovits, J. and Orlinski, J. (1988) Proceedings of
Geopolymer ’88 — First European Conference on Soft Mineralurgy.
Compeigne, France.

98 Davidovits, J. (1991) Geopolymers — Inorganic polymeric
new materials. Journal of Thermal Analysis, 37, 1633-1656.
doi:10.1007/BF01912193.

99 Palomo, A. and Glasser, F. P. (1992) Chemically-bonded
cementitious materials based on metakaolin. British Ceramic
Transactions and Journal, 91, 107-112.

100 Davidovits, J., Davidovits, R. and James, C. (1999)
Proceedings of Géopolymére 99 — Second International Conference.
Saint-Quentin, France.

101 Lukey, G. C. (2002) Proceedings of Geopolymers 2002 —
Turn Potential into Pro t, Melbourne, Australia.

102 Davidovits, J. (2005) Geopolymer, Green Chemistry and
Sustainable Development Solutions: Proceedings of World Congress
Geopolymer 2005. Saint-Quentin, France.

103 Davidovits, J. (2008) op. cit.
104 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2009). op.cit. pp.01-
07.
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sobre el resto: las grandes empresas infernacionales
del cemento, no han estado ni estdn interesadas
en promover la susfitucion del cemento Portland
por aglutinantes alternativos como materiales de
construccion [105].

El cemento es un negocio muy lucrativo y los agentes
que lo monopolizan temen que un cambio en sus
fundomentos de produccion detraiga los beneficios
econémicos que genera en todo el mundo.
Quienes rechazan el cambio de la tecnologia de
aglomerantes de construccién afirman que un nuevo
producto no puede ser lanzado en el mercado sin
una revisién cientificoécnica profunda, pero los
aglutinantes alcalinos han pasado esa prueba.
El fondo cientifico y técnico disponible sobre los
cementos alcalinos de hoy es mucho mayor que
el conocimiento que se disponia sobre el cemento
Portland cuando fue adoptado como un material
de construccion masivo [106)].

las bases de datos cientificas demuestran que la
investigacién en el campo de geopolimeros ha
crecido exponencialmente en los Ultimos afos. En
los gréficos Fig.4.10.1 y Fig.4.10.2 observamos
una comparacion histérica de articulos publicados
en las bases de datos Science Direct y Web of
Science respectivamente en donde se observa este
fenémeno. También se observa la brecha entre
la dedicacién brindada al estudio de cementos
en comparacién con la dedicacién brindada ol
desarrollo de geopolimeros y materiales activados
alcalinamente.

De todos modos, hasta ahora, se ha demostrado
que la geopolimerizacion puede  transformar
una amplia gama de residuos de materiales de
aluminosilicato en materiales de consfruccion con
excelentes propiedades quimicas v fisicas. Es bien
sabido que los geopolimeros poseen excelentes
propiedades [mecdnicas, resistencia al fuego y
resistencia a los dcidos). Estas propiedades hacen
de los geopolimeros un material con gran potencial
para la construccion que ha atraido atencion a

105 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). op. cit. pp. 01-24.

106 Ibid.
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nivel infernacional en los Ultimos 20 afios. Aunque
las aplicaciones comerciales de los geopolimeros
son limitadas en la actualidad, un reciente aumento
de la actividad de investigacion y desarrollo
podria facilitar lo aceptacién mas amplia de esfos
materiales [107].

Pese a que la activacion alcalina se conoce desde
hace mucho tiempo, la literatura sobre este tema
es minima en comparacion a la dedicacion dada
a ofros materiales. los estudios de geopolimeros
como remplozo de componentes de elementos
convencionales de construccion: ladrillos cocidos,
fejas o productos cementosos, es escaso [108]. Afio
fras afio el interés en el estudio de geopolimeros
aumenta pero la comparacion con los esfuerzos
depositados en el desarrollo del cemento Portland
(Fig.4.10.1 y Fig.4.10.2), evidencia la necesidad
de un cambio de vision y de prioridades por parte
de los investigadores e insfituciones académicas
responsables del desarrollo de nuevos materiales
y tecnologias.

2211 USO DE GEOPOLIMEROS EN LA
CONSTRUCCION

las  primeras  aplicaciones  para  cementos
alternativos en la construccién datan de los afos
sesenfa. En un inicio las invesfigaciones y el uso de
esfos materiales se aplicaron en la antigua Union
Soviética en elemenfos consfructivos  basados
en cementos a base de escoria alcalinamente
activada. Se produjeron patentes y normas sobre
dichas mezclas pero esta documentacion ha
sido en gran parte inaccesible para el Oeste.
la aplicacién de cementos alcalinos a base de
cenizas volantes es mas reciente [109].

2.2.11.1 Uso de cementos alcalinos

El gran pofencial de los cementos alcalinos ha
sido ampliomente demostrado por investigaciones

107 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). op. cit. pp. 247—
266.

108 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013). op.
cit.

109 Provis, J. L., & van Deventer, J. S.J. (2009). op. cit. pp. 1-7.

llevadas a cabo en paises como Rusia, Ucrania,
Polonia, Finlandia, Japén, China, Francia, Estados
Unidos, Canadg, India, Australia, Espafia y Reino

Unido [110].

Un ejemplo de la temprana produccion comercial
de hormigones de escoria activados con hidréxido
alcalino se dio en 1960 en Mariupol, Ucrania. Estos
hormigones en forma de bloques prefabricados
fueron utilizados para la construccion de viviendas,
garajes y ofras infraestructuras, incluyendo edificios
de apartamentos (Fig.4.11.1) de dos a 15 plantas.
la planta de fabricacion de blogques fue cerrada a
principio de los afios ochenta pero la produccién
de concreto pre mezclado de escorias actfivadas
por dlcali y producios de hormigén se reanudd
en 1999. Este hormigon activado por dleali se ha

110 Palomo, A., Krivenko, P., Kavalerova, E., & Maltseva, O.
(2014). op. cit. pp. 01-24.

Fig. 4.11.1 Edificio residencial en Mariupol, Ucrania, construido a
partir de bloques prefabricados de escoria acfivadas con hidréxido
alcalino (exterior revestido de yeso).
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utilizado en diferentes dreas, incluyendo calzadas
para vehiculos pesados moldeadas insitu o
prefabricadas, asi como la produccién comercial
de estructuras portantes. Estas insfalaciones han
producido més de 20.000 m® desde 2002
en varios grados de resistencia y los cdlculos
econémicos muestran ahorros significativos (hasta
un 50%) en comparacién con los hormigones
de cemento FPorfland de grado de resistencia
equivalente [111].

En 1974, en Cracovia, se consfruyd un almacén
utilizando  hormigén  prefabricado @ partir de
escorias alcalinamente activadas para las losas de
suelo y los paneles de pared. las composiciones
de hormigén incluyeron escoria de allo homo
granulada molida, agregados mezclados, Na,CO,
y agua. los productos se fundieron y curaron en un
tinel de calentamiento a 70°C durante 6 horas y
luego se pusieron en servicio. Dicho edificio ha sido
monitoreado por muchos afos. Mdas de 25 arios
después de su construccién muestras de nicleos
cilindricos de 100 mm de diémetro fueron tomadas
de los paneles de paredes exteriores para pruebas
de resistencia a la compresién, profundidad de
carbonatacién y microestructura. Hay un aumento
muy significativo de la fuerza de 28 dias a 27
afos en todos los casos, asi como una tasa media
de carbonatacién de menos de 0,5 mm/afo en
todas las muestras. No hubo evidencia observable
de micro-agrietfamiento, problemas de reaccién de
dlcalisilice o corrosion de acero después de esfe
periodo prolongado de tiempo en servicio [112].

Ofro ejemplo de la aplicacion y uso de
cementos alcalinos se observa en varios edificios
residenciales de gran altura (mds de 20 plantas)
que fueron construidos con hormigén basado en
escorias alcalinamente activadas por la empresa
industrial Tsenfrmetallurgremont entre 1986 y 1994,
incluyendo el edificio de 24 pisos representado en
la Fig. 6.11.2. las paredes exteriores de los fres
edificios fueron fundidas in situ y los planchas de
piso, escaleras y ofros componentes estructurales

111 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2014). op. cit. 309-
338.
112 Ibid.

54

91

235 Al

2/
)

i

4

4

“

LA LR A Bb b)) )
o
s

v
7

i

i

Fig. 4.11.2 Edificio de 24 pisos construido con hormigén de cemento
de escoria activada por dlcali, Lipetsk, Rusia, 1994.

fueron pre fundidos, todos usando concreto BFS
(Blast Fumnace Slag) acfivado con  carbonato
alcalino. El hormigén para el vertido in situ fue
fransportado de la estacién de mezclado al sitio
de consfruccién usando camiones de hormigén
regulares y curado con elementos de calefaccién
eléctricos. los elementos  prefabricados  fueron
fundidos y curados al vapor en una planta, después
del curado ol vapor se obtuvo una resistencia de
25 MPa. la arena de cuarzo era el agregado fino
y la caliza dolomitica era el agregado grueso;
Se observd una buena compatibilidad entre el
aglutinante activado con élealiy los agregados, sin
evidencia de reaccion alcalina sobre el agregado

[113].

Los cementos alcalinos fambién han sido utilizados

113 Ibid.
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Fig. 4.11.3 Comparacién de hormigén vertido in situ, de cemento de
escoria activada por ¢ledli (lado izquierdo) y cemento Porfland (lado
derecho). Teropol, Ucrania.

en obras de ingenieria civil. Por ejemplo, la
empresa  Termnopol-Promstroy, de la ciudad de
Ternopol, Ucrania, consfruyé dos carreteras, una
con hormigén Porfland'y ofra con hormigén basado
en escorias alcalinamente activadas (Fig. 4.11.3).
El hormigén fue fundido in situ en 1984. En 1999,
se inspeccionaron las obras, observando que la
carrefera consfruida con el hormigén  basado
en escorias alcalinamente activadas estaba en
perfecto estado, mientras que la construida con
cemento Portland se deteriord seriamente [114].

2.2.11.2 Uso de geopolimeros

Inicialmente, los geopolimeros fueron
comercializados por razones relacionadas con la
resistencia al fuego, pero la resistencia mecdnica
que alcanzaba el material tempranamente a través
de combinaciones quimicas de activacién alcalina
llamé la atencién y el interés del gobiemo y de
la industria en los EE.UU. En los afios ochenta y
noventa un “hormigén”  hibrido  alcalinamente
activado llamado  Pyrament, fue desarrollado 'y
comercializado junfo a una gama de productos
disefiados a través de “The Geopolymer Institute”.

114 Ibid.

Este nuevo “"hormigon” alcanzaba una resistencia
a lo compresion de 20 MPa en 4 horas bajo
condiciones de curado estandar y en el mismo
fiempo, a temperaturas fan bajas como 2°C, podia
alcanzar resistencias suficientes para soportar lo
carga de un avion militar. Este material se utilizé en
la Guerra del Golfo Pérsico de 1991 para la répido
construccion de pistas de aferrizaje. Para 1993
Pyrament se habia aplicado en 50 instalaciones
industriales y 57 instalaciones militares de Estados
Unidos, asf como en ofros siefe paises [115].

A principios de 1990 Wastiels J, VWu X, Faignet
S, Patfoort G. describieron por primera vez lo
activacion alealina de cenizas volantes [116] y un
aglutinante de estas caracteristicas fue patentado y
comercializado casi al mismo tiempo en los Paises
Bajos como un material resistente al écido para la
produccién de tuberfas [117]. Cada vez es mds
frecuente la produccién 'y comercializacion de
productos de construccion a base de materiales
alcalinamente activados por empresas en el Reino
Unido, los Paises Bajos, lo Republica Checa,
Australia, v el resfo de Europa.

Un ejemplo destacado del uso de geopolimeros
en la construccién es el edificio del Instituto del
Cambio Global de la Universidad de Queensland
(The University of Queensland Global Change
Institute) (Fig.4.11.4 y Fig.4.11.5). Disefiado por
HASSELL en colaboracion con Bligh Tanner, Arup
y Medland Metropolis y construido en el afio
2013. Es considerado uno de los primeros edificios
modermos que utilizan hormigén geopolimero para
fines estructurales [118]. los disefiadores, con el
afén de optimizar el comportamiento energético
del edificio, utilizaron elementos de hormigédn
de geopolimero prefabricado que reemplaza el
hormigén comin.

115 Davidovits, J. (2015). op. cit. pp. 03-17.

116 Wastiels J, Wu X, Faignet S, Patfoort G. 1994. Mineral
polymer based on fly ash.J. Resour. Manag. Technol. 22:135-41.

117 Blaakmeer J. 1994. Diabind: an alkali-activated slag fly ash
binder for acid-resistant concrete. Adv. Cem. BasedMater. 1:275-76.

118 Recuperado en octubre 2017 de: https://www.geopolymer.
org/news/worlds-first-public-building-with-structural-geopolymer-
concrete/ .

55



GEOPOLIMERIZACION ,
USO DE GEOPOLIMEROS EN LA CONSTRUCCION

(7T

S )

W YN
| Y LR

Fig. 4.11.4 The University of Queensland Global Change Institute. HASSELL en colaboracion con Bligh Tanner, Arup y Medland Metropolis,
2013. Utilizacion de piezas esfructurales de geopolimeros (créditos en apartado: Lista de figuras,imégenes y créditos).
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los 33 paneles prefabricados  esfructurales
del edificio se fabricaron de Earth Friendly
Concrete (EFC), forma comercial del concreto de
geopolimero, que es una marca de la fdbrica
Wagners. Confiene arena, agregados,  un
aglutinante que contiene escoria de alto homo
molida y granulada (un producto de desecho
de la produccion de acero), cenizas volantes (un
producto de desecho de la generacién de energia
de carbén). No contiene cemento Portland, esto
le permite tener emisiones de CO, muy bajas en
comparacién con el hormigén de cemento coman.

los paneles prefabricados también forman parte
del disefio de refrigeracion pasiva del edificio.
Ademds de ser mds respetuosos con el medio
ambiente los paneles tfienen tiempos de curado
mas rdpidos, lo que confribuye a reducir los
costos de produccion. La composicién quimica del
aglutinante ayudo a que los paneles prefabricados
de geopolimero experimenten baja confraccion,
bajo calor de reaccion que evita la posibilidad de
agrietamiento térmico, una resistencia a la flexion
30 por ciento superior a la del hormigén normal
y una mayor durabilidad que el hormigéon normal
[119]. El edificio ha sido galardonado con més
de catorce premios. El uso innovador y pionero
del hormigén geopolimero en el proyecto a sido
reconocido por el Green Building Council Australia.

Los geopolimeros o polimeros inorganicos abarcan
una gran familia de materiales  relativamente
nuevos que se presentan como una alternativa a
materiales convencionales con gran cantidad de
energia incorporada. las caracteristicas de los
geopolimeros dependen de los materiales de
parfida y de los procesos de sintesis. Hasta ahora,
para la obtencion de mejores resultados se ha
hecho uso de aluminosilicatos altamente reactivos,
es decir, aluminosilicatos cuyas estructuras  han
sido alteradas por deshidroxilaciéon a temperaturas
superiores a 550°C, volviéndolos més susceptibles
a la disolucién en sustancias alcalinas con alfo
pH (12-14) vy molaridades superiores a  10M,

119 Recuperado en  octubre 2017 de:  http://www.
architectureanddesign.com.au/news/uq-s-global-change-institute-is-
first-to-use-cement.

garantizando asi la formacién de nuevas redes
esfructurales formadas a partir de la disolucién,
polimerizacién y cristalizacion de los elementos
gue infervienen.

Los aluminosilicatos aptos para geopolimerizacién
cominmente se clasifican segin la relacion Si/Al
(cadenas sialato). las cadenas sialato contienen
4tomos de silicio que comparten dtomos de
oxigeno y son equilibradas por iones positivos
Na+, K+, efc. Otros factores que influyen son el
agua, los materiales de relleno v la temperatura. La
opfimizacién de geopolimeros esté estrechamente
relacionada a la sinergia entre las variables que
infervienen.

El creciente interés en el estudio de polimeros
inorganicos (geopolimeros) se ha visto reflejado en
el incremenfo del volumen de investigaciones en
los dltimos afios. Al mismo tiempo, la aplicacién
de estos materiales en la construccion ha tenido
resultados sobresalientes mediante el uso de cenizas
volantes, escorias de alto homo y metacaolin como
materiales precursores. la posibilidad de utilizar
diferentes fipos de materiales como precursores de
aluminosilicatos abre un gran campo de estudio.

Como se ha observado, los geopolimeros mas
utilizados en la construccién hasta ahora han sido
aquellos fabricados a partir de materias primas
ricas en aluminosilicatos altamente reactivos. Los
geopolimeros a base de arcilla natural, capitulo
que se frala a confinuacion, ain no han sido
utilizados en elementos constructivos de edificios
ya que la tecnologia esté en efapa de desarrollo.
En este contexto, pese a que los aluminosilicatos
naturales han sido considerados una alternativa
menos atractiva debido a la baja reactividad de sus
componentes en comparacién con ofras fuentes, la
gran disponibilidad de arcillos y materiales térreos
justifica su estudio y desarrollo.
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Fig. 5.0.1 Imagen SEM de una vermiculita expandida (crédifos en apartado: Lista de figuras,imdgenes y créditos).




2.3 GEOPOLIMEROS A BASE DE ARCILLAS

CONTENIDO:

2.3.1 Anfecedentes
2.3.2 Caracteristicas poliméricas de los aluminosilicatos
2.3.2.1 Caracteristicas poliméricas del silicio
2.3.2.2 Caracterisficas poliméricas del aluminio
2.3.3 Aluminosilicatos  laminares: arcillas
2.3.3.1 Estructuras de lamina
2.3.4 Reactividad de las arcillas
2.3.4.1 Efectos por tratamiento térmico
2.3.4.2 Altlernativas de tratamiento quimico
2.3.4.3 Interacciones orgdnicas
2.3.4.4 Tratamiento por frituracion mecanica
2.3.5 Disolucién de aluminosilicatos de arcilla
2.3.6 Investigaciones destacadas
2.3.6.1 Uso de caolinita no tratada térmicamente
2.3.6.2 Influencia de la concentracién de Na 'y K

2.3.6.3 Efecto de la acfivacién mecdnica y el proceso de curado

2.3.6.4 Caracterizacion de caolinita activada

2.3.1 ANTECEDENTES

los polimeros [del griego polys (muchos| y meros
(partes o segmentos)], desde su definicion basica,
son macromoléculas formadas por la unién de una
o més unidades simples llamadas mondémeros.
Por ello, independientemente del confenido de
carbono, se puede decir que la mayoria de
materiales compuestos de diferentes elementos o
partes que se apegan a esta definicién son un fipo
de “polimeros”.

Como se menciond en el capitulo anterior, la
materia prima cominmente ufilizada para fabricar
geopolimeros estd compuesta por materiales ricos
en oxigeno, alimina (Al,O,, éxido de aluminio) y
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silice (SIO,, éxido de silicio) [1], preferiblemente
aluminosilicatos que se encuentren en una fase
amorfa reactiva y constituyan mas del 70% de la
composicion del material precursor, debido a que
esfos elementos desempefian un papel importante
como fuente de iones AP+ y Si*+ [2].

En los Ultimos afos la posibilidad de ufilizar
diferentes  fuentes de  aluminosilicatos  ha
propiciado el desarrollo de estudios  sobre
geopolimerizacion a partir de diversos materiales
precursores:  subproductos industriales,  cenizas
de fibras vegetales, lodos rojos, escombros de la
construccion, aluminosilicatos naturales, efc.

Por ejemplo, estd demostrado que los suelos
puzoldnicos fratados con  soluciones  alcalinas
dan como resultado materiales similares o los
geopolimeros a base de metacaolin [3]. Esto se
debe a las elevadas temperaturas a las que la
materia prima ("fierra” cominmente formada por
mas de un 75% de silicatos y aluminosilicatos [4])
fue expuesta por actividad volcénica.

Para la elaboracion de geopolimeros de arcillas la
mayoria de veces se parte de un proceso previo de
alteracién térmica que amplifica las caracteristicas
reactivas naturales del material, tal como sucede
con el metacaolin (caolin calcinado). Se han
estudiado geopolimeros a partir de metfacaolin
combinado con hidréxido de calcio, escorias,

1 Wan, Q., Rao, F., & Song, S. (2017). Reexamining
calcination of kaolinite for the synthesis of metakaolin geopolymers
- roles of dehydroxylation and recrystallization. Journal of Non-
Crystalline Solids, 460, 74—80. Recuperado en octubre 2017 de: http://
doi.org/10.1016/j.jnoncrysol.2017.01.024.

2 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). Structure and properties of clay-based
geopolymer cements: A review. Progress in Materials Science, 83, 595—
629. p. 597. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
pmatsci.2016.08.002.

3 Lemougna, P. N., MacKenzie, K. J. D., & Melo, U. F.
C. (2011). Synthesis and thermal properties of inorganic polymers
(geopolymers) for structural and refractory applications from volcanic
ash. Ceramics International, 37(8), 3011-3018. Recuperado en octubre
2017 de: http://doi.org/10.1016/j.ceramint.2011.05.002.

4 Dietrich, R. V., & Skinner, B. J. (1979). Rocks and
rock minerals. Wiley. Recuperado en octubre 2017 de: https://
books.google.es/books/about/Rocks_and_Rock_Minerals.
html?id=rnoSAQAAIAAJ&redir_esc=y.
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cenizas, efc. [5]. Estos materiales precursores
acttan como un aglutinante y como un relleno en
la matriz del geopolimero que, en algunos casos,
mejoran las caracteristicas resistentes finales [6].

En este contexto, los estudios cientificos sobre
geopolimerizaciéon de arcillas sin calcinar, en
comparacién  con  los  estudios  dedicados  a
geopolimeros de mefacaolin, son escasos. Pese a
ello, la gran disponibilidad de arcillas y su fécil
obtencion justifica su estudio como un material
precursor  alfernativo  para la  elaboracion  de
geopolimeros como materiales para la construccion.

5 Borges, P. H.R., Banthia, N., Alcamand, H. A., Vasconcelos,
W.L., & Nunes, E. H. M. (2016). Performance of blended metakaolin/
blastfurnace slag alkali-activated mortars. Cement and Concrete
Composites, 71, 42-52. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.cemconcomp.2016.04.008.

6 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). op. cit. p. 597.

Composicién de minerales de arcilla
Caolinita Ilite. Beidellita ‘Saponita
blanca

Sio2 46.20 44.46 51.25 56.59 55.80 51.46 50.25 34.04
Tio2 0.09 0.15 0.17 0.06 0.26 0.05 0.03 15.37
AI203 39.29 36.58 23.53 20.06 28.60 22 4.44 15.837
Fe203 0.23 0.36 2.02 3.19 041 24.70 0.5 8.01
FeO - 0.07 0.33

MnO - - - 0.03

MgO 0.07 0.18 3.32 3.10 2.03 3.27 23.81 22.58
CaO 0.06 0.19 0.59 0.68 223 1.45 17 0.00
Na20 0.09 0.01 0.05 217 0.09 1.06 0.76 0.00
K20 0.21 0.51 7.61 0.45 0.48 0.24 0.1 0.00
H20+ 13.80 13.38 5.87 13.67 9.70 15.34 7.25 19.93
H20- - 4.05 5.26 E - - 10.76

Total 99.95 100.12  100.02 100 99.60 99.80 99.69 99.93

Caracteristicas de minerales de arcilla
Caolinitas Ilitas Smectitas Vermiculitas

Tipo de 11 21 2:1 21

estructura

O Tetraédrica y A te Di édrica o tri y e tri

p édri édri octaédrica octaédrica

Principales | Nil K Ca,Na Mg

cationes

intercapa

Aguainter | Solo en halloysita Variable Ca, dos capas; Na  Una o dos capas
capa una capa mols

Espaciado |7.1A(10Aen 10A Variable, mas 15 A Variable; 14.4 A
Basal halloysita) (para Ca) cuando esta

completamente
hidratada
Férmula AlsSisO10(OH)s, y  Kio15Al(Si,Al)sOz0( M (Y2+,Y3+)s(SI,AL)e
quimica pequefias OH)+ <07(Y3+,Y2+)s6(SI, A O20(OH)48H:0
variaciones L)eOz20(OH)sNH20

Fig. 5..1.1 Composicién y caracteristicas de los principales minerales
de arcilla.
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Si bien la composicion de la arcilla depende del
origen mineral y de las transformaciones  fisico-
quimicas a las que ha sido expuesto, la mayoria
de arcillos contienen aluminosilicatos y son ricas
en ALO, y SiO,, con una composicién total de
ambos en rango varioble (Fig. 5.1.1) [7]. Dentro
de los aluminosilicatos, el silicio y aluminio, en
inferaccion con el oxigeno y ofros elementos,
pueden unirse para formar cadenas, que a su vez
formarén moléculos y macro moléculas de redes
‘poliméricas’, con caracteristicas particulares segin
las propiedades de los elementos v las condiciones
implicadas.

Este apartado se enfoca en el estado del arte de o
geopolimerizacién de aluminosilicatos naturales de
arcilla, prestando especial atencion a los procesos
que no involucran un trafamienfo térmico de
deshidroxilacion inicial. Para ello, a continuacion
se revisan las caracteristicas poliméricas del silicio y
del aluminio, los aluminosilicatos laminares (arcillas),
la reactividad de las arcillas, la disolucién de los
aluminosilicatos de arcilla y algunas investigaciones
destacadas realizadas sobre el uso de acfivadores
alealinos con arcillas naturales.

2.3.2 CARACTERISTICAS POLIMERICAS DE LOS
ALUMINOSILICATOS

2.3.2.1 Caracteristicas poliméricas del silicio

los tefroedios de silicio fienen una  fuerte
fendencia a la ‘polimerizacién’ entre si. El rafio
de Si para O junto con un aumento en el grado
de polimerizacion, disminuye de 1:4 para orto-
silicatos que contienen unidades individuales de
SIO,*, a 1:2 para el armazén de estructura 3D
fotalmente polimerizada. Cada dtomo de oxigeno
confenido en el marco estructural se comparte entre
dos &tomos de silicio [8].

Debido a que el atomo del carbono vy el dtomo
del silicio son tefravalentes, en una efapa inicial

7 Ibidem. p.599.

8 H. Xu, Geopolymerisation of Aluminosilicate Minerals,
PhD Thesis, Department of Chemical Engineering, University of
Melbourne, Australia, (2001) p.6.

de la quimica de polimeros existia dudas sobre
la generacién de cadenas de dtomos de silicio
confeniendo dtomos de hidrégeno. En 1912 el
quimico alemdn Alfred Stock aisléd el compuesto
silano SiH,, cuya estructura es equivalente al metano
CH,. En teoria la cadena del polisilano deberia ser
equivalente a la cadena del poliefileno, aunque
en la practica los polisilanos fueron compuestos
inestables (Fig. 5.2.1). Posferiormente el cientifico
inglés F.S. Kipping (1927) publico su investigacién
sobre la preparacién de un compuesto estable de

silicona que involucraba la formacién del grupo
siloxano (siloxo) Si-O-Si [9].

El silicio y el oxigeno son los elementos mds
abundantes de la corfeza ferrestre y también forman
parte de gran canfidad de materiales sintefizados
por el hombre, tales como las siliconas, cuyo
puente SFO-Si se asemeija a la esfructura atémica
del cuarzo. En el cuarzo cuatro dtomos de oxigeno

9 Davidovits, J. (2015). Geopolymer, Chemistry and
Applications. (J. Davidovits, Ed.) (4th ed.). Saint-Quentin: Institut
Géopolymere. p. 20.

Estructura atémica del polietileno mediante la unién de carbono e hidrégeno.

Fig. 5.2.1 Esquema que muestra la presencia de silicio en la esfructura
del polisilano del mismo modo que el carbono en el poliefileno.
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R R
1 Siloxano 2 Siloxanos
\
\
R o

(0] o
| |
— Si — — Si —
| |
3 Siloxanos 4 Siloxanos (Quarzo)

Fig. 5.2.2 Esquema que muestra los tres tipos de siliconas y la estruc

tura quimica del cuarzo.

esfdn conectados a un Gtomo de silicio, mientras
que en las siliconas puede haber solo uno, dos
o fres oxigenos por cada dtomo de silice, y él o
los &tomos de silicio faltantes son remplazados por
uno o mds componenfes o grupos orgdnicos (R).

(Fig. 5.2.2) [10].

la posibilidad de inferaccion entre el silicio, el
oxigeno y ofros elementos como el aluminio y/o
K, Na, Ca, etc. permite la formacion de cadenas
poliméricas y “geopolimeros”.

2.3.2.2 Caracteristicas poliméricas del aluminio

El atomo de aluminio es anfétero, actia como
4cido o como base segin la sustancia con la que
reacciona, es decir, puede ser frivalente (en un
medio 4cido) o tetravalente (en un medio alcalino).
Por ejemplo en la caolinita el dtomo de aluminio
es frivalente O-AHOH),, cuando se convierte en
metacaolin luego de la deshidroxilacion continta
siendo quimicamente trivalente pero se convierte
en tefra coordinado con los oxigenos que lo
rodean y es quimicamente inestable. (Fig. 5.2.3 a}
la alcalinizacién del caolin produce una unidad

10 Ibidem.
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de aluminio tetravalente y quimicamente estable,

fetra coordinado con O y OH (Fig. 5.2.3 b [11].

El oluminio es un elemento electro positivo como
Al en combinacion con dGtomos de oxigeno [12].
Durante la polimerizacion de SiO,*, los dGtomos de
aluminio pueden remplazar a los &tomos de silicio,
y asf, la carga negativa incrementard. Por ejemplo
[Si,O,]* pasa a [Si,AO, J* cuando uno de cuatro
dtomos de silicio es sustituido por un aluminio [13].

11 Ibidem. p.27.

12 Cox, P. A. (1995). The elements on earth : inorganic
chemistry in the environment. Oxford University Press. Recuperado en
octubre 2017 de: https://bit.ly/2JWMIR.

13 H. Xu, op cit.
a b

\ \ \

[¢] ] (0]

\ \ \ | OH
—0—Si—0—-S—0—Si— S -0 -A

! ! | | NOH

o [¢] (0] \O\

| | | |

O—Al —si—
\

1a) Caolin / Al trivalente

i i

- H,0 (deshidroxilacion)

i i

1b) Caolin / Al trivalente

+ OH Na* (alcalinizacion)

\ \ \
(0] (o] (o]
| | | |  Nay (OH
—0—S8 —0—8 —0—S8i— —Si— 0 — Al
\ | | | | NoH
0 o o o] OH
N N N |
Al Al Al — Si —
JoON /N /N |
(0] o] (0]

2a) Metacaolin / Al trivalente
en pliego (IV) tetra coordinado

2b) Al tetravalente

Fig. 5.2.3 Atomo de aluminio trivalente y tefravalente.
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233 ALUMINOSILICATOS
ARCILLAS

LAMINARES:

los aluminosilicatos son una gran familia de
minerales que contienen &xidos de Al y S,
pero poseen diferencias en esfructura cristaling,
composicion  quimica,  densidad,  dureza 'y
paragénesis. Davidovits [14] y ofros aufores
clasifican  estos grupos segln sus esfructuras
en: esfructuras de islas (orfo silicato, di silicato),
estructuras grupales (silicatos anulares: frissilicato,
tetra-silicato, hexarsilicato), estructuras de cadena
(lineales y ramificadas, cinfal, estructuras de Idmina
y sistemas de estructuras (framework).

2.3.3.1 Estructuras de lémina

la mica y la arcilla son los dos grupos mas
grandes en los aluminosilicatos  en  ldminas
(Fig.5.3.1). las estructuras de aluminosilicatos
de arcilla son capas compuestas consfruidas @
parfir de componentes con cafiones coordinados
octaédrica y fetraédricamente. la paragénesis de
cation de metal mds comin en minerales de arcilla
son No, K, Ca, Mg y Fe. los aluminosilicatos
de arilla estructurados en lédmina poseen una
menor dureza y densidad en comparacién con los
aluminosilicatos esfructurados orfo, anillo y cadena

[15].

la composicion de los minerales de arcilla varia
de acuerdo al monto de Si, Al o Mg remplazados
por ofros cationes, lo naturaleza, cantidad de
cationes inter lamina y el contenido de agua. los
principales minerales de arcilla son: el grupo de
la caolinita, que incluye caolinita, dickita, nacrita
y halloysita; el grupo de la lllita, que incluye illita y
brammallita; el grupo de la esmectita, incluyendo
montmorillonita beidellita,  nontronita,  hectorita,
saponita y sauconita; y la vermiculita [16].

En el contexto de los geopolimeros el mineral mas

14 Davidovits, J. (2015). op. cit. p. 38.
15 H. Xu, op. cit.p.8.
16 Deer, R. A., Howie, R. A., & Zussman, J. (1997). Rock-

forming minerals. Vol. 5B, Non-silicates. Geological Society. p.224.
Recuperado en octubre 2017 de: https://bit.ly/2zHQNUW.

imporfante en el grupo de arcillas es la coolinito
(Fig.5.3.2). La unidad estructural fundamental de la
caolinita es una lémina extendida que se puede
considerar que fiene dos constituyentes. Uno es
la capa de (Si,O,,)* formada por el enlace de
tefroedros de SO, en una matriz_ hexagonal con
las bases de tetraedros SiO, aproximadamente
coplanar con fodos sus vértices apuntando en una

direccion. Otro es la capa de (OH),-Al{OH),O,

Algunas estructuras de laminas
(Estructuras de celosia de capa)

60
O 4Si
4AL 40+20H
40+20H 4AL
asi 40+20H
60
4Si
60
1K
60 60
4Si 3Si+1AL
40+20H 40+20H
GMQ 4AL
40+20H 40+20H
4S5i 3Si+1AL
60 60
1K
Talco
t Mg +nH,0
60 sog :
45Si (AY) 45i
40+20H 40+20H
6Mg 6Mg
40+20H 40+20H
45i (AL) 48i
(1] 60
60OH © nH0 1 Mg+nH,0
sMg (A) Vermiculita
60H
Clorita
e -si O- k
o- A O- 09
© - Mg ©- OH

Fig. 5.3.1 Esquema esfructural de algunos minerales de arcilla (Esfruc
turas laminares).
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formada sobre los centros de (Si,O, ) hexagonos
por el enlace del octaedro AlO,. Solo dos de cada
conjunto de fres sitios disponibles estén ocupados
por iones de Al. Cuando se calienta a 750°C, la
caolinita se deforma y fransforma en metacaolin; la
unidad estfructural de AFO por lo tanto, cambiard

de octaédrica (AIQ,) a tetraédrica (AIO,) [17].

17 H. Xu, op. cit.

Estructura de la caolinita
O Oxigeno © Aluminio

© Hidroxilo

* Silicio

(] [<}e}

— 1A
— 325
— 249

— 060

el )

La disposicién estable de grupos OH y tomos de
© en sucesivas capas de minerales de caolin

B=104'5 (q)

Mirando abajo direccion - b

Mirando abajo direccion - b

Debido a su caracteristica estructural (1:1 de capa
dioctoédrica) eléctricamente ‘neutra’ la caolinita
sin calcinar tiene un drea superficial relativamente
baja para la reaccién de geopolimerizacion en
comparacién con la ceniza volante que tiene
particulas esféricas reactivas, esto no permite la
disolucién y ‘polimerizacion’ completa por parte
del reactivo alcalino y por lo tanfo el geopolimero
final presenta menor resistencia (Fig. 5.3.3) [18].

El método convencional para la produccion de
geopolimeros a partir de aluminosilicatos naturales
propuesto inicialmente  por Josep  Davidovits,
involucra  lo reaccion de arcilla caolinitica
'calcinada’ (mefacaolin), con una solucién alcaling,
cominmente de silicalo de sodio o pofasio.
la  deshidroxilacion  preliminar de o caolinita
garantiza mayor reactividad de los aluminosilicatos
y la formacién de geopolimeros de caracteristicas
sobresalientes [19)].

Tomando en cuenta lo sefalado, un buen nimero
de estudios realizados hasta lo fecha se centran
en el desarrollo y optimizacién de geopolimeros
a base de metacaolin. Se investigan diferentes
factores que infervienen en la geopolimerizacién,
pardmetros  variables  tales  como  relaciones
molares Si/Al'y Na/Al, composicién de mezclas

18 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). op. cit.

19 Provis, J. L., & van Deventer, J. S. J. (2009). Geopolymers.
Structures, Processing, Properties and Industrial Applications. CRC
Press, Woodhead Publishing, Great Abington, Cambridge, UK. p. 294.
Recuperadoen octubre 2017 de: http://doi.org/10.1533/9781845696382.

(Si,05 ,166 b e )

Capas & é é é é U .

@ é quimico
5%

Ataque Ataque
quimico quimico

Grupo de
aluminio
hidroxilo

Fig. 5.3.2 Esquema estructural la caclinita.
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Fig. 5.3.3 Atague quimico de capas de caolinita.
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[20], concentracion alcalina de la solucién de
reactivo alcalino [21], soluciéon de silicato [22],
rol del agua [23], fase de curado, efc. Esto ha
convertido a la caolinita (térmicamente activada’)
en el mineral de arcilla més utilizado en la sintesis
de geopolimeros.

2.3.4 REACTIVIDAD DE LAS ARCILLAS

las caracteristicas de los geopolimeros  estdn
directamente afectadas por factores tales como
la distribucién y famaiio de particula, el contenido
de aluminosilicatos en fase amorfa reactiva vy la
canfidad de silice en los materiales precursores
[24]. lo calcinacion de los arcillas consfituye el
método mas generalizado  ufilizado  hasta  la
actualidad para garantizar la resistencia final de
geopolimeros a base de aluminosilicatos naturales,
sin embargo, éste méftodo no es el Unico. Existen
varias alternativas quimicas, orgdnicas [25] vy
fisicas [26] para modificar las caracteristicas

20 Tironi, A., Castellano, C. C., Bonavetti, V., Trezza, M. A.,
Scian, A. N., & Irassar, E. F. (2015). Blended Cements Elaborated
with Kaolinitic Calcined Clays. Procedia Materials Science, 8,
211-217. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
mspro.2015.04.066.

21 Liew, Y. M., Kamarudin, H., Mustafa Al Bakri, et. al..
(2011). Influence of solids-to-liquid and activator ratios on calcined
kaolin cement powder. Physics Procedia, 22, 312-317. Recuperado en
octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.phpro.2011.11.049.

22 Autef, A., Joussein, E., Gasgnier, G., & Rossignol, S.
(2013). Role of the silica source on the geopolymerization rate: A
thermal analysis study. Journal of Non-Crystalline Solids, 366(1),
13-21. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
jnoncrysol.2013.01.034.

23 Zuhua, Z., Xiao, Y., Huajun, Z., & Yue, C. (2009). Role of
water in the synthesis of calcined kaolin-based geopolymer. Applied
Clay Science, 43(2), 218-223. Recuperado en octubre 2017 de: http://
doi.org/10.1016/j.clay.2008.09.003.

24 Ruiz-Santaquiteria, C., Fernandez-Jiménez, A., Skibsted, J.,
& Palomo, A. (2013). Clay reactivity: Production of alkali activated
cements. Applied Clay Science, 73(1), 11-16. p. 11. Recuperado en
octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.clay.2012.10.012.

25 Bergaya, F., Theng, B. K. G., & Lagaly, G. (2006). Chapter
7: Modified Clays and Clay Minerals. Developments in Clay Science,
1(C), 261. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/
S1572-4352(05)01007-X.

26 Hounsi, A. D., Lecomte-Nana, G. L., Djétéli, G., &
Blanchart, P. (2013). Kaolin-based geopolymers: Effect of mechanical
activation and curing process. Construction and Building Materials,
42, 105-113. http://doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2012.12.069.

reactivas de las arcillas sin calcinar [27].
2.3.4.1 Efectos por tratamiento térmico

El  tratamiento  térmico  de arcillas  comunes
generalmente provoca  deshidroxilacion de  los
minerales arcillosos en un rango de femperatura
enfre 500 y 800 °C, dependiendo del fipo
de mineral de arcilla y de la estructura de la
ldmina octaédrica [28]. Esto transforma las fases
cristalinas en fases metaestables que influyen en
las propiedades resistentes de los geopolimeros.
Por ello, los geopolimeros que son producidos a
partir de materias primas que han pasado por un
frafomiento de calcinacién previa, como es el caso
del metacaolin, presentan excelentes caracteristicas
resistentes [29)].

En el caso de la coolinita sometida a tratamiento
térmico, los iones hidroxilo, fuertemente unidos
en la capa constitutiva de aluminio, sufren
deshidroxilacién por la pérdida de agua a 550-
800°C [30]. Esto fransforma la caolinita en
metacaolin, una sustancia metaestable con mayor
reactividad y con una estructura estratificada mds
abierta que la de la caolinita cruda [31]. Ademds,
los iones de aluminio hexa coordinados de la
caolinita, que se convierten en iones penta vy fefra
coordinados como resuliado de un nuevo arreglo
atémico, modifica la capa hexagonal de caolinita.
Fl grado de conversién del ion de aluminio hexa
coordinado en iones de aluminio penta y fefra

27 Mackenzie, K. J. D. (2009). Utilisation of non-thermally
activated clays in the production of geopolymers. In Geopolymers (pp.
294-314). Recuperado en octubre 2017 de: Elsevier. http://doi.org/10.1
533/9781845696382.2.294.

28 Heller-Kallai, L., 2006. Thermally modified clay minerals.
In: Bergaya, F., Theng, B.K.G., Lagaly, G. (Eds.), Handbook of Clay
Science. Developments in Clay Sciene. Elsevier, Amsterdam, pp. 289—
308.

29 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). op. cit. pp.598.

30 Tlic BR, Mitrovic AA, Milicic LR. Thermal treatment of
kaolin clay to obtain metakaolin. Hem Ind 2010;64:351-6.

31 Liew, Y. M., Kamarudin, H., Mustafa Al Bakri, A. M.,
Lugman, M., Khairul Nizar, I., Ruzaidi, C. M., & Heah, C. Y. (2012).
Processing and characterization of calcined kaolin cement powder.
Construction and Building Materials, 30, 794-802. Recuperado en
octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.conbuildmat.2011.12.079.
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coordinados refleja la reactividad del metacaolin.
la reactividad méxima del metacaolin se adquiere
cuando el ion de aluminio hexa coordinado es
minimo [32)].

Si bien el tratamiento térmico de las arcillas favorece
el desemperio final de los geopolimeros, el sobre
calentamiento puede ser perjudicial, por ejemplo,
la caolinita calcinada a mas de 900°C genera
geopolimeros de baja resistencia [33]. Pese a
que se ha determinado que la tfemperatura dptima
de calcinacién es 800°C durante 2 horas, se ha
demostrado que la temperatura de calcinacién del
caolin por si sola no tiene un efecto primordial sobre
la resistencia de los geopolimeros, el efecto de la
femperatura de calcinacién se hace prominente a
medida que la relacion Si/Al aumenta de 1,40 a

1,54 [34]

También se ha demosftrado que ofros minerales
de arcilla, por ejemplo la illita e illito-esmectita,
térmicamente  tratadas  obtienen  caracteristicas
reactivas que favorecen su geopolimerizacién y que
la temperatura éptima de calcinacion depende de
la composicion de las arcillas [35].

De cualquier manera, las arcillas deshidroxiladas
se disuelven mds facilmente en medios alcalinos
que las arcillas crudas debido a que las fases
amorfas presenfan mayor reactividad [36]. Se

32 Liew, Y. M., Heah, C. Y., Mohd Mustafa, A. B., &
Kamarudin, H. (2016). op. cit.

33 Guo, W., Wu, G., Wang, J., Wen, Z., & Yin, S. (2008).
Preparation and performance of geopolymers. Journal Wuhan
University of Technology, Materials Science Edition, 23(3), 326-330.
Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1007/s11595-007-
3326-0.

34 Kong DLY, Sanjayan JG, Sagoe-Crentsil K. Factors
affecting the performance of metakaolin geopolymers exposed to
elevated temperatures. J Mater Sci 2008;43:824-31.

35 Seiffarth, T., Hohmann, M., Posern, K., & Kaps, C. (2013).
Effect of thermal pre-treatment conditions of common clays on the
performance of clay-based geopolymeric binders. Applied Clay
Science, 73(1), 35-41. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.
org/10.1016/j.clay.2012.09.010.

36 Granizo, M.L., Blanco-Varela, M.T., Palomo, A., 2000.
Influence of the starting kaolin on alkali-activated materials based on
metakaolin. Study of the reaction parameters by isothermal conduction
calorimetry. Journal of Materials Science 35, 6309-6315.
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podria esperar que cualquier offo método que
produzca un efecto similar al de la accién t#émica
en la estructura mineral fenga un efecto beneficioso
sobre la reaccion de geopolimerizacion [37].

2.3.4.2 Alternativas de tratamiento quimico

las arcillas pueden ser fratadas quimicamente
con soluciones dcidas y alcalinas para modificar
sus caracteristicas  estructurales.  Una  de  las
modificaciones quimicas mas comunes de la arcilla
es la activacién con soluciones minerales dcidas,
usualmente écido sulfdrico (H,SO,, o clorhidrico
(HCI) [38]. La activacion de minerales de arcilla
mediante dcidos se ha usado por décadas en
laboratorios y aplicaciones industriales [39].

El tratamiento de modificacién preliminar de las
arcillos medianfe frafomientos  quimicos es una
alfernativa al trafamienfo térmico, por ejemplo,
el fratamiento mediante écidos se cree que es
uno de los enfoques prometedores que puede
reducir la energia necesaria para amplificar las
caracteristicas reactivas de los aluminosilicatos de
minerales de arcilla [40].

2.3.4.3 Interacciones orgdanicas

las arcillos pueden reaccionar con  diferentes
compuestos orgdnicos, por ejemplo, los caolines
pueden absorber componentes orgénicos  en
los espacios inter laminares, y los minerales
de arcilla de esfructura 2:1 son susceptibles a
diferentes fipos de reacciones; la interaccién con
elemenfos y compuestos orgdnicos, polimeros y
profeinas pueden modificar las caracterisficas y
comportamiento de las arcillas [41].

37 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2009). Geopolymers
structure, processing, properties and industrial applications.
Woodhead. p 302.

38 Bergaya, F., Theng, B. K. G., & Lagaly, G. (2006). op. cit.
39 Ibidem.

40 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2009). op. cit. p 308.
41 Lagaly, G., Ogawa, M., & Dékany, I. (2006). Chapter 7.3

Clay Mineral Organic Interactions. Developments in Clay Science,
1, 309-377. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/
S1572-4352(05)01010-X.
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2.3.4.4 Tratamiento por trituracién mecénica

la  trituracién  mecénica  puede  modificar  lo
estructura cristalina de los minerales de arcillg,
reducir el tamafio de particula, modificar los
enlaces AFOH y AFO-Si, provocar la conversion
del ion de aluminio hexa coordinado en iones
de aluminio penta y tetra coordinados y tener un
efecto similar al de deshidroxilacion térmica en la
estructura de la caolinita u ofras arcillas [42].

Para este fin existen diversos tipos de molinos que
van desde molinos de bolas a molinos vibratorios
y planetarios. Hay una variacion considerable en
la cantidad de energia transferida a la muestra por
los diferentes molinos, siendo el mds destacado el
fipo vibraforio [43].

2.3.5 DISOLUCION DE ALUMINOSILICATOS DE
ARCILLA

las arcillos  naturales  generalmente  son  poco
reactivas al ofoque de dcidos o dlcalis en
comparacién con arcillas que han pasado por
un proceso de deshidroxilacion. De todos modos,
AFO y SO son solubles en soluciones altamente
alcalinas pero los porcentajes de disolucion de
ambas especies son considerablemente diferentes
(Fig. 5.5.1). La reactividad de un mineral de arcilla
estd influenciado por el grado de susfitucion en
sus laminas fetraédricas. Los minerales que tienen
un grado dlio de susfitucién Si-Al - tefraédrico
muestran mayores indices de lixiviacion en dcido.
la cristalinidad y el tamaio de particula de las
arcillas también influencia su reactividad hacia la
lixiviacion [44].

la disolucion  de aluminosilicatos depende de las
cargas del aluminio y el silicio, asi como de la
concentracion del ion hidréxido, la fuerza idnica
y femperatura. En general los aluminosilicatos son
menos solubles en medios alcalinos que en medios

42 Provis, J. L., & Van Deventer, J. S.J. (2009). op. cit. pp 306.
43 Ibidem.
44 Provis, J. L., & van Deventer, J. S. J. (2009). op. cit. p.302.
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En una eSCO‘U ‘\ﬂfeﬂof, en ”Ted‘\o d(ldo, ‘OS (_]fc\vHOS se eﬂS(}mb‘Oﬂ en ngegOdOS de
varios cientos de plaquetas.

c) Medio
acido

En la escala del micrémetro, los bordes positivos de las plaquetas son atraidos por las
caras negativas

HOSONOSOSOSONOSOSOS

+ H, 2.8 0 8. .0
Al A AL A A A A A

+ -0 O -0 8 0

OS'OS(ONOS‘

A escala molecular, las léminas de arcillas (en este caso illitas) estén compuestas por un
conjunto de atomos de oxigeno (O), de siliio (Si) y de aluminio (Al). entre estas capas,
los iones de potasio (K') compensan el exceso de carga negativa de las hojas. En medio
4cido, los iones H* se fijan quimicamente en los bordes, por lo que hay un exceso de
cargas positivas en este punto

a) Medio
alcalino

Esta segunda mezcla de la misma relacién solido / liquido es, por el contrario, bésica
(pH = 10). Esto gracias a la adicién de hidréxido de sodio.

b) Medio

alcalino

) Medio
alcalino

En medio basico, los bordes son negativos y las plaquetas no son atraidas del mismo
modo que en medio 4cido

0o 0. O

si 04
0

A A
0

Si Si
0o 0
A A
00
0% oM 050

d) Medio

alcalino

En el medio basico, los iones H* estan ausentes: el borde esté cargado negativamente.
La diferencia es pequefa, pero el comportamiento de las arcillas a escala nanométrica
es diferenfe e igualmente complejo.

Fig. 5.5.1 Esquema elemental de la accién de dcidos (izquierda) y alcalinos (derecha) en el comportamiento de las arcillas.
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acidos [45].

La disolucién de silicio en soluciones con pH menor
que 7 difiere de soluciones con pH sobre 7 porque
los cambios que ocurren en horas en pH 2 estén
complefos en minutos o segundos con pH 8-9; las
unidades o particulas poliméricas en pH mayor
que 7 contindan creciendo a didmefros mayores
dependiendo de la temperatura. los fetraedros
SiO, en fectosilicatos pueden ser remplazados por
tetraedros AIO, para formar tectoaluminosilicatos

[406].
2.3.6 INVESTIGACIONES DESTACADAS

A confinuacién se hace un compendio de
experiencias y conclusiones derivadas de estudios
referentes al uso de arcillas naturales para la
elaboracion de materiales alcalinamente activados.
Asi, tomando en cuenta nuestro universo de trabajo
y el inferés en reducir la energia incorporada del
material final, se han obviado los experimentos
realizados con arcillas que han sido sometidas
a un frafamiento preliminar de deshidroxilacion
medianfe exposicién a femperatura y experimentos
de mezclas con fuentes ricas en aluminosilicatos
reactivos tales como cenizas volantes, escorias,
metfacaolin, etc. Debido a la extensién del campo
de estudio y a que la resistencia mecdnica ha
constituido una barrera para los materiales a base
de arcilla natural, este apartado estd enfocado
en los factores que influyen en la resistencia a
compresion de geopolimeros de arcilla natural.

El estado del arfe se reduce a pocos experimentos
que, bajo condiciones especificas, evidencian el
posible uso de arcillas naturales para la elaboracion
de materiales alcalinamente  activados.  Las
experiencias recogidas son de gran imporfancia
para  establecer paufas  previas al  disefio
experimental. los experimentos seleccionados son
los siguientes:

45 Xu, H. (2000). op. cit. p. 12.

46 Ibidem. pp. 14-16.

2.3.6.1 Uso de caolinita no tratada térmicamente

Un estudio publicado por Esaifan, M., et al.
(2015) [47] expone un experimento basado en
la activacién alealina (con NaOH) de arcillas no
fratadas térmicamente. Los materiales precursores
utilizados fueron arcilla caclinitica y arena de silice.
Inicialmente el tamafio de particula de la arcilla
fue escogido mediante frituracion y clasificacion,
obteniendo un 95% de particulas menores a 20
micras. Se utilizd arena de silice con un tamafio
medio de grano de 260 micras como material de
relleno.

Se probaron diferentes  mezclas que  fueron
comprimidas @ una presién de 15MPa. los
especimenes desmoldados se curaron durante 24h
a 80°C utilizando un homno ventilado. El curado,
por debajo de la femperatura de ebullicion del
agua evita la presion de vapor que podria alferar
la muestra.

Después del curado inicial los especimenes se
dividieron en fres grupos: uno secado a 40°C
durante 7 dias para evaluar posteriormente la
resistencia a la compresién en seco (S dry), los
especimenes del grupo 2 se sumergieron en agua
desmineralizada a femperatura ambiente durante
7 dias (S soaked) y los del grupo 3 se sometieron
a tres ciclos de inmersién-secado, siendo un dia
sumergidos en agua desmineralizada a temperatura
ambiente, seguido de un dia de secado a
temperatura de 40°C, y un dia de inmersién (S
cycled) previo a las pruebas de resistencia.

Se concluyéd que para iniciar el proceso de
activacion de dlealis es necesario el curado a
temperaturas entre 40y 100°C. la caolinita
reacciona con NaOH para formar 'hidroxisodalito’
basica tetrahidratada Nay[AISIO, ], (OH),.4({H,O).
la resistencia a la compresién optima se obtiene
utilizando una cantidad de NaOH que convierte

47 Esaifan, M., Rahier, H., Barhoum, A., Khoury, H., Hourani,
M., & Wastiels, J. (2015). Development of inorganic polymer by alkali-
activation of untreated kaolinitic clay: Reaction stoichiometry, strength
and dimensional stability. Construction and Building Materials, 91,
251-259. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
conbuildmat.2015.04.034.
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aproximadamente el 50% de la coolinita en
hidroxisodalita y una proporcion de agua de
mezcla justo por debajo del limite plastico.

la resistencia éptima obtenida es de 48MPa para
muestras secas, 22MPa para las muestras himedas
después de sumergir en agua y 20MPa para las
muestras himedas después de ciclos allernos de
secado y almacenamiento de agua (Fig. 5.6.1).

la hidroxisodalita producida se caracteriza por
una textura microporosa homogénea y actia
como un material aglutinante tanfo para caolinita
residual, como para rellenos fales como la arena.
En comparacion con ofros sistemas de activacion

BS dry OS soaked OS cycled
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Resistencia a la compresiéon de geopolimeros sintetizados
usando diferentes proporciones de agua de mezcla y probados en
condiciones de sequedad (S dry), himedass (S soaked) y sometida
a ciclos humedecido-secado (S cycle).
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Resistencia a la compresion de geopolimeros sintetizados usando
diferentes proporciones de NaOH y probados en condiciones
secas (Sdry), himedas (Ssoaked) y sometida a ciclos humedecido-
secado (Scycle).

Fig. 5.6.1 Grdficos de resistencia a compresién de geopolimeros.
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de dlcali, no es necesaria una activacién térmica
preliminar de la caolinita o la adicion de soluciones
de silicatos alcalinos.

Los factores decisivos en las resistencias obtenidas
fienen que ver con las caracteristicas y proporciones
de los materiales precursores, el tamaio de
particula, la fuerza de compresién con la que
son fabricadas las muestras y lo temperatura de
curado.

2.3.6.2 Influencia de la concentracién de Na y K

Un estudio publicado por Ayi D. Hounsi, et al.
(2014) [48] tiene como obijetivo invesfigar la
influencia de la concentracion  de  activador
alcalino de geopolimeros basados en  caolin,
en las caractersticas resistentes a fuerza de
compresion a edad temprana. Se usan activadores
alcalinos (Na, K) a concentraciones molares de
4M a 12M, mientras que la relacién en volumen
de silicato de sodio/Na,KOH se mantiene
igual a 0,20 para todas las composiciones. Las
muestras se consolidaron por curado a 70°C
durante 24 h, vy las caracterizaciones mecanicas
y estructurales se obtuvieron después de 3 dias
de envejecimiento. los resultados muestran que
el tipo y la concentracion de las soluciones de
Na,KOH alealino influyeron en la cantidad de
caolinita activada, las caracteristicas estructurales,
la formacion de nuevas fases cristalinas 'y las
resistencias a la compresién en edades tempranas.

La caolinita fue mezclada con la solucién alealina
en relacion liquido/solido = 0,25 y amasada
durante 5 minutos a 125rpm. La pasta obtenida se
puso en un molde y se comprimié con una fuerza

de 2.5MPa.

Para todas las composiciones el aumento de
la concentracién de Na, KOH condujo @ una
mejora de la resistencia a la compresién a una
edad temprana, alcanzando el 88-165% del valor

48 Hounsi, A. D., Lecomte-Nana, G., Djétéli, G., Blanchart,
P., Alowanou, D., Kpelou, P., er. al. (2014). How does Na, K alkali
metal concentration change the early age structural characteristic of
kaolin-based geopolymers. Ceramics International, 40(7 PART A),
8953-8962. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
ceramint.2014.02.052.
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estandar de los de los geopolimeros de 4M. Las
resistencias a la compresion optimizadas fueron de

25MPa y 32MPa para NaOH=10M y KOH=12M
respectivamente (Fig. 5.6.2).

Se concluye que la resistencia a la compresion
de los geopolimeros basados en caolin aumenta
con el incremento de la concentracion alealina.
Para los geopolimeros con Na, el aumento
de la concentracion de NaOH de 4M o 1T0M
conduce a una mejora del 165% en la resistencia
a la compresiéon. Sin embargo, se observa una

Resistencia a la compresion (MPa)
SR

[MOH] (M)

Resistencia a la compresion de geopolimeros frente a la
concentracion de dlcali después de 3 dias de envejecimiento (a:
geopolimeros con K, b: geopolimeros con Na).
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Cantidad de fase disuelta en geopolimeros frente a concentracion
alcalina. (a) geopolimeros con K (b) geopolimeros con Na.

Fig. 5.6.2 Grdficos de resistencia a compresion de geopolimeros.

degradacién  del  47%  comparativamente @l
valor obtenido a TOM cuando la concentracion
de NaOH se aumenta a 12M. El valor de
resistencia a la compresién optimo de 25MPa se

alcanza a 10M de NaOH después de 3 dias de

envejecimiento.

Cuando se utiliza KOH en lugar de NoOH se
observa un aumento continuo de la resistencia a la
compresién al aumentar la concentracién de KOH
de 4M a 12M. Se alcanza un valor de compresion
maximo de 32MPa a 12M, lo que corresponde
a una mejora del 88% en comparacion al valor
obtenido para el geopolimero K preparado con la
concentracién de 4M.

Fl grado de disolucién de la fase de caolin
depende del tipo y la concentracién de la fase
alcalina. La disolucién de caolin parece ser mayor
con KOH vy puede confrolar el desarrollo de la
resistencia a la compresion.

la formacion de  especies carbonatadas  de
Na,CO, y NaHCO, debido a la carbonatacion
atmosférica del hidréxido de sodio o silicato
de sodio sin reaccionar es responsable de la
degradacién de la resistencia a la compresion

observada cuando se usa 12M de NaOH.

2.3.6.3 Eecto de la activacién mecénica y el
proceso de curado

El estudio publicado por Ayi D. Hounsi, et al.
(2013) [49] tuvo como objetivo investigar la
influencia de la activacién mecdnica del caolin
crudo en la resistencia a la compresion final de los
geopolimeros obtenidos con respecto al proceso
de curado empleado. Se ufilizd un caolin crudo
comercial que confenia un 81,5% en masa de
caolin. la activacién mecdnica se realizé por
molienda en seco del caolin crudo a 250 rpm
durante 1 h.

las temperaturas de curado fueron 40°C, 70°C o

100°C durante 24h, 48h o 72h. las pruebas de

49 Hounsi, A. D., Lecomte-Nana, G. L., Djétéli, G., &
Blanchart, P. (2013). op. cit.
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compresién se realizaron en geopolimeros después
del segundo, séptimo, decimocuarto y vigésimo
octavo dia de envejecimiento.

la activacion mecdnica se realizd con el objetivo
de mejorar los propiedaodes mecdnicas. Los
resulfados mostraron que sin activacion mecdnica
la condicion de curado optimo fue de 24 horas
a 70°C y la resistencia a la compresién fue de
15MPa después de 28 dias de envejecimiento.
Bajo activacién mecdnica se obtuvo una mejora

Resistencia a la compresion (MPa)

2 7 14 28
Envejecimiento (dias)

Resistencia a la compresion de los diferentes geopolimeros frente
al envejecimiento para las diversas temperaturas de curado
durante 72 h.
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Resistencia a la compresion de los diferentes geopolimeros frente

al tiempo de curado para temperaturas de curado de 70 ° C y 100
° C después de 28 dias de envejecimiento.

Fig. 5.6.3 Grdficos de resistencia a compresién de geopolimeros.
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del 35% de la resistencia a la compresion. Con un
tiempo de curado de 72 horas a 70°C o con una
femperatura de curado de 100°C se observé una

mejora del 76% (Fig. 5.6.3).

La solucion alealina se prepard mezclando NaOH
8M con silicato de sodio con ratfio (silicato de
sodio/NaOH) 0,25. Se dej6 reposar por 24h
antes de su uso. la solucion alcalina se mezcléd
en un ratio (caolin/solucion) de 0,26 v fueron
amasados por 5 minutos a 125rpm usando una
amasadora  mecdénica. la pasta  obtenida  se
colocé en moldes comprimiéndola con una fuerza
de compactacién de 2.5MPa. Luego se sometié a
los diferentes procesos de curado.

Cuando se llevd a cabo la activaciéon mecdnica
sobre el caolin crudo el mejor perfil de curado fue
a 100°C durante 24 h. En el caso de geopolimeros
basados en caolin sin friturar, también fue necesaria
una femperatura moderada de curado de 70°C
durante 24h pero la resistencia mecdnica se redujo.
El curado prolongado a femperatura relativamente
alta (100°C) redujo la resistencia a la compresion
de estos geopolimeros.

2.3.6.4 Caracterizacién de caolinita activada

El experimento publicado por Faten Slaty, et al.
(2013) [50] estudié el efecto de los principales
parémetros de sintesis y procesamiento en el
desarrollo de la resistencia a lo compresion de
materiales de construccion a base de caolinita
quimicamente  activada  con  soluciones  de
hidroxido de sodio. La resistencia a la compresion
y lo trabajabilidad de las muestras formadas estan
influenciadas por las proporciones y propiedades
de los componentes de la mezcla de reaccion (Fig.
56.4y565)

Se obtuvo una resistencia a la compresién de 32
MPa para una mezcla curada a 80°C durante 24h.
los resullados mineralégicos vy microestructurales
del material endurecido indican la formacion

50 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013).
Characterization of alkali activated kaolinitic clay. Applied Clay
Science, 75-76, 120—125. http://doi.org/10.1016/j.clay.2013.02.005.
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de fases de zeolita sédica vy feldespatoides con
una relacién Na/Al de uno. la alta resistencia
a la compresion observada estd  directamente
relacionada con la formacién de las nuevas fases
que llenan los espacios de los poros y unen la
mairiz.

la  coolinita se ufliza como fuente de
aluminosilicatos vy la arena de silice, con particulas
de tamario entre 90 y 250 micras, como material
de relleno. la arcilla ufilizado estaba compuesta
predominantemente por caolinita y cuarzo ademds

de una considerable cantidad de moscovita/
illita, hematita y posiblemente alunita y glifo. Un
aumento del contenido de arena de silice hasta una
relacion de uno a uno con respecto a la caolinita
ha conducido a mejoras en la manejabilidad de
la mezcla y un aumento en la resistencia a la
compresion.

la preparacién se realizo en tres pasos. Mezclado:
se mezclaron todos lo materiales de partida,
incluyendo una solucién de hidréxido de sodio,
por dos minutos a 100rpm.
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Fig. 5.6.4 Grdficos de resistencia a compresion de geopolimeros.

Fig. 5.6.5 Grdficos de resistencia a compresién de geopolimeros.
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Compactacion: la mezcla fue afiadida a moldes y
compactada con una presion de 16MPa usando
un compresor hidraulico. Curado: se curaron las
muesfras en un horno ventilado a 80°C por 24
horas.

Optimizando las relaciones y las condiciones de
curado se obtuvo una resistencia a la compresion
de hasta 48MPa bajo condiciones secas y 23MPa
bajo condiciones himedas.

Se observd que los productos de la reaccion
cristalina eran fases de aluminosilicato de sodio del
grupo zeolitico, concretamente, phillipsita, afrolita e
hidroxi-paraleina. Estas fases llenan los espacios de
P P
los poros v unen la matriz, esto difiere de muchos
P Y

geopolimeros ya que esfas fases confienen agua
quimicamente unida.

las experimentaciones citadas demuestran que la
arcilla puede ser utilizada como material precursor
fuente de aluminosilicatos para geopolimerizacién.
Del estado del arte podemos destacar una serie de
factores que influyen directa e indirectamente en la
polimerizacion de arcillos: la influencia del tomario
de particula de la materia primo, la concentracion
y fipo de activador alcalino, la compactacion del
material, las condiciones de curado, etc.

Como se expuso en el aparfodo 2.3.6.3, la
activacién mecdnica, es decir la “reduccién” del
famario de particula de la materia prima mediante
frituracion, ayudd a incrementar el efecto de
la solucién alcalina y por tanto se reflejo en un
mejor comportamiento mecénico de las muestras
polimerizadas.

Por ofra parte, la concentracién del activador
alealino, ya sea NaOH o KOH, repercutiéd
directamente en la resistencia a compresion
final de las muestras en todos los experimentos
citados. los mejores resullados se  obtuvieron
con concentraciones aproximadas a 10M para
NaOH y 12M para KOH tal como se sefiald en
el apartado 2.3.6.2. El uso de concentraciones
por encima de 12M para NaOH vy 14M para
KOH pueden provocar eflorescencias debido a la
carbonatacién atmosférica del contenido excesivo
de activadores alcalinos.
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En lo mayoria de experimentos citados (apartado
2.3.6.1,2.3.6.2y2.3.6.4) se compactd la mezcla
en el proceso de fabricacion de probetfas, por
fanto, se puede concluir que la compactacion del
material en el proceso de fabricacion influye en la
resistencia mecdanica al modificar la densidad vy lo
esfructura porosa del material. Los estudios citados
fambién evidenciaron que el uso de temperaturas
de curado entre 80 y 100°C agjlitaron el proceso
de polimerizacion vy garantizaron la resistencia
mecdnica de las muestras.

Las arcillas, como nanocompuestos naturales, son
susceplibles a modificaciones a nivel molecular. la
posibilidad de inferaccion entre el silicio, el oxigeno
y ofros elementos como el aluminio, el pofasio,
el sodio, el calcio, efc. permite la formacion de
redes y cadenas poliméricas que bajo condiciones
especificas, dan lugar a polimeros inorganicos
(geopolimeros).

Si bien las arcillas  deshidroxiladas  son més
susceplibles a polimerizacién, ya que se disuelven
mas facilmente en medios alcalinos debido a que
sus foses amorfas presenfan mayor reactividad,
existen métodos allernativos que producen efectos
similares, como por ejemplo: el tratamiento
quimico, el fratamiento con compuesfos orgdnicos,
y el tratamiento por activacion mecdnica. Las
pautas recolectadas de investigaciones realizadas
en lo referente a geopolimerizacién de arcillas han
servido como las bases vy criferios recfores para el
desarrollo de esta investigacion.



Estudio experimental de geopolimeros de
arcillas en funcién de la resistencia mecdnica

CAPITULO 3




Fig. 6.0.1 Microscopias de arcillas realizadas en la campafa experimental (créditos en apartado: Lista de figuras,imégenes y créditos).
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3.2 Objefivos de la camparia experimental

METODOS Y MATERIALES

3.3 Consideraciones generales
3.4 Eleccion de materiales de partida
3.4.1 Arena
3.4.2 Agua (H,O)
3.4.3 Activadores alcalinos
Hidréxido de sodio (NaOH)
Hidréxido de potasio (KOH)
Silicato de sodio (Na,SIO,)
3.4.4 Ofros aditivos para pruebas pilofo
Oxido de Calcio
Plastificantes
3.4.5 Arcillas
3.5 Caracterizacién de las arcillas
3.5.1 Caracterizacion de arcilla Tipo A
3.5.1.1 Determinacion del limite liquido y del limite plastico de arcilla Tipo A
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3.1 ANTECEDENTES

la compoiia  experimental se enfocd en el
estudio de materiales experimentales de arcilla
polimerizada mediante procedimientos andlogos
a la geopolimerizacion. La revision bibliogréfica
preliminar consfituyd un factor  determinante en
la seleccion de criterios rectores. Las experiencias
y aportaciones de ofros autores, recogidas en el
marco tedrico, fueron Utiles para delimitar variables
y pardmetros fales como: las caracteristicas y tipo
de materiales precursores, los  procedimientos
experimentales, el rol de la concentracién y el
fipo de solucién alcaling, el rol de la temperatura,
las  caracteristicas de curado vy los ensayos
complementarios.

Es importante aclarar que el campo de investigacion

y experimentacién sobre arcillos en procesos de
polimerizacién es muy amplio, por tanfo no es
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posible abarcarlo en su fofalidad con los recursos
destinados a esta investigacion. Pese a ello, esta
campoaria experimental consfituye un avance en el
estudio de materiales de construcciéon fabricados
a partir de arcillas naturales  polimerizadas (sin
somefer a las arcillas o tratamientos  térmicos
preliminares), aportando  dafos e incognitas
relevantes para investigaciones futuras.

El desarrollo de esta campafia experimental se
dividié en dos partes: metodologia y resultados.
la parte de metodologia [métodos y materiales)
incluye: la normativa que se utiliza como referencia
(apartado 3.3), lo descripcion de los materiales
precursores  seleccionados (apartado  3.4), la
caracterizacién de las arcillas  (apartado  3.5)
y el disefios de experimentos (opartado 3.6).
En el Anexo 4.0 se incluye un apartado con
la descripcién de los andlisis y ensayos que se
llevaron a cabo y en el Anexo 5.0 un apartado
que expone los procedimientos experimentales y
equipos utilizados.

la seccion de resultados contiene: resuliodos de
resistencia a compresién v flexion (apartado 6.7),
andlisis de la influencia de variables en funcién de
la resistencia a compresion (apartado 6.8), andlisis
del comportamiento de diferentes arcillas (apartado
6.9), andlisis complementarios (aparfado 6.10) 'y
el andlisis del impacto ambiental de bloques de
arcilla polimierizada (apartado 6.11).

En total se disefiaron 154 mezclas de ‘geo-
polimeros de arcilla” con las que se fabricaron
un fotal de 462 probetas que fueron sometidas
a ensayos de resistencia a compresion vy flexion
simple. También se realizaron ofros andlisis de
caracterizacién que se detallan en el Anexo 4.0).
la campaia experimental se desarrollé en el
Laboratorio de materiales de la Escola Politécnica
Superior d'Edlificacié de Barcelona (EPSEB). Andlisis
puntuales fueron desarrollados en Departamento
de Ciencia de Materiales y Quimica Fisica de la
Universitat de Barcelona y en los Centres Cientifics
i Tecnologics de la Universitat de Barcelona; en
el Institute of Earth Sciences Jaume Almera of the
Spanish Scientific Research Council (ICTIA-CSIC)
en Barcelona; y en el Departamento de Quimica
de la Universidad de Navarra.
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3.2 OBJETIVOS DEL ESTUDIO EXPERIMENTAL

. Fabricar bloques experimentales de arcilla
polimerizada mediante procedimienfos andlogos
a lo geopolimerizacién.

. Andlizar la resistencia a compresion y
flexion de los bloques experimentales de arcilla
polimerizada fabricados.

. Andlizar lo influencia de variables que
infervienen en los procesos de polimerizacién de
los bloques experimentales de arcilla.

. Andlizar el comportamiento de cuatro
fipos de arcillas ante una misma esfrategia de
activacion alealina.

. Redlizar  andlisis  complementarios  de
caracterizacién de los bloques experimentales de
arcilla polimerizada.

. Analizar el comportamiento  ambiental
[energia incorporada en la fase de fabricacion) de
bloques experimentales de arcilla polimerizada,
comparandolos con ladrillos de arcilla cocida y
bloques de tierra comprimida (BTC).

METODOS Y MATERIALES

3.3 CONSIDERACIONES GENERALES

los geopolimeros son materiales relaftivamente
nuevos y por ello no existen normas explicitas
para su andlisis, fabricacion o uso. Tampoco existe
una regulacién normativa para geopolimeros o
polimeros a base de aluminosilicatos de arcillas
naturales, por fanto, considerando que en esta
camparia experimental la principal materia prima
es arcilla, se tomaron como referencia diferentes
normas alternativas.

la tabla en la Fig. ©.3.1 contiene un listado de los
andlisisynormasdereferencia paralacaracterizacion
de las arcillas (materiales precursores fuente de
aluminosilicatos). Las arcillas fueron caracterizadas
mediante los siguientes andlisis: determinacién del
limite liquido, deferminacion del limite pldstico,
andlisis por difraccién de rayos X (DRX], andlisis
fermogravimétrico (ATG), andlisis por fluorescencia
de rayos X (FRX), andlisis granulométrico (ADL) y
andlisis por microscopia electrénica de barrido

(SEM).
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la tabla en la Fig. 6.3.2 contiene un listado de andlisis y normas de referencia que han sido adaptadas para
la caracterizacion del material experimental. Todas las probetas fabricadas bajo diferentes condiciones y
dosificaciones, tanfo en la primera como en la segunda parte experimental, fueron ensayadas a flexion
y compresion simple. Ademds, con el objefivo de determinar las propiedades del material optimizado se
realizaron varios andlisis de caracterizacion: difraccion de rayos X [DRX), andlisis tfermogravimétrico (ATG),
andlisis por microscopia electrénica de barrido (SEM, porosimetria de mercurio, porosidad, densidad

ANALISIS Y CARACTERIZACION DE MATERIALES PRECURSORES SIGLAS

Andlisis por difraccion de rayos X (DRX)

Andlisis por fluorescencia de rayos X (XRF)

Analisis termogravimétrico (TG)

Analisis de la distribucion de tamafios de particulas mediante difraccion laser (ADL)

Analisis por microscopia electrénica de barrido (SEM)

OTROS ANALISIS NORMA DE REFERENCIA

Determinacion del limite liquido de un suelo por el método del aparato de Casagrande.

PNE-prEN ISO 17892-12 /
UNE 103103:1994

Determinacion del limite plastico de un suelo.

PNE-prEN ISO 17892-12 /
UNE 103104:1993

Fig. 6.3.1 Andlisis y normas de referencia para la caracterizacién de materiales precursores [arcillas).

ANALISIS Y CARACTERIZACION DE “GEO-POLIMERO" SIGLAS

Anlisis por difraccion de rayos X (DRX)

Analisis termogravimétrico (TG)

Analisis por microscopia electronica de barrido (SEM)
Porosimetria por inyeccién de mercurio (Hg) (PDM)

OTROS ANALISIS NORMA DE REFERENCIA

Porosidad, densidad aparente y densidad relativa.

UNE-EN 1936:2007

UNE-EN 772-13 / UNE-EN
1936:2007

Succioén capilar

UNE-EN 772-11:2001

UNE-EN 13755:2008

Permeabilidad al vapor de agua

UNE-EN ISO 12572.

Médulo de elasticidad dinamico

UNE-EN ISO 12680-1:2007

Resistencia a compresion simple

UNE-EN 772-1:2002

Resistencia a flexion

UNE-EN 1015-11:2000/
A1:2007

Determinacion de durabilidad

(UNE 41410:2008)

Lixiviacion

UNE-EN 12457-4:2003

Comportamiento térmico.

UNE-EN 16755:2018 / UNE-
EN 1745

Fig. 6.3.2 Andlisis y normas de referencia para la caracterizacion del “geo-polimero”.
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aparente y densidad relativa, determinacion de la absorcién de agua por capilaridad, permeabilidad al
vapor de agua, médulo de elasficidad dindmico (MOE), resistencia mecdnica, durabilidad, lixiviacion y
comportamiento térmico. La norma UNE 41410:2008 (Bloques de tierra comprimida para muros y tabiques
(Fig.6.3.3)) también sirve como norma de referencia ya que las probetas fabricadas son conceptualizadas
como blogues de arcilla “estabilizada”. Entre los criterios rectores de la campaia se estable que el

porcentaje de “esfabilizantes” utilizados no sobrepase el porcentaje estipulado en dicha norma.

NORMA UNE 41410:2008 : Bloques de tierra comprimida para muros y tabiques, Definiciones,
especificaciones y métodos de ensayo.

NORMA DE ENSAYO

Ensayo de compresion

UNE 41410:2008

Métodos de ensayo de piezas para fibrica de albanileria. Parte 1: determinacién de la resistencia a compresion.

UNE-EN 772-1:2002

Métodos de ensayo para fabricas de albanileria. Parte 3: determinacion de la resistencia inicial a cortante.

UNE-EN 1052-3:2003

Resistencia a ciclos de humectacién/secado

UNE 41410:2008

Resistencia a la erosion

UNE 41410:2008

Absorcion de agua por capilaridad. Métodos de ensayo de piezas para fabrica de albanileria. Parte 11:
Determinacion de la absorcion de agua por capilaridad de piezas para fibrica de albanileria, en hormigén, piedra
natural y artificial, y de la tasa de absorcion de agua inicial de las piezas de arcilla cocida para fibrica de
albanileria.

UNE-EN 772-11:2001 y UNE-
EN 772-11:2001/A1:2006

Propiedades térmicas. Fibrica de albaiileria y componentes para fibrica. Métodos para determinar los valores
térmicos de proyecto.

UNE-EN 1745:2002.

Permeabilidad al vapor de agua. Prestaciones higrotérmicas de los productos y materiales para edificios.
Determinacion de las propiedades de transmision de vapor de agua. (ISO 12572:2001).

UNE-EN ISO 12572.

Adherencia. Especificaciones de los morteros para albanileria. Parte 2: Morteros para albanileria.

UNE EN 998-2:2004 UNE-EN
1052-3:2003

Sulfatos (DURABILIDAD). Métodos de ensayo de piezas para fibrica de albanileria. Parte 5: Determinacion del
contenido en sales solubles activas en las piezas de arcilla cocida para albanileria.

UNE-EN 772-5:2002. UNE-EN
772-5:2016

Especificaciones de los BTC para fébrica de albanileria

Normas para la fabricacién de
bloques

Métodos de ensayo de piezas para fibrica de albanileria. Parte 2: Determinacién del porcentaje de superficie de
huecos en piezas para fibrica de albaileria (por impresién sobre papel).

UNE-EN 772-2:1999 y UNE-
EN 772-2:1999/A1:2005

Dimensiones y tolerancias: La determinacion de las dimensiones de los BTC se debe hacer de acuerdo con el
procedimiento descrito en las Normas.

UNE-EN 772-16:2001, UNE-
EN 772-16:2001/A1:2006 y
UNE-EN 772-16:2001/A2:2006

Planeidad de superficies: Las caras del bloque deben ser planas. La determinacién de la planeidad se hard de
acuerdo con las Normas. Métodos de ensayo de piezas para fibrica de albanileria. Parte 20: Determinacion de la
planeidad de las caras de piezas para fibrica de albanileria.

UNE-EN 772-20:2001 y UNE-
EN 772-20:2001/A1:2006.

Densidad: El fabricante debe declarar la densidad aparente en seco del BTC. La determinacién de la misma se
hard de acuerdo con la Norma. Métodos de ensayo de piezas para fabrica de albanilerfa. Parte 13: Determinacion
de la densidad absoluta seca y de la densidad aparente seca de piezas para fabrica de albaiileria. (excepto piedra
natural).

UNE-EN 772-13:2001

Normas para el uso de cal como estabilizante

UNE 41410:2008

Cales para la construccion. Parte 1: Definiciones, especificaciones y criterios de conformidad.

UNE-EN 459-1:2002

Cales para la construccién. Parte 2: Métodos de ensayo.

UNE-EN 459-2:2002

Cales para la construccion. Parte 3: evaluacion de la conformidad.

UNE-EN 459-3:2002

Fig. 6.3.3 Andlisis de referencia segun la norma UNE 41410:2008 (Bloques de tierra comprimida para muros y tabiques).
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3.4 ELECCION DE MATERIALES DE PARTIDA resistencia. la arena utilizada fue suministrada

oor Arids per a la Indstria i la Depuracié, S.L.
3.4.1 Arena (Barcelona). Se escogié el siguiente tipo de arena
para los ensayos: Arena silicea (Standard) 105115,
la arena se utiliza como relleno, mejora la  los defalles de su granulometria y composicidn se
trabajabilidad de la mezcla y aporta indirectamente  exponen en la tabla de la Fig.6.5.1.

Cd‘rdderizac‘ivéns‘gmirjiSjr’odd‘ por el distribuidor.” .

®in ¢ S, P : £ c
i e e & N R Y S J " ]
&t J »h & g i . ¢ -

CARACTERISTICAS FiSICAS Y QUIMICAS

SiO, (%) 2 98.5 Superficie especifica NA
AlL,O3 (%) NA AFS 95/115
Fe;03 (%) NA TE NA
K;0 (%) NA CU NA
TiO, (%) NA
Humedad (%) NA Perd Calcinacion 950°C (%) NA

DISTRIBUCION GRANULOMETRICA

Tamiz (um) Retenido (%) Tamiz (um) Retenido (%)
> 250 <8

> 63 < 250* >89
<63 <5
<20 <0.9

* Acumulado en 4 tamices: 63, 90, 125y 180 um.

OTRAS CARACTERISTICAS

Coeficiente de angulosidad: Maéaximo 1.58

Demanda de acido (ml/100g): Maximo 6

Punto de sinterizaciéon: Minimo 1500 °C

Fig.6.5.1 Caracteristicas de la arena. Informacién suministrada por el distribuidor: Arids per a la Industria i la Depuracié, S.L.
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3.4.2 Agua (H,0O)

Se utiliza agua destilada suministrada
por Adesco S.A. (Barcelona).

3.4.3 Activadores alcalinos

Los activadores alcalinos
principalmente  utilizados  fueron
hidroxido de sodio y potasio, vy
silicato de sodio (Tipo A). Estos y
ofros  activadores  (Fig.6.5.3) que
se utilizaron para pruebas piloto se
sefialan a continuacion:

- Hidréxido de sodio (NaOH)

El hidréxido de sodio utilizado fue
suministrado por LlabKem (Barcelona).
Se escogi6 el siguiente fipo de
hidroxido sédico para los ensayos:

- Sodio hidroxido EPR en microperlas
bajo en mefales (Ref:SOHYMOP-
5KO).

- Hidréxido de potasio (KOH)

El hidréxido de potasio utilizado fue
suministrado por LlabKem (Barcelona).
Se escogi6 el siguiente fipo de
hidroxido potdsico para los ensayos:

Potasio hidroxido 85% AGR en
lentejas ACS, Ph. Eur. (Ref: POHY-
POA-5KO).

- Silicato de sodio (Na,SiO,)

El silicalo de sodio ufilizado fue
suministrado por labKem (Barcelonal
(Tipo A) y se escogié el siguiente tipo
de silicato sodico para los ensayos:

Tipo A: Sodio silicato  solucion
(Na,O nSiO,)nH,0) GIR (Ref. SOTS-
OOP-1KO) CAS: 1344-09-8, EC: 215-
687-4.

84

Assay >99.0% NaCl <0,01% As <0.0001%
Na2CO3 < 0,5% Fe <0,001% Pb <0.00005%
Na2S04 < 0.012% Ni <0,001% Hg <0.00001%

Hidréxido de sodio NaOH - Sodio hidréxido EPR en microperlas bajo en metales (Ref:SOHY-MOP-5KO)

Assay >85.0% SiO2 <0,005% Fe <0.001% Mg <0.0005%
CO3 (K2C03) < 1,5% Cl <0.004% Al <0.001% Ag <0.0005%
Total N <0.001% S04 <0.002% Heavy metals (Pb) <0.001%

PO4 <0.001%
Hidréxido de potasio (KOH) - Potasio hidréxido 85% AGR en lentejas ACS, Ph. Eur. (Ref: POHY-POA-5KO)

Ni <0.0005% Ca <0.001%

Insol. in filtrated water glass SiO2 Na20 > 39% Density at 20°C: 1.45 - 1.48 g/ml

>0.02%

Insol. sediment water glass Fe203 <0.01% Viscosity (20°C) > 100cP
>0.1%

M. Frac. SiO2/Na20:2.4 - 2.6 Ca0 <0,1%

Silicato de sodio - Tipo A: Sodio silicato solucién (Na20 nSiO2)nH20) GIR (Ref. SOTS-00P-1KO) CAS: 1344
09-8, EC: 215-687-4.

Caracteristicas esenciales Prestaciones Especificaciones técnicas
Cco2 < 4% UNE-EN-459-1:2011
CaO + MgO = 90% UNE-EN-459-1:2011

Cal atil = 80% UNE-EN-459-1:2011
MgO < 5% UNE-EN-459-1:2011
Reactividad R5 UNE-EN-459-1:2011
Oxido de calcio C-20Q

Fig. 6.5.3 Especificaciones técnicas de NaOH, KOH, silicato de sodio y ¢xido de
calcio proporcionado por el distribuidor.

3.4.4 Otros aditivos para pruebas piloto

- Oxido de Calcio
El 6xido de calcio (“cal viva") utilizado en algunas pruebas
compoarativas fue suminisitado por  Cales de Pachs S.A.

(Barcelona) (Oxido de calcio CL-20Q).

- Plastificantes

Se hicieron pruebas piloto con plastificantes de hormigén
suminisirado  por  Sika. Se utilizaron los siguientes productos
comerciales:

ViscoCrete 125P, es un superplastificante y reductor de agua de
alto rendimiento, en forma de polvo, basado en la tecnologia de
polimeros de policarboxilato (PCE) Sika® ViscoCrete®.

Sikament FF, aditivo superplastificante y gran reductor de agua
a base de melamina, para obtener hormigones resistentes y
fluidos. Est exento de cloruros.

Sikament 165 ES, aditivo plastificante a base de lignosulfonatos
modificados para hormigones fabricados vy preparados en
plantas de hormigén o en plantas de obra.
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3.4.5 Arcillas

la arcilla es utilizada como material base,
conglomerante principal y como precursor fuente
de aluminosilicatos  inorgénicos.  las  arcillas
utilizadas fueron suministradas por Argiles Colades
S.A. del sector de la Bisbal d'Empordd (Girona-
Barcelona). Se escogieron aleatoriamente cuatro
diferentes fipos de arcillas (Fig.6.5.2) con los
siguientes nombres comerciales:

- Arcilla LILA (Arcilla Tipo A);

- Arcilla BEIG PEN/F (Arcilla Tipo B);
- Arcilla ROJA (Arcilla Tipo C);

- Caolin MD25 (Arcilla Tipo D).

la caracterizacién de cada tipo de arcilla se
expone a confinuacion

.,a’ M L R A S A ek

Fig. 6.5.5 Arcillas utilizadas en la campafia experimental. A) Arcilla
LULA, B) Arcilla BEIG PEN/F, C) Arcilla ROJA, D) Caolin MD-25.

- yenpre A i e e ey
Fig. 6.6.1 las arcillas pueden ser fuente de aluminosilicatos en pro-
cesos de polimerizacién por activacién alcalina: Bloque de arcilla
polimerizada fabricado a partir de arcilla Tipo A.

3.5 CARACTERIZACION DE LAS ARCILLAS

la caracterizacién de los materiales precursores,
es decir de las arcillas utilizadas como materia
prima para la elaboracién de “geopolimeros”
(Fig. 6.6.1 y Fig.6.5.5), persigui¢ dos objefivos
principales: por un lado corroborar la informacién
suministrada por el proveedor y por ofro obtener
datos detallados sobre los distintos componentes y
propiedades de las arcillas utilizadas como fuente
de aluminosilicatos naturales.

Se caracterizaron las cuatro arcillas seleccionadas
(arcillas Tipo A, B, Cy D) mediante diferentes andlisis:
Deferminacion del limite liquido y determinacion
del limite plastico, Andlisis por difraccion de
rayos X (DRX), Andlisis termogravimétrico (ATG),
Fluorescencia de rayos X (FRX), Andlisis de la
distribucion de tamafios de particulas mediante
difraccion léser (ADL) y Andlisis por microscopia
electronica de barrido (SEM).

los resuliados de los diferentes andlisis llevados
a cabo evidenciaron que las caracteristicas 'y
la composicion difieren de una arcillo a ofra.
A continuacién se exponen los andlisis de
caracterizacion de las arcillas Tipo A, B, C y D.
las  especificaciones técnicas suministradas  por
el distribuidor de las arcillos se adjuntan en el
apartado de Anexos.
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Fig. 6.6.1.1.2 Arcilla Tipo A.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - GRANULOMETRIA
GRANULOMETRIA (mm) ARCILLATIPO A (%)

0,500 0,00

0,300 0,00

0,125 6,13

0,090 6,81

0,063 9,71
0,045 13,53
0,036 36,02

RESTO 27,01

Fig. 6.6.1.2.1 Granulometria suministrada por el disfribuidor.
INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - COMPOSICION
COMPOSICION QUIMICA ARCILLATIPO A

Na20 0,00

Mgo 0,31
Al203 23,32
Si02 56,53

P203 0,00

P205 0,00

S03 0,00

K20 0,64

Ca0O 0,40

TiO2 0,00

Cr203 0,00

MnO 0,00
Fe203 10,39

| COMPOSICION MINERALOGICA % HREIUATIED A

Clorita 0,00

Ilita 0,00
Caolinita 49,00
Quarz 42,00

Feldespato K 2,00
Plagioclastio 1,00

Guethita 0,00

Hematita 6,00

Calcita 0,00

Dolomita 0,00
Montmorillonita 0,00

Fig. 6.6.1.2.2 Composicion suministrada por el disfribuidor.
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3.5.1 Caracterizacién de arcilla Tipo A

3.51.1 Determinacién del limite liquido y
determinacién del limite pléstico

Para la determinacion del limite liquido de la Arcilla
Tipo A (Arcilla micronizada LILA - Fig. 6.6.1.1.2) se
tomé como referencia la norma UNE 103103:1994
y para la deferminacion del limite pldastico la norma
UNE 103104:1993. La descripcion del ensayo se
encuentra en el Anexo 4.0: Descripcion de andlisis
y ensayos, seccion Determinacién del limite liquido
de un suelo por el método de la cuchara de
Casagrande y Deferminacion del limite pldastico de
un suelo. En la tabla de la Figura (6.6.1.1.1) se
exponen los resuliados (Detalles - Anexo 6.6.1.1).

LIMITES LIQUIDO Y PLASTICO
(UNE 103-103-94 Y UNE 103-104-93)

PLASTICIDAD ARCILLATIPOA
Limite liquido 34,2
Limite plastico 20,3
Indice de plasticidad 13,9

Fig. 6.6.1.1.1 Limite liquido y limite pléstico.
3.5.1.2 Informacién suministrada por el distribuidor

la granulometria (Fig. 6.6.1.2.1) y la composicién
quimica y mineralégica (Fig. 6.6.1.2.2) de arcilla
Tipo A fue suministrada por el proveedor: argiles
Colades S.A. del sector de la Bisbal d'Empordd
(Girona-Barcelona). (Detalles - Anexo 6.6.1.2).

3.5.1.3 Andlisis por difraccion de rayos X (DRX)
de arcilla Tipo A

La descripcion del andlisis por difraccién de rayos X
(DRX) se encuentra en el Anexo 4.0: Descripcién de
andlisis y ensayos, seccion Andlisis por difraccion
de rayos X (DRX). Se realizé la DRX de la arcilla fipo
A (Arcilla micronizada LILA] tanto de la roca total
como de la fraccién arcilla. Las DRX de la fraccién
de arcilla fueron realizadas por el Dr. Juan Diego
Martin Martin del Dpt. Mineralogia, Petrologia i
Ceologia Aplicada de la Universitat de Barcelona
(Anexo 6.6.1.3) y se dividen en DRX normal vy
DRX orientadas. los resultados de las DRX de la
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fraccion arcilla se muestran en: a) Interprefacion
e identificacion de los picos de las muestras v la
semicuantificacion catalogando los minerales (Fig.
6.6131 vy Fig. 6.6.1.3.2); b] Diagrama DRX
secado al aire (normal); y ¢) Gréfico DRX de los tres
diagramas superpuestos (Defalles - Anexo 6.6.1.3).

los andlisis DRX de la fraccion de arcilla (Fig.
6.6.1.3.1 y Fig. 6.6.1.3.2) evidencian la presencia
de cuarzo, arcillas, calcitay hematita. En lo referente
al mineral de arcilla dominante se interprefa que es
la caolinita seguida por la illita y la clorita.

Por ofra parte se realizé una inferpretacion
complementaria de los resultados de las DRX de la
roca fofal mediante el software  X'Pert HighScore
(PANGalytical] (Anexo ¢.6.1.3] que evidencia la
presencia dominante de cuarzo, caolinita, haloisita
y vermiculita.

Enambas interprefaciones se encuentran importantes
cantidades de éxido de silicio en el cuarzo, en la
caolinita, la hematita y haloisita; éxido de aluminio
en la caolinita, la hematita y haloisita. También se
defecta la presencia de hierro, magnesio, calcio
y agua. Esta informacién se complementa con los
resultados de la fluorescencia de rayos X expuesto
mds adelante.

Interpretacion e identificacion de los picos de las
muestras y la semicuantificacion - Arcilla A

Muestra A Simbologia Ubicacién
Cuarzo Q) 3,34A-426A
Calcita (Ca) 3,04 A

Hematita (Hm) 2,69 A
lllita ) 10-5A

Caolinita (K) 7,15-3,58 A
Clorita (Chl) 14- 7;504' /f Rl

alc:l:l?r':::z:;:ico (Fk) 325A
Plagioclasa: plg (Plg) 3,19A

Caolinita > lllita >> Clorita

Total Minerales de arcilla

Clay K | Chl

*kk * * *kk Hhk *k *

Hm

(En la roca total de la tabla no *** Dominante
se cuantifica los minerales de la
arcillas por separado y se ha

usado “Clay”)

**Abundante

*Presente

Fig. 6.6.1.3.2 Cuadro resumen de interpretacion DRX.

Counts

a1_264_0331_ao_ATA

Q
3,34A
6400 —|
K+Chl |
3584 |
| |
3600 — K+Chl (W |
7,15A i ‘
| a | .
‘ Az J\ Il e [‘1 ‘ |
1600 —| ‘ 5A l [\ \l 3,25A h | i r
IoA i | w / \ | Pig | | ‘ ‘Nf\ M ‘g IL
| I I AL ESC ] A ¥ Lo WA oyt
l [\ J‘, ( ! Nw"“ww/\wf\’ WM
400 — Chl ,‘\ T MWNM c
14;4*"'1 o’ Maprrt 3,04
Py ot
o Ty I e rIiTIo Yy I ry rrrarrTrT | e e S S SR S ZmE l rr T T ™ I G e o B S m s ] T
10 20 30 a0 50 60

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

Fig.

6.6.1.3.1 Interpretacién de andlsis DRX e identificacién de los picos de las muestras y los minerales (arcillas) (Dr. Juan Diego Martin).
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3.5.1.4 Andlisis termogravimétrico (ATG) de arcilla
Tipo A

El procedimiento de andlisis termogravimétrico
(ATG) se explica en el Anexo 4.0: Descripcidn
de andlisis y ensayos - Andlisis termogravimétrico
(ATG). El peso de la muestra andlizada fue de
24.29mg. El resultado obtenido mediante ATG en
aire, la derivada de la pérdida de masa respecto
a la temperatura (DTG) y el flujo de calor de
peso corregido se muestra en la Figura 6.6.1.4.1
la sefial DIG se emplea para esftablecer los
rangos de temperatura en los que tienen lugar las
fransformaciones.

En la gréfica se observa un primer pico entre los
40y 50°C y un segundo pico entre la temperatura
de 100 y 110°C. Ambos picos son producto de
la pérdida de agua higroscépica que se encuentra
libre y no afectan a la estructura de la arcilla. Esta
pérdida de agua se refleja también en las curvas
fermogravimétricas por la marcada pérdida de
peso a bajas temperaturas hasta el primer salto
importante (hasta P1). La aparicion del siguiente pico
(P2) en el fermograma marca el salfo desde los 50 a
los 100°C. Este fenémeno se puede relacionar con

la presencia de caolinit, illita, hematita y clorita y
la pérdida del agua ubicada entre las capas de
dichos minerales, en los mesoporos y por el inicio
de la pérdida del agua de hidratacion.

En el siguiente salto, entre las temperaturas de 100
y 175°C, se observa un fercer pico exoférmico
(P3) con pérdida de 0,26% de peso ya que los
iones OH- empiezan a ser liberados de la red
cristalina en forma de vapor de agua, generando,
en el caso de la caolinita, el rompimiento de la

esfructura cristalina para dar paso a la fase amorfa
o metacaolin (Si,AlL,O,(OH),).

El cuarzo sufre transformacién (de cuarzo alfa a
a cuarzo befa ) desde los 573 °C y la caolinita
presente en la arcilla ha sido deshidroxilada  hasta
los 600°C. El fenémeno de pérdida de peso
se prolonga hasta el siguiente salto que fermina
en los 850°C (P6) en donde habrén sufrido
fransformaciones todos los minerales de arcilla. En
lo referente a la sefial DTG, el pico maximo se
detectd a los 104,81°C v la sefial méaxima a los
49291°C. la linea negra discontinua muestra el
comportamiento exotérmico y endotérmico de la
muestra.

Sample: AO3 File: C:..\TGA Tesis\ARCILLA TIPO A _ TGA
Size: 24.2930 mg DSC-TGA Operator: SHH
Method: arqui Run Date: 04-Aug-2018 01:19
Comment: A03-Aire Instrument: SDT Q600 V20.9 Build 20
100 0.08
N 0.7168% P1
(0.1741mg) Signal Max
492.91°C
0.9201% P2 -
(0.2235mg) A\ N
0.2611% P4 / / \
98 % \ / \
i 0.2641% P3 Y (0.06342mg) ' / \\ —
(0.06416mg) [ \ / \ @ 67 0.06
\ —
‘ [ | / = o
I / \3 <
| y S 2
96 } / w® £
—_ / (=2}
9 1 \ e i1 >
< i / \ 5752% P5 7 =\ =
- 5} + .
._s_, { (1.397mg) /,/ 3 \\4 0.04 Z
@ / \ / [CI >
= \* / S o
94 / \ Ve (&} \\ -
\ , y S
\ L T
4 | \T
/ ’ ! -
y | €
\ / s | 2 0.02
92 \ /\/ | —
o /..\ / \ 1.082% P6
N\ 2N (0-2629mg)
Peak May_~ / N
e\ — ~—
104.81 \WN_/“\ e~
90 T T T T 0.00
(0] 200 400 600 800 1000
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Fig. 6.6.1.4.1 Andlisis termogravimétrico
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(ATG) de arcilla Tipo A.
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3.5.1.5 Fluorescencia de rayos X (FRX) de arcilla
Tipo A

la descripcién  del andlisis por  fluorescencia
de rayos X (FRX) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcién de andlisis y ensayos, seccion Andlisis
por fluorescencia de rayos X (FRX). El andlisis FRX
de la arcilla Tipo A evidenci¢ la presencia de
alto contenido de SiO, (60% aproximadamente)
y ALO, (23% aproximadamente). También se
encontré Fe,O,, TIO,, Cal, y ofros elementos que
se detdllan en la tabla de la figura 6.6.1.5.1 y
de la figura 6.6.1.5.2. la relacion SiO,/ALO, es
igual a 2,61 lo cual influye directamente en las
caracterfsticas  mecanicas de los geopolimeros
fabricados a partir de esta materia prima. Los
elemenfos que aparecen en porcentajes menores
juegan un rol secundario pero fambién importante
en la polimerizacion.

Analisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

ELEMENTOS SI0;
MUESTRA !
Fe205| MnO | TIO; | CaO | K0 |P20s | Si0: | Al:0s| MgO [Na:0 [Suma| A0

IMUESTRAA-1) 6,35 | 0,02 | 1,04 (0,72 | 1,36 | 0,06 |59,96/|22,93| 0,61 | 0,32 (93,38| 2,62

IMUESTRAA-2 6,30 | 0,02 1,03 (0,74 | 1,39 | 0,07 |59,78/|22,81| 0,62 | 0,31 (93,07| 2,62

MEDIA 6,33 0,02 1,04 (0,73 1,38 | 0,06 |59.87|22,87| 0,61 | 0,32 (93,22| 2,62
B FRX-ARCILLATIPO A

100,00

75,00

50,00
2500
= I

0.00
FepO3 MnO TiOp CaO KpO Pp0s5 SiOp AlpO3

@® Fe203 @ MnO ® TiO2 @ Ca0 @ K20
@ P205 @ Si02 ® AlRO3 @ MgO @ Na20

|

MgO Nap0

3,516 Andlisis granulométrico  mediante

difraccién laser (ADL) de arcilla Tipo A

la descripcion del andlisis granulométrico mediante
difraccion laser (ADL) se encuentra en el apartado
6.4 Descripcion de andlisis v ensayos, seccion
Andlisis ADL. la cantidad residual (0,851% <1%)
muesira que se ajustaron los datos calculados a los
datos de medicién correctamente.

9,808pm es el tamafio en el que el 50% de la
muesira es mds pequeiio y el 50% es mds grande.
Este valor también se conoce como el digmetro
mediano de masa (MMD) o la mediana de la
distribucion del volumen. 1,761pm es el tamafo
de particula por debajo del cual se encuentra
el 10% de la muestra. 52,52pm es el tamafio de
particula por debajo del cual se encuentra el 0%
de la muestra. 21,58pm es la media ponderada
por volumen o la media del momento de masa.
4,52pm es la media ponderada en la superficie,
también conocida como la media del diémetro del
momento de la superficie o la media de Sauter.

517 es la medida del ancho de la distribucion.
Cuanto mds estrecha es la distribucién, menor
es el intervalo. 0,0089%vol. es la concentracién
de volumen. 1,77 es la medida de la desviacién
absoluta de la mediana. 1,33m?/g es el drea de
superficie especifica (SSA): el drea fotal de las
particulas dividida por el peso fofal.

El gréfico ADL correspondiente se observa en la

Fig. 6.6.1.6.1 y los detalles  se encuentran en el
Anexo 6.6.1.6).

Particle Size.

45

4
35
3
2.5

2
1.5
1
0.5

Volume (%)

01 1l 10 100 1000
Particle Size (um)

Fig. 6.6.1.5.1 Andlisis de fluorescencia de rayos X (FRX) y la cuantifi-
cacién de los compuestos quimicos.

Fig. 6.6.1.6.1 Andlisis granulométrico mediante difraccion laser (ADL)
de ardilla Tipo A.
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3.5.1.7 Andlisis por microscopia electrénica de
barrido (SEM) de arcilla Tipo A

la descripcion  del  andlisis  por  microscopia
electrénica de barrido (SEM) se encuentra en el
Anexo 4.0: Descripcion de andlisis v ensayos,
seccion Andlisis por microscopia electrénica de

barrido (SEM|.

Mediante las microscopias se observaron los
diferenfes  hdbitos de los principales  cristales:
cuarzo, caolinifa, illita y clorita dispuestos en
agregados de 5 a 15pm (Fig. 6.6.1.71, 6.6.1.7.2
y Fig. 6.6.1.76), particulas de 1 a 2pm (Fig.
6.6.1.76) y placas nanométricas (Fig. 6.6.1.7.6).

Se observa que las estructuras tipicas (Capitulo 2:
las arcillas) han sido modificadas por micronizacion,

por fanto el ensamble de aglomerados es irregular,
los agregados vy particulas  de arcilla esfén
adheridos a particulas de cuarzo de mayor tamafio
sin orden aparente. De todos modos es evidente la
geometria prismdtica de las placas caracteristicas
de los filosilicatos de arcilla, redondeadas por la
modificaciéon mecdénica pero con baja esfericidad
y dispersas fal como se observa en las imagenes

(Fig. 6.6.1.76).

Las microscopias coinciden con los andlisis ADL en
lo referente al tamarfio de particulas presentes en la
arcilla tipo A. El andlisis cuantifativo recogido en
los espectros 8 (Fig. 6.6.1.74) y 9 (Fig. 6.6.1.7.5)
y en la tabla de la Fig. 6.6.1.7.3, evidencia la
presencia dominante de sflice y aluminio y menores
cantidades de Ky Fe, corroborando la informacion
de los andlisis DRX y FRX (Detalles - Anexo 6.6.1.7).

Spectrum 8|

Si

Al

K Fe

P ek AL_Fe

o 1

3 T T T T
2 3 4 5 B 7 8 9 10

Full Scale 352 cts Cursor: 4.267 (4 cts) ke!

Fig. 6.6.1.7.4 Espectro 8 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Spectrum 9

Si

K Fe

LA Mo Fe

T T
a 1

Full Scale 351 cts Cursor: 3105 (2 cts)

+ i v T T
2 3 4 5 6 7 8 9 10
ke

Fig. 6.6.1.7.2 Microscopia (SEM).

Fig. 6.6.1.7.5 Espectro 9 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Andlisis SEM - Cuantitativo - Arcilla Tipo A
[p 2 o Oe o s
Spectrum In C Mg Al Si S K Ca Ti Fe (0] Total |
|_Spectrum 8 Yes 23.01 2.61 443 0.21 0.81 68.93 | 100.00
£ Yes 22.39 3.05 5.04 0.28 0.85 68.40 | 100.00

Fig. 6.6.1.7.3 Andlisis SEM - Cuantitativo.
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- %
10pm CCiTUB CCiTUB
20.0kV LED 20.0kV LED

4 P
lpm  CCiTUB lpm  CCiTUB
20.0kV LED 20.0kV LED

x 15.000 x 20.000

100nm CCiTUB 100nm CCiTUB
20.0kV LED x130,000 20.0kV LED

x 50.000 x 130.000

Fig. 6.6.1.7.6 Microscopias (SEM) Arcilla Tipo A.
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Fig. 6.6.2.1.2 Arcilla Tipo B.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - GRANULOMETRIA
GRANULOMETRIA ARCILLATIPO B (%)
0,500 0,00
0,300 0,00
0,125 6,13
0,090 6,81
0,063 9,71
0,045 13,53
0,036 36,02
RESTO 27,01

Fig. 6.6.2.2.1 Granulomefria suministrada por el disfribuidor.

3.5.2 Caracterizacion de arcilla Tipo B

3.521 Determinacion del limite liquido y
determinacién del limite pléstico

Para la determinacién del limite liquido de la
Arcilla Tipo A [Arcilla micronizada BEIG PEN/F -
Fig. 6.6.2.1.2) se tomd como referencia la norma
UNE 103103:1994 vy para la deferminaciéon del
limite pléstico la norma UNE 103104:1993. La
descripcion del ensayo se encuentra en el Anexo
4.0: Descripcion de andlisis y ensayos, seccion
Determinacion  del limite  liquido de un  suelo
por el método de la cuchara de Casagrande y
Determinacién del limite pléstico de un suelo. En
la tabla de la Figura (6.6.2.1.1) se exponen los
resultados (Detalles - Anexo 6.6.2.1).

LIMITES LIQUIDO Y PLASTICO
(UNE 103-103-94 Y UNE 103-104-93)

PLASTICIDAD ARCILLATIPO B
Limite liquido 40,8
Limite plastico 25,4
Indice de plasticidad 15,4

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - COMPOSICION
COMPOSICION QUIMICA ARCILLATIPO B

Na20 0,34

MgO 2,52

Al203 18,13

Si02 55,22

P203 0,14

P205 0,00

S03 0,00

K20 3,59

CaO 4,62

Tio2 0,75

Cr203 0,00

MnO 0,00

Fe203 6,20

| COMPOSICION MINERALOGICA % ARCILLATIID) 2

Clorita 2,00

1llita 2,40

Caolinita 9,00
Quarz 43,00
Feldespato K 4,00
Plagioclastio 5,00
Guethita 0,00
Hematita 3,00
Calcita 7,00
Dolomita 1,00
Montmorillonita 3,00

Fig. 6.6.2.2.2 Composicién suministrada por el distribuidor.
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Fig. 6.6.2.1.1 Limite liquido y limite plastico.

3522 Informacién  suministrada  por el

distribuidor

la granulometria (Fig. ©.6.2.2.1) y la composicion
quimica y mineraldgica (Fig. 6.6.2.2.2) de arcilla
Tipo B fue suministrada por el proveedor: argiles
Colades S.A. del sector de la Bisbal d'Empordd
(Girona-Barcelona) (Detalles - Anexo 6.6.2.2).

3.5.2.3 Andlisis por difraccién de rayos X (DRX)
de arcilla Tipo B

La descripcion del andlisis por difraccion de rayos X
(DRX) se encuentra en el Anexo 4.0: Descripcién de
andlisis y ensayos, seccion Andlisis por difraccion
de rayos X (DRX). Se realizo la DRX de la arcilla
fipo B [Arcilla micronizada BEIG PEN/F) tanto de
la roca fotal como de la fraccion arcilla. Las DRX
de la fraccién de arcilla fueron realizadas por el
Dr. Juan Diego Martin Martin del Dpt. Mineralogia,
Petrologia i Geologia Aplicada de la Universitat
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de Barcelona [Anexo 6.6.3.3) y se dividen en
DRX normal y DRX orientadas. los resultados de
las DRX de la fraccién arcilla se muestran en: a)
Inferpretacion e identificaciéon de los picos de las
muestras v la semicuantificacién catalogando los
minerales (Fig. 6.6.2.3.1 y Fig. 6.6.2.3.2); b
Diagrama DRX secado al aire (normal) (Anexo
6.6.2.3);, ) Grdfico DRX de los fres diagramas
superpuestos [Anexo 6.6.2.3).

los andlisis DRX de la fraccion de arcilla (Fig.
6.6.2.3.1 y Fig. 6.6.2.3.2) evidencian la presencia
de cuarzo, arcillas, feldespato alcalino potdsico,
hematita, etc. En lo referente al mineral de arcilla
dominante se interpreta que es la illita seguida por
la caolinita y la clorita.

Por ofra parte se realizé una inferpretacion
complementaria de los resultados de las DRX
de la roca fotal medionte el software  X'Pert
HighScore  [PANalytical]  (Anexo 6.6.2.3) que
evidencia la presencia dominante de cuarzo,
caolinita, zeolitas y ofros aluminosilicatos.  En
ambas interprefaciones se encuentran importantes
cantidodes de éxido de silicio en el cuarzo,
caolinita, zeolita, aluminosilicatos, efc. También se
defecta la presencia de calcio, sodio y agua. Esfa
informacién se complementa con los resuliados de
la fluorescencia de rayos X expuesfo mas adelante.

Interpretacion e identificacion de los picos de las
muestras y la semicuantificacion - Arcilla B

Muestra A Simbologia Ubicacion
Cuarzo Q) 3,34 A-426A
alc:\:ltier'l?::zta;:ico (Fk) 425 A
Plagioclasa: plg (Plg) 419 A
Calcita (Ca) 3,04 A
Goetita Gt 4,18 A
Hematita (Hm) 2,69 A
lllita ) 10-5A
Caolinita (K) 7,15-3,58 A
Clorita (Chl) 3= 79:’1:4' : e

lllita> Caolinita >> Clorita

Total Minerales de arcilla
Q Fk Plg Ca Gt Hm Clay | K Chl
(En la roca total de la tabla no *** Dominante
se cuantifica los minerales de la  ,,
N Abundante
arcillas por separado y se ha
usado “Clay”) *Presente

Fig. 6.6.2.3.2 Cuadro resmen de inferpretacion DRX.

Counts

a1_264_0332_ao_ATB
1
3600 —| '

K

Q
15005 5A 4,26A 3, 58A

K

|
10A

7,15A 4 72A |
Chl
400 l JL 7,10A WVVM
Chl Gt
\, W 4,18A
WA dnly,

k
I\S 25A

Ca
3,04A “

40 50 60

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

Fig. 6.6.2.3.1 Interpretacion de andlsis DRX e identificacion de los picos de las muestras y los minerales (arcillas) (Dr. Juan Diego Martin).
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3.5.2.4 Andlisis termogravimétrico (ATG) de
arcilla Tipo B

El resulfado obtenido mediante ATG en aire,
la derivada de lo pérdida de masa respecto
a la temperatura (DTG), vy el flujo de calor de
peso corregido se muestra en la gréfica de la
Fig.6.6.2.4.1 la sefial DIG se emplea para
establecer los rangos de temperatura en los que
fienen lugar las transformaciones.

En la gréfica se observa un primer salto a los
50°C y un segundo salfo entre los 50 y los 120°C.
Ambos picos son producto de la pérdida de agua
higroscépica que se encuentra libre y no afectan a
la estructura de la arcillo. Esta pérdida de agua se
reflejo también en las curvas termogravimétricas por
la marcada pérdida de peso a bajas femperaturas
hasta el primer salfo (P1) y el segundo salfo (P2). El
siguiente pico (P3) marca el salio desde los 120 a
los 250°C vy se puede relacionar con la presencia
principalmente de illita y la pérdida del agua
ubicada entre las capas de caolinita, clorita, en los
mesoporos del material.

El siguiente salto, entre las femperaturas de 250 y
340°C marcado en el proximo pico (P4) se debe
a que los iones OH- empiezan a ser liberados
de la red cristalina en forma de vapor de agug,
deshidroxilando la illita y generando en el caso de
la caolinita, el rompimiento de la estructura cristalina
para dar paso a la fase amorfa o metacaolin
(Si,ALOLOH),), este fenémeno se prolonga hasta
el siguiente salto que termina en los 490°C (P5). El
cuarzo sufre transformacion desde los 573°C (de
cuarzo dlfa a a cuarzo befa B). La caolinita ha sido
deshidroxilada convirtiéndose en metacaolin antes
de llegar al pico P6. El pico méximo obtenido
mediante el software de andlisis fue a los 235,19°C
y la sefial méxima a los 888,65°C.

Se concluye de esfa efapa de caracterizacion que
las arcillas Tipo B presentan un comportamiento
fipico de arcillas con importante canfidad de
illita y lo presencia de caolinita corroborando la
informacion obtenida del andlisis DRX y FRX.

Sample: BO3 File: C:..\TGA Tesis\ARCILLA TIPO B _ TGA
Size: 23.3110 mg DSC-TGA Operator: SHH
Method: arqui Run Date: 09-Aug-2018 17:26
Comment: BO3-Aire Instrument: SDT Q600 V20.9 Build 20
100 0.03
0.2097% P1
1(0.04888mg) -
7N
N
| 7N
0.9494% P2 / \
I (0.2213mg) / \
99 / \
/
& / \' S 6-10.02
// \\E
‘ / (g (&
1.274% P3 / 5 s
] /’\ (0.2970mg) , f X
, <
9s+ |\ Ve % £
—_ v 4 (=]
3 \ 0.3864% P4 L7 j?-:( S
= \\ (0.09006mg) e o\ =
z /N y 8\ ato001
=) N / 7/ S\ Z
<} \\ \ / J<I 73
= / \ / 5V T o
97 \\*\ \ 1:153% PS5 [SIA —
— 0.2687mg) ,/ = 0\ 4 |
TN © 9/ =
235.19°C -~ S L . = \
AR 888.65°C | i |
Peak Max /,/ MW\\V\,\,«—)\, Signal Max | N .
e My T2 000
96 | R | -
N '_’/,«” 0.7165% P6
~~~~~~~~~~~~~ (0.1670mg)
95 T T T T -0.01
0 200 400 600 800 1000
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Fig. 6.6.2.4.1 Andlisis termogravimétrico (ATG) de arcilla Tipo B.
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3.5.2.5 Fluorescencia de rayos X (FRX) de arcilla
Tipo B

la descripcion  del andlisis por  fluorescencia
de rayos X (FRX] se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcién de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
por fluorescencia de rayos X (FRX). El andlisis FRX
de la arcilla Tipo B evidencid la presencia de
alto contenido de SiO, (58% aproximadamente] y
ALO, (17% aproximadamente).

También se encontré Fe,O,, TIO,, CaO, y ofros
elementos que se detallan en la tabla de la figura
6.62.51 y de la figua 6.6.2.52. la relacién
SIO,/ALO, es igual a 3,475 lo cual influye
directamente en las caracteristicas  mecanicas
de los geopolimeros fabricados a partir de esta
materia prima.

Analisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

ELEMENTOS S0,
MUESTRA /
Fe;03 MnO | TiO; | CaO | KoO | P;0s | SiO; |Al;03| MgO |Na;O (Suma|Al203

MUESTRAB-1| 5,91 | 0,07 | 0,80 | 4,25 | 3,46 | 0,14 |58,80|16,94| 1,50 | 0,92 (92,78| 3,47

MUESTRAB-2 5,66 | 0,07 | 0,78 | 4,18 | 3,41 | 0,14 |58,18|16,73| 1,49 | 0,91 [91,53| 3,48

MEDIA 5,7910,07 | 0,79 | 4,21 | 3,43 | 0,14 |58,49|16,83| 1,49 | 0,91 |92,15| 3,47
B FRX-ARCILLATIPO B

0,00 | —-— — . p—

Fep03 MnO  TiO2 CaO K20 P205 Si02 A203 MgO  Na20
@® ELEMENTOS Fe203 @ MnO @ TiO2
® Ca0 ® K20 @ P05
® Sio ® ARO3 © MgO

3526 Andlisis granulométrico  mediante

difraccion laser (ADL) de arcilla Tipo B

la descripcion del andlisis granulométrico mediante
difraccién laser (ADL) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcion de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
ADL. la cantidad residual (0,73% <1%) muestra que
se ajustaron los datos calculodos a los datos de
medicién correctamente.

11,312pm es el tamafio en el que el 50% de la
muestra es mds pequerio y el 50% es mas grande.
Este valor también se conoce como el digmetro
mediano de masa (MMD) o la mediana de la
distribucion del volumen. 2,35pm es el tamafio
de particula por debajo del cual se encuentra el
10% de la muestra. 54,84pm es el tamaio de
particula por debajo del cual se encuentra el 90%
de la muestra. 21,29um es la media ponderada
por volumen o la media del momento de masa.
5,5Tum es la media ponderada en la superficie,
también conocida como la media del diémetro del
momento de la superficie o la media de Sauter.

4,64 es la medida del ancho de la distribucion.
Cuanto mds estrecha es la distribucién, menor
es el infervalo. 0,01%vol. es la concentraciéon de
volumen. 1,47 es la medida de la desviacion
absoluta de la mediana. 1,09m?/g es el drea de
superficie especifica (SSA): el drea fotal de las
particulas dividida por el peso fofal.

El gréfico ADL correspondiente se observa en la

Fig. 6.6.2.6.1 y los detdlles se encuentran en el
anexo 6.6.2.6).

Particle Size Distributis
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Fig. 6.6.2.5.1 Andlisis de fluorescencia de rayos X (FRX) v la cuantifi-
cacién de los compuestos quimicos.

Fig. 6.6.2.6.1 Andlisis granulométrico mediante difraccion laser (ADL)
de arcilla Tipo B.
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3.5.2.7 Andlisis por microscopia electrénica de
barrido (SEM) de arcilla Tipo B

la  descripcién  del andlisis  por  microscopia
electrénica de barrido (SEM| se encuentra en el
apartado 6.4: Descripcién de andlisis y ensayos,
seccién Andlisis por microscopia electrénica de

barrido (SEM).

Mediante las microscopias se observaron los
diferenfes  hdbitos de los principales  cristales:
cuarzo, caolinita y clorita dispuesfos en agregados
de 5 a 15um (Fig. 6.6.2.71 y Fig. 6.6.2.7.6);
particulas de 1 a 2pm (Fig. 6.6.2.72 y Fig.
6.6.2.7.6); y placas nanométricas (Fig. 6.6.2.7.6).

También se observa estructuras tipicas (Capitulo
2: las arcillas) de las caolinitas en aglomerados

bien definidos. los agregados y particulas de las
arcillas estan adheridos o particulos de cuarzo.
Se observa la geometria prismdtica de las placas
caracteristicas de caolinitas y cloritas redondeadas
por la modificacién mecdénica, con baja esfericidad,
agrupadas y dispersas aleatoriamente; ademas
es posible que por efecto de la micronizacion no

se observan a simple vista cristales de illitas en
esfructuras definidas (Fig. 6.6.2.7.6).

las  microscopias ratifican los andlisis ADL en
cuanto al famafio de particulas de la arcilla tipo B.
El andlisis cuantitativo recogido en los espectros 12
(Fig. 6.6.2.7.4)y 13 [Fig. 6.6.2.7.5); y en la tabla de
la Fig. 6.6.2.7.3; muestra la presencia dominante
de silice y aluminio y menores canfidades de K lo
cual corrobora la informacién de los andlisis DRX y
FRX (Detalles - Anexo 6.6.2.7).

Spectrum 12

Si

Al

LN S—

0 05 1
Full Scale 408 cts Cursor: 3.262 (12 cts)

15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65 7

Fig. 6.6.2.7.4 Espectro 12 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Spectrum 13

T T
a 1

Full Scale 396 cts Cursor: 5.624 (4 cts)

K

A
2 3 4 & 6 7 8 9 10
ke

Fig. 6.6.2.7.2 Microscopia (SEM).

Fig. 6.6.2.7.5 Espectro 13 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Analisis SEM - Cuantitativo - Arcilla Tipo B
i . ised)
| Spectrum In C Mg Al Si S K Ca Ti Fe (0] Total |
| Spectrum 12 Yes 21.52 4.40 5.71 0.52 67.85 | 100.00
| Spectrum 13 Yes 23.36 3.04 3.88 0.33 69.40 | 100.00

Fig. 6.6.2.7.3 Andlisis SEM - Cuantitativo.
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lpm  CCiTUB
20.0kV LED

lpm  CCiTUB lpm  CCiTUB
20.0kV LED 7, 20.0kV LED

x 4.300 x 7.000

ilpm  CCiTUB - 100nm CCiTUB
20.0kV LED x130,000 20.0kV LED

x 20.000 x 130.000

Fig. 6.6.2.7.6 Microscopias (SEM) Arcilla Tipo B.

97



ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA

CARACTERIZACION DE [AS ARCILLAS, ARCILLA TIPO C

{% Ly s

Fig. 6.6.3.1.2 Arcilla Tipo C.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - GRANULOMETRIA
GRANULOMETRIA ARCILLATIPO C (%)
0,500 32,95
0,300 25,28
0,125 12,35
0,090 8,28
0,063 7,35
0,045 7,15
0,036 5,29
RESTO 1,25

Fig. 6.6.3.2.1 Granulometria suministrada por el distribuidor.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - COMPOSICION
COMPOSICION QUIMICA ARCILLATIPO C
Na20 0,34
MgO 2,52
AlI203 18,13
Sio2 55,22
P203 0,14
P205 0,00
S03 0,00
K20 3,59
CaO 4,62
Tio2 0,75
Cr203 0,00
MnO 0,00
Fe203 6,20
COMPOSICION MINERALOGICA % ARCILLATIPO C
Clorita 2,00
Illita 2,00
Caolinita 9,00
Quarz 43,00
Feldespato K 4,00
Plagioclastio 5,00
Guethita 0,00
Hematita 3,00
Calcita 7,00
Dolomita 1,00
Montmorillonita 3,00

Fig. 6.6.3.2.2 Composicién suministrada por el distribuidor.
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3.5.3 Caracterizacion de arcilla Tipo C

3.53.1 Determinacién del limite liquido y
determinacién del limite pléstico

Para la determinacion del limite liquido de la Arcilla
Tipo C (Arcilla micronizada ROJA - Fig. 6.6.3.1.2) se
fomé como referencia la norma UNE 103103:1994
y para la deferminacién del limite pléstico la norma
UNE 103104:1993. la descripcion del ensayo
se encuentra en el Anexo 4.0: Descripcion de
andlisis y ensayos, seccion Determinacion del limite
liquido de un suelo por el método del aparato de
Casagrande y Deferminacion del limite plastico de
un suelo. En lo tablo de la Figura (6.6.3.1.1) se
exponen los resultados (Detalles - Anexo 6.6.3.1).

LIMITES LIQUIDO Y PLASTICO
(UNE 103-103-94 Y UNE 103-104-93)

PLASTICIDAD ARCILLATIPO C
Limite liquido 36,0
Limite plastico 22,4
Indice de plasticidad 13,6

Fig. 6.6.3.1.1 Llimite liquido y limite plésfico.
3.5.3.2 Informacién suministrada por el distribuidor

la granulometria (Fig. 6.6.3.2.1) y la composicién
quimica y mineraldgica (Fig. 6.6.3.2.2) de arcilla
Tipo C fue suministrada por el proveedor: argiles
Colades S.A. del sector de la Bisbal d’Empordd
(Girona-Barcelona) (Detalles - Anexo 6.6.3.2).

3.5.3.3 Andlisis por difraccién de rayos X (DRX)
de arcilla Tipo C

La descripcion del andlisis por difraccién de rayos
X (DRX) se encuentra en el Anexo 4.0: Descripcion
de andlisis y ensayos, seccién Andlisis  por
difraccion de rayos X (DRX). Se realizé la DRX de
la arcilla tipo C (Arcilla micronizada ROJA) tanto de
la roca total como de la fraccién arcilla. las DRX
de la fraccién de arcilla fueron realizadas por el
Dr. Juan Diego Martin Martin del Dpt. Mineralogia,
Petrologia i Geologia Aplicada de la Universitat
de Barcelona [Anexo 6.6.3.3) y se dividen en DRX
normal y DRX orienfadas. Los resulfados de las DRX
de la fraccién arcilla se muestran en:
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a) Interpretacion e identificacién de los picos de
las muestras y la semicuantificacion catalogando Interpretacion e identificacion de los picos de las
los minerales (Fig. 6.6.3.3.1 y Fig. 6.6.3.3.2); b muestras y la semicuantificacién - Arcilla C
Diagrama DRX secado q| aire (normal) (Detalles- — S Ubicacin
Anexo 6.6.3.3); ¢ Grdfico DRX de los tres & i
diagramas superpuestos [Anexo 6.6.3.3). SheRe @ okl
Feldespato
L ., . . alcalino-pztésico (Fk) 325A
los andlisis DRX de la fraccion de arcilla (Fig.
6.6.3.3.1 y Fig. 6.6.3.3.2) evidencian la presencia Rlagioclaca: plg (Pl9) 3.19A
de cuarzo, arcillas, feldespato alcalino potdsico, Calcita (Ca) 3,04 A
calcita, efc. En lo referente al mineral de arcilla Hematita (Hm) 2,69 A
dommoﬁe se inferprefa que es la caolinita seguida ita 0 0.5 A
por la illita y la clorita.
Caolinita (K) 7,15-3,58 A
Por ofra parte se realizé una inferpretacion Clorita (Chi) 14'7:;1504':172'
complementaria de los resultados de las DRX :
de la roca fotal mediante el software  X'Pert
H/ghScore (PANalytical)  [Anexo 6.6.1.3). Este Bl il s ot
andlisis evidencia la presencia dominante de
cuarzo, haloisita  hidratada, caolinita, efc. En Toial Minerales ge arcile
ambas inferpretaciones se encuentran importantes Q Fk Plg Ca Hm Clay K I Chl
cantidades de éxido de silicio en el cuarzo, R - -
caolinifa, h.o.|0|5|fo, ve.rrr.ucuhfo; o?<,|do de aluminio (En la rocatotal de la tabla o [iE R
en |O COO'lanO Yy hO|O|S|TO‘ TOmb|en se deTeCTO |O se cuantifica los minerales de la e
presencia de calcio, sodio y agua. arcillas por separado y se ha
usado “Clay”) *Presente
Esta informacién se complementa con los resultiados _ ,
. , Fig. 6.6.3.3.2 Cuadro resumen de inferpretacion DRX.
de la fluorescencia de rayos X expuesto mads
adelante.
Counts
a1.264_0328_a0_ATC
3,34A
6400 —|
3600 — ‘\ “
5A 3,58A H
75A ‘ 4,26A ‘
1600 — 10A 1 m 3,047 2.9A ‘ 1 ‘ l
‘| 7.1A 14,72A ll | ‘ | M
| | A
R oot | TW TN IAYE P b
‘ ‘\ (/. ./ ot g ¥
400 —{ ‘ J M’IJ \V/VJMJ
Chl
14A W/ -
o
prr T T T T T
40.0 20.0 8.0 6.0 4.0 2.0
d-spacing [A]

Fig. 6.6.3.3.1 Interpretacion de andlsis DRX e identificacion de los p

icos de las muestras y los minerales (arcillas) (Dr.. Juan Diego Martin).
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3.5.3.4 Andlisis termogravimétrico (ATG) de
arcilla Tipo C

El procedimiento de andlisis fermogravimétrico
(ATG) se explica en el Anexo 4.0: Descripcion
de andlisis y ensayos: Andlisis termogravimétrico
(ATG). El peso de lo muestra analizada fue de
26.33mg. El resuliodo obtenido mediante ATG
en aire, la derivada de la pérdido de masa
respecto a la temperatura (DTG), y el flujo de
calor de peso corregido se muestra en la gréfica
de la Fig.6.6.3.4.1 la sefial DTG se emplea para
establecer los rangos de temperatura en los que
fienen lugar las transformaciones.

En la grdfica ATG se observa un primer pico a
los 50°C (P1) y un segundo pico a los 110°C (P2).
Ambos picos son producto de la pérdida de agua
higroscépica que se encuentra libre y no afectan a
la estructura de la arcillo. Esta pérdida de agua se
reflejo también en las curvas termogravimétricas por
la marcada pérdida de peso a bajas femperaturas
hasta el primer salfo importante (P1). Lla aparicion
del siguiente pico (P2) marca el inicio del siguiente
salfo hacia los 200°C. Este fenémeno se puede

relacionar con la presencia de caolinita, illita,
clorita y la pérdida del agua ubicada entre las
capas de dichos minerales y en los mesoporos y el
inicio de la pérdida del agua de hidratacion.

En el siguiente salto, entre las temperaturas de 200
y 250°C, se observan varios picos y pérdida de
peso hasta P3 'y P4 a los 550°C. Esto se debe a que
los iones OH- empiezan a ser liberados de la red
cristalina en forma de vapor de agua, generando,
en el caso de la caolinita, el rompimiento de la
esfructura cristalina para dar paso a la fase amorfa
o metacoolin (Si,ALO.(OH),), este fenémeno se
prolonga hasta los dos siguientes saltos: 630°C
(P5) y 740°C (P6) en donde el cuarzo sufre
fransformacién desde los 573°C y la caolinita
presente en la arcilla ha sido deshidroxilada hasta
los 600°C. El pico maximo obfenido mediante
el software de andlisis fue a los 106,97°C vy la
sefial maxima a los 984,54°C. Se concluye que
las arcillas Tipo C presentan un comportamiento
fipico de arcillas con presencia de caolinita e illita,
corroborando la informacién de los andlisis DRX y
FRX.

Sample: CO3

File: C:..\TGA Tesis\ARCILLA TIPO C _ TGA
Size: 26.3300 mg DSC-TGA Operator: SHH
Method: arqui Run Date: 03-Aug-2018 20:02
Comment: C03-Aire Instrument: SDT Q600 V20.9 Build 20
100 0.06
\ 0.5619% P1
(0.1480mg)
RN
| 0.3908% P3 / A\ I
& 0.7302% P2 { (0.1029mg) / \ 1T 0.05
98 - 1 (0.1923mg) ! / \ L
1.992% P4 / V=
\ (0.5244mg) ; \ 2
A / g [T
t / \= 4-to004 <
1 1.01$% P5 / o | S
96 | I (0.2679mg) E =
— 7 [=2}
S 4 & / % % L o
£ 3 =
= l S +003
2 8\ =
) 1 O\ f o)
= & 2.773% P6 S\ 2
94 | \ (0.7301mg) = \ | |
1 s = 2+ 0.02
\ ///// : \ | ’ |
—. Vi \ —
1 \ roN Lo J ! 1
s [a——
92 \ /X i
. \ Ty \ +o0.01
1 \ -
(N S / \ i
Peak M2\ f A Signal Max
UGN A - Tl oc |
0s9me N\ M~ e 98454,
90 T T T T OOO
0 200 400 600 800 1000
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Fig. 6.6.3.4.1 Andlisis termogravimétrico (ATG) de arcilla Tipo C.
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3.5.3.5 Fluorescencia de rayos X (FRX) de arcilla
Tipo C

la descripcion  del andlisis por  fluorescencia
de rayos X (FRX] se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcién de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
por fluorescencia de rayos X (FRX). Los andlisis FRX
de la arcilla Tipo C evidencié la presencia de
alto contenido de SiO, (58% aproximadamente] y
ALO, (18% aproximadamente).

También se encontré Fe,O,, TIO,, CaO, y ofros
elementos que se detallan en la tabla de la figura
6.6.3.51 y de la figua 6.6.3.5.2. la relacién
SIO,/ALO, es igual a 3,187 lo cual influye
directamente en las caracteristicas  mecanicas
de los geopolimeros fabricados a partir de esta
materia prima.

Analisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

ELEMENTOS
MUESTRA

IFe203| MnO | TiO2 | CaO | K20 | P20s | SiO2 |Al203 | MgO [NazO |Suma|Al03

MUESTRA C-1/ 6,68 | 0,09 | 0,88 | 3,29 | 3,70 | 0,15 |58,21|18,26| 2,16 | 0,61 |94,02| 3,19

MUESTRA C-2 6,73 | 0,09 | 0,88 | 3,30 | 3,68 | 0,15 |57,98|18,20| 2,18 | 0,59 |93,78| 3,19

MEDIA 6,71 10,09 | 0,88 | 3,30 [ 3,69 | 0,15 |58,09(18,23| 2,17 | 0,60 [93,90| 3,19
B FRX-ARCILLATIPO C

100,00

75,00

50,00

25,00

Fe203 MnO TiO2 CaO K20 P20s5 SiO2 Al203 MgO Na20

0,00

® Fep03 ® MnO @ TiO @ Ca0 ® K0
@ P05 @ Si0 @ AlRO03 @ MgO @ Nap0

/

3,536 Andlisis granulométrico  mediante

difraccion laser (ADL) de arcilla Tipo C

la descripcion del andlisis granulométrico mediante
difraccién laser (ADL) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcion de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
ADL. la cantidad residual (0,7% <1%) muestra que
se ajustaron los datos calculodos a los datos de
medicién correctomente.

10,62pum es el tamaiio en el que el 50% de la
muesira es mds pequeiio y el 50% es mds grande.
Este valor también se conoce como el digmetro
mediano de masa (MMD) o la mediana de la
distribucion del volumen. 2,49um es el tamafio
de particula por debajo del cual se encuentra
el 10% de la muestra. 52,01pym es el tamafio de
particula por debajo del cual se encuentra el 0%
de la muestra. 21,61pm es la media ponderada
por volumen o la media del momento de masa.
5,5Tum es la media ponderada en la superficie,
también conocida como la media del diémetro del
momento de la superficie o la media de Sauter.

4,66 es la medida del ancho de la distribucion.
Cuanto mds estrecha es la distribucién, menor
es el infervalo. 0,01%vol. es la concentraciéon de
volumen. 1,54 es la medida de la desviacion
absoluta de la mediana. 1,09m?/g es el drea de
superficie especifica (SSA): el drea fotal de las
particulas dividida por el peso fofal.

El gréfico ADL correspondiente se observa en la

Fig. 6.6.3.6.1 y los detdlles se encuentran en el
anexo 6.6.3.6).

Particle Size Distributi

Volume (%)

6
5
4
3
2
1
%,

i 1 10 100 1000
Particle Size (um)

Fig. 6.6.3.5.1 Andlisis de fluorescencia de rayos X (FRX) v la cuantifi-
cacién de los compuestos quimicos.

Fig. 6.6.3.6.1 Andlisis granulométrico mediante difraccion laser (ADL)
de arcilla Tipo C.
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3.5.3.7 Andlisis por microscopia electronica de
barrido (SEM) de arcilla Tipo C

la  descripcién  del andlisis  por  microscopia
electrénica de barrido (SEM| se encuentra en el
Anexo 4.0: Descripcion de andlisis y ensayos,
seccién Andlisis por microscopia electrénica de

barrido (SEM).

Mediante las microscopias se observaron los
diferentes habitos de los principales cristales: cuarzo
(Fig. 6.6.3.7.2), caolinitq, illita y clorita dispuestos
en agregados de 5 a 15pm (Fig. 6.6.3.71 v Fig.
6.6.3.7.6), particulos de 1 a 2pm (Fig. 6.6.3.7.6) y
placas nanométricas (Fig. 6.6.3.7.6).

También se observa que las estructuras tipicas
(Capitulo 2: las arcillas) han sido modificadas

por micronizaciéon, por tanfo el ensamble de
aglomerados  es irregular.  los  agregados 'y
particulas de arcilla estén aleatoriamente adheridos
a partficulas de cuarzo de mayor volumen. Pese
a ello se observa la geometria prismatica de las
placas caracteristicas de la caolinita, alteradas y
dispersas por lo accién mecdnica, fal como se
observa en las imagenes (Fig. 6.6.3.7.9).

Las microscopias ratifican los andlisis ADL en lo
referente al tamafio de particulas de la arcillo
fipo C. El andlisis cuantitativo recogido en los
espectros 14 (Fig. 6.6.3.74) y 15 (Fig. 6.6.3.7.5)
y en la tabla de la Fig. 6.6.3.7.3 evidencia la
presencia dominante de silice y aluminio y menores
canfidades de Mg, Ca, Fe y K, lo cual corrobora
la informacién de los andlisis DRX y FRX (Detalles -
Anexo 6.6.3.7).

Spectrum 14
Si

K ca
KN ca

{2,

Full Scale 335 cts Cursor: 4.401 (2 cts)

T
10
kev|

T T 7 f f T T
3 4 5 ] 7 8 ]

Fig. 6.6.3.7.4 Espectro 14 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Spectrum 15

Si

Al

o

Mg Fe
Fe K
h Ca . Fi
T T T T T ety ¥ ‘(IL -e“* ? t T
a 1 2 3 4 5 B Z 8 9 10

Full Scale 343 cts Cursor: 3.731 (10 cts)

ke

Fig. 6.6.3.7.2 Microscopia (SEM).

Fig. 6.6.3.7.5 Espectro 15 - Andlisis SEM - Cuantifativo.

Analisis SEM - Cuantitativo - Arcilla Tipo C

)
|__Spectrum | In C Mg Al Si S K Ca Ti Fe (0] Total |
| Spectrum 14 Yes 22.26 0.38 2.42 4.88 0.66 0.43 1.09 67.88 | 100.00
| Spectrum 15 | Yes | 2248 | 0.32 2.34 4.64 0.62 0.37 1.18 | 68.07 | 100.00

Fig. 6.6.3.7.3 Andlisis SEM - Cuantitativo.
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s o= : o s ..‘_/

10pm CCiTUB lpm  CCiTUB

20.0kV LED 20.0kV LED

lpm  CCiTUB lpm  CCiTUB
20.0kV LED 20.0kV LED

x 6.000 x 15.000

ilpm  CCiTUB lpm  CCiTUB
20.0kV LED 20.0kV LED

x 15.000 x 20.000

Fig. 6.6.3.7.6 Microscopias (SEM) Arcilla Tipo C.
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Fig. 6.6.4.1.2 Arilla Tipo D.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - GRANULOMETRIA

GRANULOMETRIA ARCILLATIPO D
INFERIOR A 10 MICRAS 88,5 %
INFERIOR A 2 MICRAS 458 %

Fig. 6.6.4.2.1 Granulometria suministrada por el disfribuidor.

INFORMACION DEL DISTRIBUIDOR - COMPOSICION
COMPOSICION QUIMICA ARCILLATIPO D
Na20 0,00
MgO 0,00
Al203 30,90
Si02 52,30
P203 0,00
P205 0,00
sS03 0,00
K20 3,39
Ca0 0,10
Tio2 0,00
Cr203 0,00
MnO 0,00
Fe203 1,54
COMPOSICION MINERALOGICA % ARCILLATIPO D
Clorita
lita
Caolinita 100,00
Quarz
Feldespato K
Plagioclastio
Guethita
Hematita
Calcita
Dolomita
Montmorillonita

Fig. 6.6.4.2.2 Composicién suministrada por el distribuidor.
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3.5.4 Caracterizacién de arcilla Tipo D

6.5.4.1 Determinacién del limite liquido y
determinacién del limite pléstico

Para la determinacién del limite liquido de la Arcilla
Tipo D (Caolin MD25 - Fig. 6.6.4.1.2) se tomd
como referencia la norma UNE 103103:1994 y
para la deferminacion del limite plastico la norma
UNE 103104:1993. la descripcion del ensayo
se encuentra en el Anexo 4.0: Descripcion de
andlisis y ensayos, seccion Determinacién del limite
liquido de un suelo por el método del aparato de
Casagrande y Deferminacién del limite plastico de
un suelo. En lo tabla de la Figura (6.6.4.1.1) se
exponen los resultados (Detalles - Anexo 6.6.4.1).

LIMITES LIQUIDO Y PLASTICO
(UNE 103-103-94 Y UNE 103-104-93)

PLASTICIDAD ARCILLATIPO D
Limite liquido 47,9
Limite plastico 35,3
Indice de plasticidad 12,6

Fig. 6.6.4.1.1 limite liquido y limite plésfico.

3.5.4.2 Informacién

distribuidor

suministrada  por el

la granulometria (Fig. ©.6.4.2.1) y la composicion
quimica y mineralégica (Fig. 6.6.4.2.2) de arcilla
Tipo C fue suministrada por el proveedor: argiles
Colades S.A. del sector de la Bisbal d'Empordd
(Girona-Barcelona) (Detalles - Anexo 6.6.4.2).

3.5.4.3 Andlisis por difraccion de rayos X (DRX)
de arcilla Tipo D

la descripcion del andlisis por difraccion de
rayos X (DRX) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcién de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
por difraccién de rayos X [DRX). Se realizé la DRX
de la arcilla fipo D (Caolin MD-25) tanto de la
roca tofal como de la fraccién arcilla. Las DRX de
la fraccion de arcilla fueron realizadas por el Dr.
Juan Diego Martin Martin del Dpt. Mineralogia,
Pefrologia i Geologia Aplicada de la Universitat
de Barcelona [Anexo ©.6.4.3] y se dividen en DRX
normal y DRX orienfadas. Los resultados de las DRX
de la fraccién arcilla se muestran en:
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a) Interpretacion e identificacién de los picos de
las muestras y la semicuantificacion catalogando
los minerales (Fig. ©.6.4.3.1 y Fig. 6.6.4.3.2); b)
Diagrama DRX secado al aire (normal) (Detalles-
Anexo 6.6.4.3); ¢ Grdfico DRX de los ftres

diagramas superpuestos [Anexo 6.6.4.3).

los andlisis DRX de la fraccion de arcilla (Fig.
6.6.4.3.1 y Fig. 6.6.4.3.2) evidencian la presencia
de cuarzo, arcillas, feldespato alcalino potdsico,
illita y caolinita. En lo referente al mineral de arcilla
dominante se inferpreta que es la caolinita seguida
por la illita.

Por ofra parte se realizé una inferpretacion
complementaria de los resultados de las DRX de la
roca fofal mediante el software  X'Pert HighScore
(PANalytical] (Anexo 6.6.1.3] que evidencia la
presencia dominante de cuarzo y caolinita. En
ambas interpretaciones se encuentran importantes
canfidades de éxido de silicio en el cuarzo y
caolinita; éxido de aluminio en la caolinita y
haloisita. También se detecta la presencia de
calcio, potasio y agua.

Esta informacién se complementa con los resultados
de lo fluorescencia de rayos X expuesto mas
adelante.

Interpretacion e identificacion de los picos de las
muestras y la semicuantificacioén - Arcilla D

*kk * *

(En la roca total de la tabla no se
cuantifica los minerales de la arcillas por
separado y se ha usado “Clay”)

Muestra A Simbologia Ubicacion
Cuarzo Q) 3,34 A-426A
alc:l?;‘i?:z?;:ico (F) 325A
lllita ) 10-5A
Caolinita (K) 7,15-3,58 A
Caolinita > lllita
Total Minerales de
arcilla
Q Fk Clay K |

Tk *

*** Dominante
**Abundante

*Presente

Fig. 6.6.4.3.2 Inferpretacion DRX e identificacion de los picos de las
muestras y la semicuantificacién catalogando los minerales (arcillas).

Counts

a1_264_0333_ao_ATD

‘3,58A
22500 — W
“
7,14A \‘
10000 — | ;‘
| ii
I | 330A \
[ O
‘ |
2500 — 11‘ h i ‘\
‘ (
‘:’{ SA 4 6A U\snsA I ’\ (
10A \ b I\ o I || A
| A '\”,/ Y WPV RV A W (NREVAS WAV N
WM\LWW,..// \W“M,JL-»"'J Norhrimnrtwmrissiano? (NP LNV
St f e T 51 [ &% T bW 0 0 T i T

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

Fig. 6.6.4.3.1 Interprefacién de andlsis DRX e identificacién de los picos de las muestras y los minerales (arcillas) (Dr. Juan Diego Martin).
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3.5.4.4 Andlisis termogravimétrico (ATG) de
arcilla Tipo D

El procedimiento de andlisis termogravimétrico
(ATG) se explica en el Anexo 4.0: Descripcidn
de andlisis y ensayos: Andlisis termogravimétrico
(ATG). El peso de la muestra analizada fue de
2195mg. El resuliado obtfenido mediante ATG
en aire, la derivada de la pérdida de masa
respecto a la temperatura (DTG), y el flujo de
calor de peso corregido se muestra en la gréfica
de la Fig.6.6.4.4.1 la sefial DTG se emplea para
esfablecer los rangos de temperatura en los que
tienen lugar las transformaciones.

En la grafica ATG se observa un primer pico entre
los 50°C (P1) y un segundo pico a los 100°C.
Ambos picos son producto de la pérdida de agua
higroscopica que se encuentra libre y no afectan
a la estructura de la arcillo. Durante el frayecto
desde los 100 hasta los 250°C  (P2) se puede
observar una serie de picos y una pérdida de
femperatura gradual. Este fendémeno se relaciona

con la presencia mayoritaria de caolinita y la
pérdida del agua ubicada en los mesoporos y
enfre las capas de dichos minerales, ademas del
inicio de la pérdida del agua de hidratacion.

En los siguientes salfos, entre las femperaturas de
440 (P3) y 640°C (P4) y enfre los 820 (P5) y los
940°C (PY) se observan varios picos y pérdida de
peso. Esfo se debe a que los iones OH- empiezan @
ser liberados de la red cristalina en forma de vapor
de agua generando, en el caso de la caolinita
el rompimiento de la estructura cristalina para dar
paso a la fase amorfa o metacaolin (ALSi,O,),
esfe fenémeno se prolonga hasta los 700°C en
donde el cuarzo sufre transformacion desde los
573 °Cy la caolinita presente en la arcilla ha sido
deshidroxilada hasta los 600°C convirtiéndose en
mefacaolin. El pico méximo obfenido mediante
el software de andlisis fue a los 514,83°C. Se
concluye que las arcillas Tipo D presentan un
comportamiento tipico de arcillas caolinticas o
caolines, lo cual corrobora la informacion de los

andlisis DRX y FRX.

Sample: D03 File: C:..\TGA Tesis\ARCILLA TIPO D _ TGA
Size:p21 .9590 mg DSC-TGA Operator: SHH B
Method: arqui Run Date: 03-Aug-2018 17:08
Comment: DO3-Aire Instrument: SDT Q600 V20.9 Build 20
100 0.08
1 q_ | Peak Max
0.3246% P1 - 514.83°C
1 (0.07127mg) 0.3257% P2 M
(0.07151mg) o L
0.4993% P | s14.6°c RN 10
98 (0.1096mg) / Signal Max 7N +o.06
\ S s
/
/ % J &
/
/ ! 2 8- <
\ / 3 2
/ TR 4 S
/ ! =
96 | / = o004 =
= / O\ %
s ‘ f \ 7.607% P4 / 5\ =
= (1.671mg) / D\ 64 =
> \ / "\ // 8 \ =
(] bt [}
= ; W /! S \\ J o
944 l N\ S S \Jooz T
‘ / A\ % s |
e —_— 4 -
/ N | |
\ N /) | 1 —
N NN 7 M i
92 SN A S AN Y / N AL 00
/7 0.7943% P5 2
e (0.1744mg) il
7
ST T T ~o i 0.1332% P6 |
______ S—- (0.02925mg) |
90 T T T T -0.02
0 200 400 600 800 1000
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Fig. 6.6.4.4.1 Andlisis termogravimétrico (ATG) de arcilla Tipo D.
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3.5.4.5 Fluorescencia de rayos X (FRX) de arcilla
Tipo D

la descripcién  del andlisis por  fluorescencia
de rayos X (FRX) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcién de andlisis y ensayos, seccion Andlisis
por fluorescencia de rayos X (FRX). El andlisis FRX
de la arcilla Tipo D evidenci¢ la presencia de
alto contenido de SiO, (56% aproximadamente)
y ALO, (31% aproximadamente). También se
encontré Fe,O,, TIO,, Cal, y ofros elementos que
se defallan en la fabla de lo figura 6.6.4.5.1 y de
la figura 6.6.4.5.2.

la relacion SIO,/ALO, es igual a 1,823 lo
cual influye directamente en las caracteristicas
mecanicas de los geopolimeros fabricados a partir
de esta materia prima.

Andlisis por fluorescencia de rayos X (FRX)

ELEMENTOS SIO2
MUESTRA !

Fe203( MnO | TiO, | CaO | K20 | P20s | SiOz |Al203 [ MgO |Naz0 [Suma|Al203

MUESTRAD-1| 1,41 | 0,01 | 0,41 | 0,18 | 3,13 | 0,05 |56,07|30,75| 0,30 | 0,16 [92,48| 1,82

MUESTRAD-2| 1,42 | 0,01 | 0,41 |0,19 | 3,14 | 0,05 |56,11/30,79| 0,29 | 0,17 [92,58] 1,82

MEDIA 1,41]0,01|0,41]0,19 | 3,14 | 0,05 |56,09|30,77| 0,30 | 0,16 |92,53| 1,82
M FRX-ARCILLATIPO D

100,00

5000
25,00 —I
0,00 — e

MnO TiO2 CaO

® Fep03 ® MnO @ TiO @ Ca0 ® K20
© P05 @ Si02 ® AlRO3 @ MgO ® Naz0

/

Fe203 K20 P20s SiO2 Al203 MgO NazO

3.54.6 Andlisis  granulométrico  mediante

difraccién laser (ADL) de arcilla Tipo D

la descripcion del andlisis granulométrico mediante
difraccion laser (ADL) se encuentra en el Anexo 4.0:
Descripcion de andlisis y ensayos, seccién Andlisis
ADL. la cantidad residual (0,84% <1%) muestra que
se ajustaron los datos calculodos a los datos de
medicion correctamente.

9,74pm es el tamafio en el que el 50% de la
muestra es mds pequeiio y el 50% es mds grande.
Este valor también se conoce como el diGmetro
mediano de masa (MMD) o la mediana de la
distribucion del volumen. 2,68pm es el tamario
de particula por debajo del cual se encuentra el
10% de la muestra. 30,72um es el tamafio de
particula por debajo del cual se encuentra el 90%
de la muestra. 13,73pm es la media ponderada
por volumen o la media del momento de masa.
5.50pm es la media ponderada en la superficie,
también conocida como la media del didmetro del
momento de la superficie o la media de Sauter.

2.87 es la medida del ancho de la distribucién.
Cuanto mds estrecha es la distribucion, menor
es el intervalo. 0,01%vol. es la concentracion de
volumen. 0,88 es la medida de la desviacion
absoluta de la mediana. 1,09m?/g es el drea de
superficie especifica (SSA: el drea total de las
particulas dividida por el peso fofal.

El grafico ADL correspondiente se observa en lo
Fig. 6.6.4.6.1 y los defalles se encuentran en el

anexo 6.6.4.6).

Particle Size Distributi

Volume (%)

P R e S R R N -

il 1 10 100 1000
Particle Size (um)

Fig. 6.6.4.5.1 Andlisis de fluorescencia de rayos X (FRX) y la cuantifi-
cacién de los compuestos quimicos.

Fig. 6.6.4.6.1 Andlisis granulométrico mediante difraccién laser (ADL)
de arcilla Tipo D.
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3.5.4.7 Andlisis por microscopia electrénica de
barrido (SEM) de arcilla Tipo D

la  descripcién  del andlisis  por  microscopia
electrénica de barrido (SEM| se encuentra en el
apartado 6.4: Descripcién de andlisis y ensayos,
seccién Andlisis por microscopia electrénica de

barrido (SEM).

Mediante las microscopias se observaron los
diferenfes  hdbitos de los principales  cristales:
cuarzo, caolinita e illita dispuestos en agregados
de 5 a 15pm (Fig. 6.6.4.71 vy Fig. 6.6.4.76),
particulas de 1 a 2pm (Fig. 6.6.4.72) y placas
nanométricas (Fig. 6.6.4.7.6).

También se observa que las estructuras tipicas
(Capitulo 2: las arcillas) han sido alteradas por

micronizacién, por fanto el ordenamiento estructural
de los aglomerados es irregular. los agregados
particulas de arcilla estén aleatoriamente adheridos
a particulas de cuarzo de mayor tamario. Pese a
ello se observa la geometria prismdtica de las
placas caracteristicas de las caolinitas alteradas
y dispersas por accién mecdnica fal como se
observa en las imagenes (Fig. 6.6.4.7.6).

Las microscopias confirman los resultados de los
andlisis ADL en cuanto ol famafio de particulas de
la arcilla tipo D. El andlisis cuantifativo recogido
en los espectros 17 (Fig. 6.6.4.74) y 18 [Fig.
6.6.4.75) y en la tabla de la Fig. 6.6.4.73
rafifican la presencia dominante de sflice y aluminio
y menores cantidades de Mg, Ca, Fe y K lo cual
corrobora la informacion de los andlisis DRX y FRX
(Detalles - Anexo 6.6.4.7).

Fe

Al

Mgy

Spectrum 17

Si

Fe Fe
T A T

2
Full Scale 378 cts Cursor: 2.792 (6 cts) ke

¥ T T T
3 4 5 -3 z 8 9 10

Fig. 6.6.4.7.4 Espectro 17 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Fe

Al

Mg

Spectrum 18

Si

T T
a 1

Full Scale 397 cts Cursor: 3.597 (8 cts) ke

Fig. 6.6.4.7.2 Microscopia (SEM).

Fig. 6.6.4.7.5 Espectro 18 - Andlisis SEM - Cuantitativo.

Analisis SEM - Cuantitativo - Arcilla Tipo D
p . on : Oxve . ised)
| Spectrum In C Mg Al Si S K Ca Fe (0] Total |
| Spectrum 17 Yes 23.06 0.23 1.91 4.31 0.57 0.46 0.74 68.72 | 100.00
| Spectrum 18 Yes 20.62 | 0.37 2.97 6.83 0.70 0.73 1.37 66.41 ] 100.00

Fig. 6.6.4.7.3 Andlisis SEM - Cuantitativo.
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20.0kV LED 20.0kV LED
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ipm  CCiTUB - lpm  CCiTUB
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Fig. 6.6.4.7.6 Microscopias (SEM) Arcilla Tipo D.
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3.5.5 Comparacién de los diferentes tipos de
arcillas

La arcilla Tipo A tiene un limite liquido de 34,2%; un
limite plastico de 20,3%; y un indice de plasticidad
de 13,9%. Estd compuesta principalmente por
minerales de cuarzo, el tipo de arcilla dominante
es la caolinita con abundante illita y la presencia

de clorita. Est¢ principalmente compuesta por un
64% de SIO, y un 25% de ALO, y en menores
canfidades: Fe,O,, MnO, TiO,, CaO, K,O, P,O;,
MgO y No,O. En lo referente a la granulometria:
9,80um es el tamafio en el que el 50% de la
muestra es mas pequefio y el 50% es més grande
y 21,58um es la media ponderada por volumen.
la arcilla Tipo A guarda una relacion SiO,/ALO,
igual a 2,61.

[Courts
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\
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|
] “ ‘[ "\j | l ]'.n. {» ‘-‘!‘},‘.L,‘-"..'l-vk—l-!i——‘J‘“""j"“‘""
Tl | L!:,u;)jib‘ﬁ.. ‘VHI”'HT'%HMINWW
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Fig. 6.6.5.1 Comparacién de las gréficas DRX de las diferentes arci-
llas utilizadas en la campaia experimental.
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Fig. 6.6.5.2 Comparacién de las gréficas TGA hasta los 200°C de

las diferentes arcillas utilizadas en la campafia experimental.
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Particle Size Distributis

N WS u oo

Volume (%)

1
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Particle Size (um)

[—A_2 - Average, martes, 03 de julio de 2018 10:51:28 Arcilla Tipo A
—B_2 - Average, martes, 03 de julio de 2018 11:02:52 Arcilla Tipo B
—C - Average, martes, 03 de julio de 2018 11:11:29  Arcilla Tipo C

[=D_2 - Average, martes, 03 de julio de 2018 11:22:57 Arcilla Tipo D

Fig. 6.6.5.3 Comparacion de las gréficas ADL de las diferentes arci-
llas utilizadas en la campafia experimental.

La arcilla Tipo B tiene un limite liquido de 40,8%; un
limite plastico de 25,4%; y un indice de plasticidad
de 15,4%. Estd compuesta principalmente por
minerales de cuarzo, el tipo de arcilla dominante
es la illita, con abundante caclinita y la presencia
de clorita. Est¢ principalmente compuesta por un
63% de SIO, y un 18% de ALO, y en menores
canfidades: Fe,O,, MnO, TiO,, CaO, K,O, P,O,,
MgO y Na,O. En lo referente a la granulometria:
11,31pm es el tamafio en el que el 50% de la
muestra es mas pequefio y el 50% es mas grande
y 21,29um es la media ponderada por volumen.
la relacion SiO,/ALO, es igual a 3,475.

la arcilla Tipo C tiene un limite liquido de 36,0; un
limite plastico de 22,4; v un indice de plasficidad
de 13,6. Estd compuesta principalmente por
minerales de cuarzo, el tipo de arcilla dominante
es la illita, con abundante caolinita v la presencia
de clorita. Est¢ principalmente compuesta por un
62% de SIO, y un 19% de ALO, y en menores
canfidades: Fe,O,, MnO, TiO,, CaO, K,O, P,O,,
MgO y Na,O. En lo referente a la granulometria:
10,62um es el tamafo en el que el 50% de la
muestra es mas pequefio y el 50% es més grande
y 21,61um es la media ponderada por volumen. La
relacion SIO, /Al O, es igual a 3,187.

la arcilla Tipo D tiene un limite liquido de 47,9%; un
limite plastico de 35,3%; v un indice de plasticidad
de 12,6%. Estd compuesta principalmente por
minerales de cuarzo, el tipo de arcilla dominante
es la coolinita con la presencia de illifa. Est¢
principalmente compuesta por un 61% de SIO,
y un 33% de ALO,; y en menores cantidades:
Fe,O,, MnO, TO,, CaO, KO, P,O,, MgO vy
Na,O. En lo referente a la granulometria: 9,74pm
es el tamafio en el que el 50% de la muestra es

mas pequefio v el 50% es mas grande y 13,73pm
es la media ponderada por volumen. La relacion
SiO,/ALQ, es igual a 1,823.

3.6 DISENO DE EXPERIMENTOS

El disefio de experimentos parfe de los criterios
recolectados del esfado del arfe. Se consideraron
variables los  porcentajes de los  materiales
precursores (arcilla, arena, agua vy los diferentes
adifivos alealinos) y las condiciones de curado
(temperatura y tiempo). los procedimientos de
fobricacién de los probetfas  (caracteristica y
fiempo de amasado, instrumentos  utilizados,
procedimientos de relleno de moldes, efc.) fueron

los mismos en fodos los casos y se detallan en el
Anexo 5.0.

El estudio experimental se dividio en dos partes.
la primera parte consisti® en  experimentos
disefiados con el afén de analizar los datos del
comporamiento de las variables mediante el disefio
de experimentos DOE (Design of Experiment] por
méfodo factorial. la segunda parte constituyd una
camparfia experimental con varias pruebas pilofo
que sirvieron para probar diferentes dosificaciones
y aditivos.

los experimentos se disefiaron a partir de las
experiencias recolectadas en ensayos preliminares
y el estado del arte. Esta etapa se dividié en cinco
campafas (GEO-A, GEO-B, GEO-C, GEOD,
GEO-E) con un total de 88 mezclas y 264 probetas
fabricadas. El objetivo de las campaias GEO-
AB,C y D fue deferminar el rol de los diferentes
variables que infervienen en el comportamiento
mecanico del material a partir de la arcilla Tipo A.
En la campaia GEO-D, a diferencia de las
campaiias anteriores, se analiza el rol que cumple
la “cal viva", como captador de agua y generador
de calor, en la resistencia mecdnica final de las
muestras. El objefivo de la campaia GEO-E fue
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determinar el comportamiento de diferentes fipos
de arcilla (Tipo A, B, C y D) anfe condiciones
de polimerizacién constante. Por ofra parte, en
este aparfodo también se incluye la camparia
GEO-FP: Estas muestras fueron fabfricadas con el
propésito de realizar andlisis complementarios de
caracterizacién del material geopolimerizado.

los experimenfos de esfa etapa se disefiaron
medianfe la aplicacion del  software  Minitab
17 con un disefio de experimentos ([DOE) de
fipo factorial de segundo nivel (29). Todas las
probefas, fabricadas bajo diferentes condiciones
y dosificaciones tanto en la primera como en la
segunda parte experimental, fueron ensayadas a
flexion y compresion. la resistencia a compresion
se ufilizd como variable de respuesta mediante la
cual posteriormente se evalué el rol de las diferentes
variables que intervinieron y se deferminaron las
dosificaciones mas favorables. Las partficularidades

de cada una de las campaas y los diferentes
disefios de experimentos (DOE) se exponen a
continuacion.

3.6.1 Campaiia experimental GEO-A

El disefio de lo campaiia experimental GEO-A tiene
como objetivo deferminar el rol de cinco variables:
activador alealino (Agua+NaOH) concentracion
molar de hidroxido de sodio [NaOH); Na,SiO,,
femperatura y fiempo de curado a temperatura
inicial en relacién a la variable de referencia, la
resistencia a compresion.

El disefio del experimento (DOE| desarrollado en
esta etapa (mediante el software Minitab 17) es
factorial completo de dos niveles (2. Partiendo de
estas premisas en la tabla (Fig.6.7.1.2) se presenta
la campaia experimental GEO-A, con un fotal de

32 corridas y 96 probetas fabricadas (Fig.6.7.1.1).

| |
l' | 1
| ‘ |
|
| | |
|

Fig. 6.7.1.1 Probetas de ensayo GEO-A.
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Campaiia - ENSAYO GEO-A
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Nomenclatura Cadigo %c:ﬁ :i?;\: %‘:n:;:: ?“O;::?S:gﬁ? NazS103 Temparatura lee;gizigz
ATA A RA NM RB ci H°:’s

ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT80-H2 GEO-A01 1,00 1,00 0,33 5 0,04 80 2
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT80-H2 GEO-A02 1,00 1,00 0,37 5 0.04 80 2
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT80-H2 GEO-A03 1,00 1,00 0,28 10 0,04 80 2
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT80-H2 GEO-A04 1,00 1,00 0,31 10 0,04 80 2
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT80-H2 GEO-A0S 1,00 1,00 0,33 5 0,08 80 2
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT80-H2 GEO-A06 1,00 1,00 0,37 5 0,09 80 2
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT80-H2 GEO-A07 1,00 1,00 0,28 10 0,08 80 2
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT80-H2 GEO-A08 1,00 1,00 0,31 10 0,09 80 2
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT120-H2 GEO-A09 1,00 1,00 0,33 5 0.04 120 2
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT120-H2 GEO-A10 1,00 1,00 0,37 5 0,04 120 2
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT120-H2 GEO-A11 1,00 1,00 028 10 0,04 120 2
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT120-H2 GEO-A12 1,00 1,00 0.31 10 0.04 120 2
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT120-H2 GEO-A13 1,00 1,00 0,33 5 0,08 120 2
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT120-H2 GEO-A14 1,00 1,00 037 5 0,09 120 2
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT120-H2 GEO-A15 1,00 1,00 0.28 10 0,08 120 2
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT120-H2 GEO-A16 1,00 1,00 0,31 10 0,09 120 2
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT80-H4 GEO-A17 1,00 1,00 0,33 5 0,04 80 4
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT80-H4 GEO-A18 1,00 1,00 0,37 5 0.04 80 4
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT80-H4 GEO-A19 1,00 1,00 0,28 10 0,04 80 4
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT80-H4 GEO-A20 1,00 1,00 0,31 10 0,04 80 4
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT80-H4 GEO-A21 1,00 1,00 0,33 5 0,08 80 4
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT80-H4 GEO-A22 1,00 1,00 0,37 5 0,09 80 4
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT80-H4 GEO-A23 1,00 1,00 0,28 10 0,08 80 4
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT80-H4 GEO-A24 1,00 1,00 0,31 10 0,09 80 4
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT120-H4 GEO-A25 1,00 1,00 0,33 5 0.04 120 4
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT120-H4 GEO-A26 1,00 1,00 0,37 5 0,04 120 4
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT120-H4 GEO-A27 1,00 1,00 028 10 0.04 120 4
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT120-H4 GEO-A28 1,00 1,00 0.31 10 0.04 120 4
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT120-H4 GEO-A29 1,00 1,00 0,33 5 0,08 120 4
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT120-H4 GEO-A30 1,00 1,00 037 5 0,09 120 4
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT120-H4 GEO-A31 1,00 1,00 0,28 10 0,08 120 4
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT120-H4 GEO-A32 1,00 1,00 0,31 10 0,09 120 4

Fig. 6.7.1.2 Cuadro de materiales utilizados en la campaiia GEO-A. la

Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O, igual a 2,62. Todas las muestras

fueron mezcladas a 285rpm durante 300 sequndos y curadas finalmente en condiciones de laboratorio a 20°C durante 28 dias anfes de realizar

los ensayos respectivos. Defalles en el Anexo 6.7.1.

3.6.2 Campafia experimental GEO-B

El disefio de la campaia experimental GEO-B tiene
como objetivo deferminar el rol de tres variables:
el tipo de activador alcalino (NaOH o KOH), la
concentracién molar del activador alcalino y el

porcentaje de Na,SiO, en relacién a la variable
e referencia, la resistencia a compresion.
de ref la resist 0

El disefio del experimento (DOE) desarrollado

(mediante el software Minitab 17) en esta etapa es
factoriol completo de dos niveles (2¢). En la tabla
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(Fig.6.7.2.1) se presenta la campaia experimental
GEO-B, dividida en dos partes, con un fofal de 8
corridas y 24 probetas fabricadas (Fig.6.7.2.2).

3.6.3 Campaiia experimental GEO-C

El disefio de la campafia experimental GEO-C
fiene como objetivo andlizar: el comportamiento
de KOH como activador alcalino, la influencia
de la concentracién molar, la influencia de la
adicién de Na,SiO, vy el tiempo de exposicion a
femperatura en funcién a la variable de referencia,

la resistencia a compresién del material resultante.
la campaiia experimental GEO-C se divide en
seis partes: Ensayo GEO-C1; GEO-C2; GEO-CS;
GEO-C4; GEO-C5 y GEO-C6 los cudles se

explican a confinuacién.
Camparia GEO-C1

El disefio del experimento GEO-C1 tiene como
objetivo  comparar el comportamiento o la
resistencia a la compresién de probetas fabricadas
con diferenfe porcentaje de activador alcalino

Campana - ENSAYO GEO-B (NaOH)
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena [ Cantidad | Concentracion . Tiempo de
N:
Nomenclatura Codigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) 55103 Temperatura exposicion
ATA A RA NM RB c Horas
CT H
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-BO1 1,00 1,00 0,30 10 0,00 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM5-CT80-H24 GEO-B02 1,00 1,00 0,30 5 0,00 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,08-CT80-H24 GEO-B05 1,00 1,00 0,30 10 0,08 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM5-RB0,07-CT80-H24 GEO-B06 1,00 1,00 0,30 5 0,07 80 24
Campaia - ENSAYO GEO-B (KOH)
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena [ Cantidad | Concentracion " Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | deagua | molar (KOH) NazSiOg Temperatura exposicion
ATA A RA KM RB ¢ Horas
CT H
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-B03 1,00 1,00 0,30 10 0,00 80 24
ATA-A1-RA0,3-KM5-CT80-H24 GEO-B04 1,00 1,00 0,30 5 0,00 80 24
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-B07 1,00 1,00 0,30 10 0,09 80 24
ATA-A1-RA0,3-KM5-RB0,08-CT80-H24 GEO-B08 1,00 1,00 0,30 5 0,08 80 24

Fig. 6.7.2.1Cuadro de materiales utilizados en la campafia GEO-B. La Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/AlL O, igual a 2,62. Todas las muestras
fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de laboratorio a 20°C durante 14 dias anfes de realizar
los ensayos respectivos. Detalles en el Anexo 6.7.1.

Fig. 6.7.2.2 Probefas de ensayo GEO-B.
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(KOH + H,O). los ofros factores que intervienen
se mantienen constanfes: concentracién  molar
10M, 80°C de temperatura durante 24 horas de
exposicion. Partiendo de esto, en la Tabla de la
Fig. 6.7.3.1 se presenta el disefio experimental con
un total de 4 corridas y 12 probetas fabricadas
(Fig. 6.7.3.1a).

Campaiia GEO-C2

El disefio del experimento GEO-C2, a diferencio

del experimento GEO-CI, fiene como objefivo
comparar el comportamiento a la resistencia a la
compresion de  probetas fabricadas con diferente
porcentaje de activador alealino (KOH + H.O)
con la adicién de Na,SiO,. Los ofros factores que
infervienen se mantienen consfantes: concentracion
molar TOM, 80°C de temperatura durante 24 horas
de exposicion. Parfiendo de esfo, en la Tabla de la
Fig. 6.7.3.2 se presenta el disefio experimental con

un total de 4 corridas y 12 probetas fabricadas
(Fig. 6.7.3.2q).

Campana de ensayos - ENSAYO GEO-C1

Aridos Activador alcalino Curado Térmico

Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de

Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | deagua | molar (KOH) Temperatura exposicion

ATA A RA KM c Horas
CT H
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-C1 01 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATA-A1-RA0,34-KM10-CT80-H24 GEO-C102 1,00 1,00 0,34 10 80 24
ATA-A1-RA0,38-KM10-CT80-H24 GEO-C103 1,00 1,00 0,38 10 80 24
ATA-A1-RA0,42-KM10-CT80-H24 GEO-C1 04 1,00 1,00 0,42 10 80 24
Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-C2

Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico

Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion . Tiempo de

Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | deagua | molar (KOH) NazSi0g Temperatura exposicion

ATA A RA KM RB c Horas

CT H
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-C2 01 1,00 1,00 0,30 10 0,09 80 24
ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 GEO-C2 02 1,00 1,00 0,34 10 0,11 80 24
ATA-A1-RA0,38-KM10-RB0,12-CT80-H24 GEO-C203 1,00 1,00 0,38 10 0,12 80 24
ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 GEO-C2 04 1,00 1,00 0,42 10 0,13 80 24

Fig. 6.7.3.1 y Fig. 6.7.3.2 Cuadro de materiales ufilizados en la campaia GEO-C1 y GEO-C2 respectivamente. la Arcilla Tipo A tiene un
ratio SIO,/ALO, igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de
laboratorio a 30°C durante 14 dias antes de realizar los ensayos respectivos. Detalles en el Anexo 6.7.1.

Fig. 6.7.3.1a Probefas de ensayo GEO-C1.

Fig. 6.7.3.2a Probefas de ensayo GEO-C2.
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Campaiia GEO-C3

El  disefio del experimento GEO-C3 fiene
como objefivo comparar el comporfamienfo
a la resistencia a lo compresién de  probetas
fabricadas con diferente tiempo de exposiciéon a
temperatura. Para ello se prueban cuatro niveles:
O [es decir sin ufilizacion de estufa), 7 14 y 24
horas de exposicion a 80°C. Los ofros factores que
infervienen se mantienen constantes. En la Tabla de
la Fig. 6.7.3.3 se presenta el disefio experimental
con un fotal de 4 corridas y 12 probetas fabricadas

(Fig. 6.7.3.3q).

Campaiia GEO-C4

El disefio del experimento GEO-C4, a diferencia
del experimento GEO-C3, tiene como objefivo
comparar el comportamiento a la resistencia a la
compresion de  probetas fabricadas con diferente
fiempo de exposicién a temperatura con la
adicién de Na,SiO,. Se prueban cuatro niveles:
O (sin utilizacién de estufal, 7, 14 y 24 horas de
exposicion a 80°C. Los ofros factores se mantienen
constantes. En la Tabla de la Fig. 6.7.3.4 se
presenta el disefio experimental con un fofal de 4
corridas y 12 probetas fabricadas (Fig. 6.7.3.4a).

Camparia de ensayos - ENSAYO GEO-C3
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Nomenclatura Codigo | TipoA | slicea | do agus | melar (KOF) | TemPeTara | LR
ATA A RA KM c(; H°:’s
ATA-A1-RA0,3-KM10 GEO-C3 01 1,00 1,00 0,30 10 - -
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H7 GEO-C3 02 1,00 1,00 0,30 10 80 7
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H14 GEO-C3 03 1,00 1,00 0,30 10 80 14
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-C3 04 1,00 1,00 0,30 10 80 24
Campana de ensayos - ENSAYO GEO-C4
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Nomenclatura Codigo %g": :"riec:: %2n;§lla: Cygggn&%cmn NazSi03 Temperatura gelg;zigﬁ
ATA A RA KM RB c(; H‘:as
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-C4 01 1,00 1,00 0,30 10 0,09 - -
ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 GEO-C4 02 1,00 1,00 0,34 10 0,09 80 7
ATA-A1-RA0,38-KM10-RB0,12-CT80-H24 GEO-C4 03 1,00 1,00 0,38 10 0,09 80 14
ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 GEO-C4 04 1,00 1,00 0,42 10 0,09 80 24

Fig. 6.7.3.3 y Fig. 6.7.3.4. Cuadro de materiales ufilizados en la campaia GEO-C3 y GEO-C4 respectivamente. la Arcilla Tipo A tiene un
ratio SIO,/Al,O, igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de
laboratorio a 30°C durante 14 dias antes de realizar los ensayos respectivos. Detalles en el Anexo 6.7.1.

Fig. 6.7.3.3a Probetas de ensayo GEO-C3.
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Fig. 6.7.3.4a Probefas de ensayo GEO-C4.
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Campaiia GEO-C5

El disefio del experimento GEO-C5 tiene como
objefivo  comparar el comportomiento  a  la
resistencia a la compresién de probetas fabricadas
con diferente concentracién molar de KOH. Para
ello se prueban cuatro niveles: 8M, T0M, 12M
y 14M. los ofros factores que intervienen se
mantienen constantes: activador alcalino (KOH
+ H,0J); 80°C de temperatura durante 24 horas
de exposicion. En la Tabla de la Fig. 6.7.3.5 se
presenta el disefio experimental con un fofal de 4
corridas y 12 probetas fabricadas (Fig. 6.7.3.5q).

Campaiia GEO-Cé

El disefio del experimento GEO-C6, a diferencia
del experimento GEO-C5, tiene como objetivo
comparar el comportamiento a la resistencia a la
compresion de  probetas fabricadas con diferente
concentracién molar de KOH mas la adicion de
Na,SiO,. Para ello se prueban cuatro niveles: 8M,
10M, 12M y 14M (KOH). los ofros factores que
infervienen se mantienen consfantes. Partiendo de
esfo, en la Tabla de la Fig. 6.7.3.6 se presenta el
disefio experimental con un fotal de 4 corridas y

12 probetas fabricadas (Fig. ¢.7.3.6q).

Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-C5
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
S coigo | el | Avona | Gantad | Concenvetion | tomperara | Temede
ATA A RA KM c(':r H‘:as
ATA-A1-RA0,3-KM8-CT80-H24 GEO-C5 01 1,00 1,00 0,30 8 80 24
ATA-A1-RA0,28-KM10-CT80-H24 GEO-C5 02 1,00 1,00 0,28 10 80 24
ATA-A1-RA0,26-KM12-CT80-H24 GEO-C5 03 1,00 1,00 0,26 12 80 24
ATA-A1-RA0,24-KM14-CT80-H24 GEO-C5 04 1,00 1,00 0,24 14 80 24
Campaia de ensayos - ENSAYO GEO-C6
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Nomenclatura Cédigo %;I’"R :"?ec:: (‘:12";;’3: C"(:gmcefn&?g‘o)n NazSi03 Temperatura I;((:’Z]E%g:
ATA | A RA KM RB cCT H‘:as
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-C6 01 1,00 1,00 0,30 8 0,09 80 24
ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 GEO-C6 02 1,00 1,00 0,28 10 0,09 80 24
ATA-A1-RA0,38-KM10-RB0,12-CT80-H24 GEO-C6 03 1,00 1,00 0,26 12 0,09 80 24
ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 GEO-C6 04 1,00 1,00 0,24 14 0,09 80 24

Fig. 6.7.3.5 y Fig. 6.7.3.6 Cuadro de materiales utilizados en la campaiia GEO-C5 y GEO-Cé. la Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O,
igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de laboratorio a 30°C
durante 14 dias anfes de realizar los ensayos respecfivos. Defalles en el Anexo 6.7.1.

Fig. 6.7.3.5a Probetas de ensayo GEO-C5.

Fig. 6.7.3.6a Probetas de ensayo GEO-Cé.
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3.6.4 - Campaiia experimental GEO-D

El disefio de la camparia experimental GEO-D
fiene como objefivo andlizar la influencia de la
adicién de “cal viva" [CaQ), como estabilizante
adicional. El objetivo de este esnsayo es analizar
si la "cal viva" puede actuar como agente
“captador de agua” y generador de temperatura
en el proceso de geopolimerizacién. la camparia
GEO-D se divide en dos partes que se defallan a
continuacion.

Campaiia GEO-D1

Se experimenta la adicion de “cal viva” (CaO)
en diferentes proporciones. En la tabla de la
Fig.6.7.4.1 se presenta el disefio experimental con
un fofal de 4 corridas y 12 probetas (Fig. 6.7.4.1a).

Campaiia GEO-D2

A diferencia de la campaiia GEO-D1 esfa campaiia
fiene como objetivo comparar el comportamiento
de probetas fabricadas sin la ufilizacion de estufa.
En lo tabla de la Fig. 6.74.2 se presenta el
disefio experimental con un fofal de 4 corridas y

12 probetas (Fig. 6.7.4.2q).

Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-D1
Aridos Activador alcalino Aditivo C Curado Térmico
Arcilla A(ena Cantidad | Concentracion Calviva | Temperatura T|emplo'('ie
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | deagua | molar (KOH) exposicion
ATA A RA KM RCs c Horas
CT H
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC,0,06-CT80-H24 GEO-D1 01 1,00 1,00 0,32 10 0,06 80 24
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,10-CT80-H24 GEO-D1 02 1,00 1,00 0,32 10 0,10 80 24
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,14-CT80-H24 GEO-D1 03 1,00 1,20 0,32 10 0,14 80 24
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,18-CT80-H24 GEO-D1 04 1,00 1,00 0,32 10 0,18 80 24
Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-D2
Aridos Activador alcalino Aditivo C Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Calviva | Temperatura Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (KOH) exposicion
ATA A RA KM RC, c Horas
CcT H
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,06 GEO-D2 01 1,00 1,00 0,32 10 0,06 - -
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,10 GEO-D2 02 1,00 1,00 0,32 10 0,10 - -
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,14 GEO-D2 03 1,00 1,20 0,32 10 0,14 - -
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,18 GEO-D2 04 1,00 1,00 0,32 10 0,18 - -

Fig. 6.7.4.1 y Fig. 6.7.4.2 Cuadro de materiales ufilizados en la campafia GEO-D1 y GEO-D2 respectivamente. la Arcilla Tipo A tfiene un
ratio SIO,/AlLO, igual a 2,62. Todas las muesiras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de
laboratorio a 30°C durante 14 dias anfes de realizar los ensayos respectivos. Defalles en el Anexo 6.7.1.

Fig. 6.7.4.1a Probetas de ensayo GEO-D1.
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Fig. 6.7.4.2a Probetas de ensayo GEO-D2.
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3.6.5 - Campaiia experimental GEO-E

El objetivo de esta campafio es analizar el
comportamiento de diferentes fipos de arcillas. La
camparia GEO-E se divide en seis partes: GEO-E1,
GEO-E2, GEO-E3, GEO-E4, GEO-ES v GEO-ES

que se defallan a continuacion.
Campaiia GEO-E1

Este experimento fiene como objefivo analizar el
comportamiento de la Arcilla Tipo B bajo la accion
de diferente proporcién de activador alealino @
base de KOH con concentracion molar de TOM y
14M. Se mantienen el resto de factores constantes
fal como se muestra en la Tobla de la Fig. ¢.7.5.1
con un fotal de 2 corridas y & probetas fabricadas
(Fig. 6.7.5.1a).

Campaiia GEO-E2

Este experimento tiene como obijefivo analizar el
comportamiento de la Arcilla Tipo B bajo la accion
de diferente proporcién de activador alcalino a
base de KOH con concentracion molar de TOM y
14M més silicato de sodio. Se mantienen el resto
de factores constantes. En la Tabla de la Figura
6.7.5.2 se expone el disefio experimental con un
fotal de 2 corridas y & probetas fabricadas (Fig.
6.7.5.2a).

Campaiia GEO-E3

El disefio del experimento desarrollado en esta etapa
fiene como objefivo analizar el comportamiento
de la Arcilla Tipo C bajo la accién de diferente
proporcion de activador alcalino a base de KOH
con concentracion molar de TOM y 14M. Se
mantienen el resfo de factores constantes tal como
se muestra en la Tabla de la Fig. 6.7.5.3 con un
fotal de 2 corridas y ¢ probetas fabricadas (Fig.
6.7.5.3q).

Campaiia GEO-E4

El disefio del experimento desarrollado en
esta etapa tiene como objetivo andlizar el
comportamiento de la Arcilla Tipo C bajo la accion
de diferente proporcién de activador alealino a

GEOET.

Fig. 6.7.5.3a Probetas de ensayo

Fig. 6.7.5.4a Probefas de ensayo

-1

GEOES.

Fig. 6.7.5.6a Probetas de ensayo

GEOES.
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base de KOH con concentracion molar de 10M
y 14M y silicato de sodio. Se mantienen el resto
de factores constantes. En la Tabla de la Figura
6.7.5.4 se expone el disefio experimental con un
fotal de 2 corridas y & probetas fabricadas (Fig.
6.7.5.4q).

Campaiia GEO-ES

El disefio del experimento desarrollado en
esfa efapa tiene como objefivo andlizar el
comportamiento de la Arcilla Tipo D bajo la accion
de diferente proporcion de activador alealino @
base de KOH con concentracion molar de 10M y
14M. Se mantienen el resto de factores constantes
tal como se muestra en la Tabla de la Fig. 6.7.5.5

con un fofal de 2 corridas y 6 probetas fabricadas

(Fig. 6.7.5.5q.
Campaiia Geo E6

El disefio del experimento desarrollado en
esfa efapa tiene como objefivo andlizar el
comportamiento de la Arcilla Tipo D bajo la accién
de diferente proporcion de activador alealino @
base de KOH con concentracion molar de 10M
y 14M vy silicato de sodio. Se mantienen el resto
de factores constantes. En la Tobla de la Figura
6.7.5.6 se expone el disefio experimental con un
fofal de 2 corridas y 6 probetfas fabricadas (Fig.
6.7.5.60q).

Campana de ensayos - ENSAYO GEO-E1

Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo B silicea | deagua | molar (KOH) Temperatura exposicion
ATB A RA KM c Horas
CcT H
ATB-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E1 01 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATB-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E1 02 1,00 1,00 0,30 14 80 24
Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-E2
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo B silicea | de agua | molar (KOH) NazSiOg Temperatura exposicién
ATB RA KM RB c Horas
CT H
ATB-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E2 01 1,00 1,00 0,30 10 0,09 80 24
ATB-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E2 02 1,00 1,00 0,30 14 0,11 80 24

Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-E3

Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo C silicea | deagua | molar (KOH) Temperatura exposicion
ATC A RA KM c Horas
CcT H
ATC-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E3 01 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATC-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E3 02 1,00 1,00 0,30 14 80 24
Campana de ensayos - ENSAYO GEO-E4
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo C silicea | de agua | molar (KOH) NazSiOg Temperatura exposicion
ATC RA KM RB c Horas
CT H
ATC-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E4 01 1,00 1,00 0,30 10 0,09 80 24
ATC-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E4 02 1,00 1,00 0,30 14 0,11 80 24

Fig. 6.7.5.1, Fig. 6.7.5.2, Fig. 6.7.5.3, Fig. 6.7.5.4. Cuadro de materiales ufilizados en la campaiia GEO-E1, GEO-E2, GEO-E3 y GEO-E4
respectivamente. la Arcilla Tipo B tiene un ratio SiO,/AL,O, igual a 3,48. La Arcilla Tipo C tiene un ratio SiO,/AlLO, igual a 3,19. Todas las
muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de laboratorio a 30°C durante 14 dias antes

de realizar los ensayos respectivos. Defalles en el Anexo 6.7.1.
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Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-E5
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo D silicea | deagua | molar (KOH) Temperatura exposicién
ATD A RA KM c Horas
CcT H
ATD-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E5 01 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATD-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E5 02 1,00 1,00 0,30 14 80 24
Campana de ensayos - ENSAYO GEO-E6
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo D silicea | de agua | molar (KOH) NazSiOg Temperatura exposicion
ATD RA KM RB c Horas
CcT H
ATD-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E6 01 1,00 1,00 0,30 10 0,09 80 24
ATD-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E6 02 1,00 1,00 0,30 14 0,11 80 24

Fig. 6.7.5.5, Fig. 6.7.5.6 Cuadro de materiales utilizados en la campaia GEO-E5, GEO-E6 respectivamente. la Arcilla Tipo D fiene un rafio
SiO,/AlO, igual a 1,82. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de
laboratorio a 30°C durante 14 dias antes de realizar los ensayos respectivos. Detfalles en el Anexo 6.7.1.

3.6.6 - Campafia experimental GEO-FP

El objefivo de esta campaiia fue fabricar blogues
para realizar diferentes tipos de andlisis de
caracterizacion del material.

Camparia GEO-FP (A)

Esta etapa tuvo como objetivo la elaboracion
de probetas para la redlizacion de  andlisis
complementarios de caracterizacion  del material.
Se utilizo: 1 Arcilla Tipo A, 1 arena, 0,3 agua
con concentracion molar de 1TOM (NaOH), con
exposicion a 80°C durante 24 horas. En la Tabla

de la Figura 6.76.1 se presenta lo tabla de
dosificacion con un total de 12 probetas fabricadas
(Fig. 6.7.6.1a).

Campaia GEO-FP (B)

En esta etapa, a diferencia que la anterior, se utiliza
silicato de sodio. Se ufilizé: 1 Arcilla Tipo A, 1
arena, 0,3 agua con concentracién molar de TOM
(NaOH), 0,08 silicato de sodio, con exposiciéon a
80°C durante 24 horas. Partiendo de esto, en la
Tabla de la Figura 6.7.6.2 se presenta la tobla de
dosificacion con un total de 12 probetas fabricadas

(Fig. 6.7.6.2a).

Fig. 6.7.6.1a Probetas de ensayo GEO-FP (A).

Fig. 6.7.6.2a Probefas de ensayo GEO-FP (B).
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DISENO DE EXPERIMENTOS

Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-FP (A)

Aridos Activador alcalino Curado Térmico

Arcilla Arena |Cantidad | Concentracion Tiempo de

Nomenclatura Codigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Temperatura exposicion

ATA A RA NM c Horas
CT H
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP 01 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP 02 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP 03 1,00 1,00 0,30 10 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP 04 1,00 1,00 0,30 10 80 24
Campaiia de ensayos - ENSAYO GEO-FP (B)

Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico

Arcilla Arena [ Cantidad | Concentracion " Tiempo de

Nomenclatura Cédigo Tipo D silicea | de agua | molar (NaOH) NazSiO3 Temperatura exposicion

ATD A RA NM RB c Horas

CT H
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24 GEO-FP 05 1,00 1,00 0,30 10 0,08 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24 GEO-FP 06 1,00 1,00 0,30 10 0,08 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24 GEO-FP 07 1,00 1,00 0,30 10 0,08 80 24
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24 GEO-FP 08 1,00 1,00 0,30 10 0,08 80 24

Fig. 6.7.6.1 y Fig. 6.7.2 Cuadro de materiales utilizados en la campaiia GEO-FP (A) y GEO-FP (B). La Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O,
igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas finalmente en condiciones de laboratorio a 30°C
durante 14 dias antes de realizar los ensayos respectivos. Detalles en el Anexo 6.7.1.

3.6.7 Pruebas piloto

Se realizaron una serie de pruebas piloto con la
arcilla Tipo A (que guarda una relacion SO,/
ALO, igual a 2,61). El objetivo principal fue
observar el comportamiento de los materiales
precursores ante diferentes mezclas, disminuir el
nivel de incerfidumbre, observar la trabajabilidad
del material y finalmente, analizar la influencia de
las variables en comparacién a la resistencia a
compresién obtenida del material compuesto.

En esta etapa se realizaron 17 experimentos con
un total de 83 mezclas y 249 probetas fabricadas.
De esfos experimentos, en los ensayos PO1 y PO2
se analizaron diferentes proporciones arena-arcilla
bajo la accién de un activador alcalino a base
de NaOH (con concentracién molar 1M): en el
ensayo PO3 se analizaron diferentes proporciones
arena-arcilla bajo la accién de un  activador
alcalino a base de NaOH (con concentracion
molar TOM); en el ensayo PO4 se probaron
diferentes proporciones de activador alcalino a
base de NaOH (con concentracion molar TOM)
con la adicion de Na,SiO,; en los ensayos PO5
y PO6 se andlizaron diferentes condiciones de
curado; en el ensayo PO/ se hicieron pruebas
con diferentes proporciones arena-arcilla bajo la
accién de un activador alealino a base de NaOH
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(con concentracion molar TOM) y Na,SiO,.

Dentro de la campafia preliminar también  se
realizaron  pruebas piloto con ofras  variables
con la intencién de observar la repercusion en
la resistencia a compresion simple del material,
osf, en el ensayo POOX1 y POOX2 se probaron
fuentes de aluminosilicatos alternativas y diferentes
proporciones de activador alcalino a base de
NaOH con concentraciéon molar variable; en el
ensayo POOX3 y POOX4 se probd la adicion de
arcilla térmicamente “activada” a 750°C por cuatro
horas y proporciones variables de arcillo-arena; en
el ensayo POOX5 se estudio el comportamiento de
probetas sin activador alcalino; en el ensayo POOX6
se probaron diferentes "estabilizantes adicionales”
(plastificantes de suministro comercial); en el ensayo
POOX7, POOX8 y POOXQ se probaron proporciones
variables de arcilla-arena con diferente tamario
de particula de arena (Tmm &, 3mm @ y 3-6mm
& respectivamente); en el ensayo POOXIO se
probaron  proporciones variables de activador
alcalino con aditivos adicionales (plastificantes de
suministro comercial).

A confinuacién  se  defallan  los
experimentales correspondientes.

campanas



ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA
DISENO DE EXPERIMENTOS

Camparia experimental PO1

Campaia de ensayos preliminares - ENSAYO P01
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Temperatura exposicion
ATA A RA NM c Horas
CT H
ATA-A0,25-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-01 1,00 0,25 0,24 1 80 24
ATA-A0,5-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-02 1,00 0,50 0,24 1 80 24
ATA-A1-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-03 1,00 1,00 0,24 1 80 24
ATA-A1,5-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-04 1,00 1,50 0,24 1 80 24

Campafa experimental PO2

Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P02
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
cogo | cla | pvena | Ganidad | Concenracn | remperatura | T de
ATA A RA NM cﬁ_ H‘:as

ATA-A0,25-RA0,3-NM1-CT80-H24 P02-01 1,00 0,25 0,30 1 80 24
ATA-A0,5-RA0,36-NM1-CT80-H24 P02-02 1,00 0,50 0,36 1 80 24
ATA-A1-RA0,52-NM1-CT80-H24 P02-03 1,00 1,00 0,52 1 80 24
ATA-A1.5-RA0,71-NM1-CT80-H24 P02-04 1,00 1,50 0,71 1 80 24

Campaiia experimental PO3

Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P03
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
cogo | cla | Arena. | Gonidad | Concenragn | romperatura | Tempode
ATA A RA NM c(':r H‘:as
ATA-A0.5-RA0.27-NM10-CT100-H24 P03-01 1,00 0,50 0,27 10 100 24
ATA-A1-RA0.36-NM10-CT100-H24 P03-02 1,00 1,00 0,36 10 100 24
ATA-A1,5-RA0.45-NM10-CT100-H24 P03-03 1,00 1,50 0,45 10 100 24
Campaia experimental PO4
Campaiia de yos preliminares - ENSAYO P04
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
codgo | Aclle | Avena |Canidd | Concontacén | Nasi0g | Temperaura| Tompede
ATA A RA NM RB c(':r H:as
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H96 P04-01 1,00 1,00 0,30 10 0,08 100 96
ATA-A1-RA0,41-NM10-RB0,11-CT100-H96 P04-02 1,00 1,00 0,41 10 0,11 100 96
ATA-A1-RA0,48-NM10-RB0,13-CT100-H96 P04-03 1,00 1,00 0,48 10 0,13 100 96

la Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O; igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas
finalmente en condiciones de laboratorio a 23°C durante 21 dias (PO1, PO2); 18 dias (PO3); 14 dias (PO4) anfes de realizar los ensayos res-
pectivos. Defalles en el Anexo 6.7.1.
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DISENO DE EXPERIMENTOS

Campafia experimental PO5

Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P05
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
cogo | s | prona | Contded | Concentackn | remperatura | Tempode
ATA A RA NM c(i' H‘:as
ATA-A1-RA0,36-NM10 P05-01 1,00 1,00 0,36 10 - -
ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H4 P05-02 1,00 1,00 0,36 10 110 4
ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H7 P05-03 1,00 1,00 0,36 10 110 7
ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H24 P05-04 1,00 1,00 0,36 10 110 24
Campafa experimental PO6
Campaia de ensayos preliminares - ENSAYO P06
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
csigo | il | pona | Cantdad | Concentacth | NaySiog | Tamperaura| Tempode
ATA A RA NM RB CCT H‘:;as
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08 P06-01 1,00 1,00 0,30 10 0,08 - -
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H2 P06-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 110 2
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H7 P06-03 1,00 1,00 0,30 10 0,08 110 7
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H24 P06-04 1,00 1,00 0,30 10 0,08 110 24
Campafa experimental PO7
Campaia de ensayos preliminares - ENSAYO P07
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
coigo | iz | Arona|Canidd | Concontacén | NagSi0g | emperaura| Tempode
ATA A RA NM RB CCT H‘:as
ATA-A0,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-01 1,00 0,75 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A1,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-03 1,00 1,25 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A1,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-04 1,00 1,50 0,30 10 0,08 100 4
Campafa experimental POOX]
Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P00X1
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
coigo | e | frena | Cantdd  Concentacsh | tomperatura | Temrode
ATA A RA NM c§r H‘:as
ATA-A0,5-RA0,36 P00X1-01 1,00 0,50 0,36 0 - -
ATA-A0,5-RA0,20-NT20-CT80-H6 P00X1-02 1,00 0,50 0,20 20 80 6
ATA-A0,5-RA0,30-NT13-CT80-H6 P00X1-03 1,00 0,50 0,30 13 80 6
ATA-A0,5-RA0,36-NT36-CT80-H6 P00X1-04 1,00 0,50 0,36 1 80 6

la Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O, igual a 2,62. Todas las muestras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas
finalmente en condiciones de laboratorio a 30°C durante 14 dias (P05, P06, PO7) y 28 dias (POOX1) antes de realizar los ensayos respecfivos.
Defalles en el Anexo 6.7.1.
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DISENO DE EXPERIMENTOS

Campana experimental POOX2

Campana de ensayos preliminares - ENSAYO P00X2
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Temperatura exposicion
ATA A RA NM c Horas
CT H
ATA-A0,5-RA0,37-NM10-CT100-H24 P00X2-01 1,00 0,50 0,37 10 100 24
ATA-A1-RA0,49-NT10-CT100-H24 P00X2-02 1,00 1,00 0,49 10 100 24
ATA-A2-RA0,73-NT10-CT100-H24 P00X2-03 1,00 2,00 0,73 10 100 24
Campana experimental POOX3
Campaiia de ensayos preliminares - P00X3 (arcilla térmicamente activada)
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arcilla Arena |Cantidad [ Concentracion . Tiempo de
Nomenclatura Cédigo TipoA | Activada | silicea | de agua | molar (NaOH) NapSiOg Temperatura exposicion
ATA | AC A RA NM RB < Horas
CT H
AC1-A1-RA0,41-NM10-RB0,11-CT100-H24 P00X3-01 0,00 1,00 1,00 0,41 10 0,11 100 24
ATA0,5-AC1-A1-RA0,27-NM10-RB0,11-CT100-H24 | P00X3-02 0,50 1,00 1,00 0,27 10 0,11 100 24
ATA0,67-AC1-A1-RA0,24-NM10-RB0,11-CT100-H24| P00X3-03 0,67 1,00 0,33 0,24 10 0,11 100 24
Campana experimental POOX4
Campaiia de yos preliminares - P00X4 (arcilla térmicamente activada)
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion . Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Activada | silicea | de agua | molar (NaOH) NapSiO3 Temperatura exposicion
AC A RA NM RB c Horas
CT H
AC1-A2-RA0,61-NM10-RB0,17-CT100-H4 P00X4-01 1,00 2,00 0,61 10 0,17 100 4
AC1-A3-RA0,81-NM10-RB0,23-CT100-H4 P00X4-02 1,00 3,00 0,81 10 0,23 100 4
AC1-A6,5-RA1,53-NM10-RB0,43-CT100-H4 P00X4-03 1,00 6,50 1,53 10 0,43 100 4
Campana experimental POOX5
Campaia de ensayos preliminares - ENSAYO P00X5
Aridos Activador alcalino Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Temperatura exposicion
ATA A RA NM c Horas
CT H
ATA-A1-RA0,50 P00X5-01 1,00 1,00 0,50 0 - -
ATA-A1-RA0,50-CT100-H4 P00X5-02 1,00 1,00 0,50 0 100 4
ATA-A1-RA0,50-CT100-H24 P00X5-03 1,00 1,00 0,50 0 100 24
ATA-A1-RA0,50-CT100-H24 P00X5-04 1,00 1,00 0,50 0 100 24
ATA-A1-RA0,37-CT100-H24 P00X5-05 1,00 1,00 0,37 0 100 24

la Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/Al,O, igual a 2,62. Todas las muesfras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas
finalmente en condiciones de laboratorio a 23°C durante 14 dias (POOX2 y POOX5) y 11 dias (POOX3 y POOX4) antes de realizar los ensayos
respectivos. Detalles en el Anexo 6.7.1.
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DISENO DE EXPERIMENTOS

Compaiia experimental POOX6 Campaiia de ensayos prel es - ENSAYO P0OX6 - Prueba de aditivos
Aridos Activador alcalino Aditivo B | Aditivo C Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Diferentes Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) NaySiO3 * Temperatura exposicion
ATA A RA NM RB RC < Horas
CT H
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT80-H48 P00X6-01 1,00 1,00 0,30 10 0,08 0,00 80 48
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC;0,02-CT80-H48 | P00X6-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 0,02 80 48
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC,0,02-CT80-H48 | P00X6-03 1,00 1,00 0,30 10 0,08 0,02 80 48
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC30,01-CT80-H48 | P00X6-04 1,00 1,00 0,30 10 0,08 0,01 80 48
Cam pafa experi mental POOX7 Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P00X7
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Na2SiO3 | Temperatura exposicion
ATA A RA NM RB c Horas
CT H
ATA-A,0,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-01 1,00 0,75 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A;1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A11,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-03 1,00 1,25 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A41,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-04 1,00 1,50 0,30 10 0,08 100 4
. Campaiia de ensayos preliminares - ENSAYO P00X8
Campaia experimental POOX8
Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion : Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) NaySiO3 | Temperatura exposicion
ATA A, RA NM RB c Horas
CT H
ATA-A;0,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-01 1,00 0,75 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A;1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A;1,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-03 1,00 1,25 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A,1,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-04 1,00 1,50 0,30 10 0,08 100 4
Campaiia de yos preli es - ENSAYO P00X9
Campaia serimental POOXQ
" b Aridos Activador alcalino Aditivo B Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion i Tiempo de
Nomenclatura Cédigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) Na2SiO3 | Temperatura exposicion
ATA As RA NM RB c Horas
CT H
ATA-A30,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-01 1,00 0,75 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A;1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A;1,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-03 1,00 1,25 0,30 10 0,08 100 4
ATA-A31,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-04 1,00 1,50 0,30 10 0,08 100 4
Campaiia de yos preliminares - ENSAYO P00X10 - Pruebas aleatorias
Campania experimental POOXTO Aridos Activador alcalino Aditivo B | Aditivo C Curado Térmico
Arcilla Arena | Cantidad | Concentracion . Diferentes Tiempo de
Nomenclatura Codigo Tipo A silicea | de agua | molar (NaOH) NazSiO3 * Temperatura exposicion
ATA A RA NM RB RC < Horas
CT H
ATA-A1-RA0,17-NM10-RB0,05-RC,0,24-CT110-H24 | P00X10-01 1,00 1,00 0,17 10 0,05 0,24 110 24
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC,40,10 P00X10-02 1,00 1,00 0,30 10 0,08 0,10 - -
ATA-A1,2-RA0,33-NM10-RB0,09-RC50,01-CT110-H72 | P00X10-03 1,00 1,20 0,33 10 0,09 0,01 110 72
ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72 | P00X10-04 1,00 1,00 0,29 10 0,08 0,01 110 72
ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72 | P00X10-05 1,00 1,00 0,29 10 0,08 0,01 110 72
ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC40,10 P00X10-06 1,00 1,00 0,36 10 0,10 0,10 - -
ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC,40,10 P00X10-07 1,00 1,00 0,36 10 0,10 0,10 - -

Lo Arcilla Tipo A tiene un ratio SiO,/AlLO, igual a 2,62. Todas las muesiras fueron mezcladas a 285rpm durante 300 segundos y curadas
finalmente en condiciones de laboratorio a 30°C durante 14 dias (21 dias POOX6). Detalles en el Anexo 6.7.1. *Nota : POOX6-01 no contiene
plastificante. POOX6-02 lleva Sikament FF (RC,); POOX6-03 lleva Sikament 165 ES FF RC,); POOX6-04 lleva ViscoCrete 125 FF (RC,). La arena
utilizada en el ensayo POOX7 tiene un digmefro de Tmm (A,), en el ensayo POOX8 un digmetro de 3mm (A,), y en el ensayo POOX? tiene un
digmetro entre 3mm (A,) y 6mm (A,). * Nota: POOX10-01 con agua marina (RC,); POOX10-02 con Cal viva (RC,); POOX10-03,P00X10-04 y
POOX10-05 con Hexametafosfato de sodio (RC.); POOX10-06 con Cal viva (RC,); POOX10-07 con Cal viva (RC,).

126




ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA

RESULTADOS

RESULTADOS

los resuliados de la  campafia  experimental
se dividen en cuatro parfes. La primera parte
(apartado 3.7) contiene los datos correspondientes
a los resultados de los ensayos de resistencia a
flexion y compresién ordenados por camparias
experimentales.

En la segunda parte (apartado 3.8) se analizan
los resultados y la influencia de los materiales
precursores y los procesos de fabricacién en
funcion de la resistencia a compresién. Es decir,
la resistencia a compresién es considerada
como la variable de respuesta para deferminar
el rol del resto de factores que infervienen en la
composicion de los geo-polimeros de arcilla Tipo
A: arena, activador dlcalino (H,O + NaOH o
KOH), silicato de sodio (si es el caso), femperatura
y tiempo de exposicion. Esta parfe contiene un
andlisis factorial de dos niveles basado en el
disefio de experimentos (DOE) de la camparia
GEO-A y GEO-B, y un andlisis comparativo de
la influencio de las variables, por separado, en
el comporfamienfo mecdnico de los geo-polimeros
de arcilla. Esta comparacién permite identificar los
valores éptimos de las variables en funcion de la
resistencia a compresion.

La tercera parte (apartado 3.9) contiene un andlisis
comparativo  del  comportamiento  mecénico
(resistencia compresion) de geo-polimeros a base
de diferentes tipos de arcilla (Tipo A, Tipo B, Tipo
Cy Tipo D) con una formulacién y procedimiento
de fabricacién coman.

La cuarta parte (apartado 3.10) contiene andlisis
complementarios de caracterizacién de geo-
polimeros de arcilla Tipo A: Difraccion de
rayos X [DRX); Andlisis termogravimétrico (ATG);
Andlisis por microscopia electrénica de barrido
(SEM\; Porosimetria de mercurio; Porosidad y
densidad; Determinacién de la absorcién  de
agua por capilaridad; Permeabilidad ol vapor
de ogua; Moédulo de elasficidad  dindmico
(MOE); Determinacién de durabilidad: Lixiviacion:
Comportamiento  térmico; 'y Comportamiento
ambiental. Finalmente el apartado 3.11 expone

los resultados obtenidos del andlisis de impacto
ambiental en relacién a las variables que
intervienen y a la resistencia a compresion
obtenida.

3.7 RESISTENCIA MECANICA

A continuacién se exponen Gnicamente los datos
de los resultados de los ensayos de resistencia
a compresion y flexion de cada campafia
experimental. En los apartados 3.8; 3.9; 3.10 y
3.11 se hace el andlisis de estos resultados con el
objetivo de determinar el rol y la repercusion de
los factores implicados.

En los ensayos mednicos, los datos de dispersién
de resuliados evidenciaron la fiabilidad de las
pruebas en la mayoria de muestras. Pese a ello,
existen pocos casos en los que, por motivos
asociados a los procesos de fabricacién, mezcla
y moldeo manual, se encuentran muestras que
presentan  fluctuaciones  importantes  con  una
dosificacion comin. Como criterio de partida, se
ha considerado que los resultados confiables han
de ser aquellos de las muestras que, en los ensayos
de resistencia a compresién (con seis muestras por
mezcla), estén dentro de un rango de dispersién
del 15% y para los ensayos de resistencia a flexion
(con tres muestras por mezcla) estén dentro de un
20%. Aquellas muestras que superan este limite se
sefialan con color azul.

los resultados  del comportamiento  mecdnico
varian considerablemente dependiendo de los
foctores inherentes a la dosificaciéon vy proceso
de fabricacion utilizado en cada muestra. Esto,
que se corobora en las fablos de cédigos y
nomenclaturas* correspondiente a cada campana
experimental, evidencia la sinergia enfre fodos
los factores que infervienen vy la complejidad que

* Nomenclaturas: Donde AT es el tipo de arcilla (A,B,C,D); A es la cantidad
de arena (A, A, A, y A, con digmetro de particula de 250um, Tmm, 3mm
y 3-6mm respectivamente) en relacién a la arcilla en peso; RA es la canfidad
de agua que interviene en la solucién alcalina en relacién a la arcilla en peso;
NM es la concentracién molar de la solucién (NaOH); KM es la concentracion
molar de la solucion (KOH); RB es la cantidad de Na,OH, en relacion a la
arcilla en peso; RC es la cantidad (en relacion a la arcilla en peso) y fipo de
aditivo en donde RC, es agua marina, RC, es Sikament FF, RC, Sikament 165
ES FF, RC, es ViscoCrefe 125 FF, RC, es Cal viva, RC, es Hexametafosfato de
sodio y RC, es Cal viva (F plus); CT es la temperatura a la que es expuesta la
muestra; y H es el tiempo de exposicion a fiempo de tfemperatura.
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representa la deferminacion del rol de las variables
involucradas: tarea que se aborda posteriormente
(apartado 3.8 y apartado 3.9).

371 Resistencia a la compresion y flexion:
Campafia experimental GEO-A

Se ensayaron fres probetas de cada muestra a
flexion y seis a compresion. Los resultados mostraron
que la resistencia a flexion que alcanzaron las
probefas de la camparia experimental GEO-A
oscilaron enfre 1,2 v 54MPa vy la resistencia a
compresion oscilé entre 29y 11,8MPa (Fig. 6.9.1.1
y Fig. 6.9.1.2). De las 32 muestras 5 obtuvieron
resistencias mayores a 8MPa y tan solo dos
(CEO-A26 y GEO-A29) obtuvieron resistencias
mayores a 10MPa. Lla muestra GEO-A29 tuvo el
mayor desempefio mecdnico de esta camparfia
experimental con 5,4MPa de resistencia a flexion
y 11,8MPa de resistencia a compresién.

la correlacién entre la resistencia a compresion

Reslistencia Mecénica - ENSAYO GEO-A

I Rotura Compresién fc (MPa)
B Rotura Flexion fcf (MPa)

fc referondal BTC “astabilzado

GEOC-A01

GEO-A02

GEC-A03
GEC-A04

GEC-A05

GEO-A06

GEO-A07

GEC-A08

GEC-A02

GEC-A10

GEC-A11

GEO-A12

GEC-A13

GEC-A14

GEC-A15

GEO-A16

GEC-A17

GEC-A18

GEC-A19

GEC-A20

GEC-A21

GEC-A22

GEC-A23

GEC-A24

GEO-A25

GEC-A26

GEC-A27

GEOC-A28

GEO-A29

GEO-A30

f¢ referoncial hormigon
comun (Forfand)

GEC-A31

| 12| - |

GEC-A32

13
L e L B R |

A i Al T
0246 81012141618202224 262830
(MPa)

Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas
Nomenclatura descriptiva

GEO-A01 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,04-CT80-H2
GEO-A02 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,04-CT80-H2
GEO-A03 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,04-CT80-H2
GEO-A04 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,04-CT80-H2
GEO-A05 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,08-CT80-H2
GEO-A06 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,09-CT80-H2
GEO-AQ7 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,08-CT80-H2
GEO-A08 ATA-A1-RAD0,31-NM10-RB0,09-CT80-H2
GEO-AQ9 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,04-CT120-H2
GEO-A10 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,04-CT120-H2
GEO-A11 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,04-CT120-H2
GEO-A12 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,04-CT120-H2
GEO-A13 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,08-CT120-H2
GEO-A14 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,09-CT120-H2
GEO-A15 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,08-CT120-H2
GEO-A16 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,09-CT120-H2
GEO-A17 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,04-CT80-H4
GEO-A18 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,04-CT80-H4
GEO-A19 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,04-CT80-H4
GEO-A20 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,04-CT80-H4
GEO-A21 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,08-CT80-H4
GEO-A22 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,09-CT80-H4
GEO-A23 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,08-CT80-H4
GEO-A24 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,09-CT80-H4
GEO-A25 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,04-CT120-H4
GEO-A26 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,04-CT120-H4
GEO-A27 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,04-CT120-H4
GEO-A28 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,04-CT120-H4
GEO-A29 ATA-A1-RAD,33-NM5-RB0,08-CT120-H4
GEO-A30 ATA-A1-RAD,37-NM5-RB0,09-CT120-H4
GEO-A31 ATA-A1-RAD,28-NM10-RB0,08-CT120-H4
GEO-A32 ATA-A1-RAD,31-NM10-RB0,09-CT120-H4

Fig. 6.9.1.1 Tabla de codigos y nomenclaturas de mezclas - camparia
experimental GEO-A
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Fig. 6.9.1.2 Resistencia a flexion y compresion de las probetas de
la campafia experimental GEO-A. los valores resaltados con azul
muesfran, en el caso de fc una dispersién de resuliados mayor al
15% y en el caso de fcf mayor al 20%.
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(fc) y la resistencia a flexién (fcf) de las muestras,
no ha sido analizada en este estudio. Los detalles
del ensayo a compresién v flexion de la campaiia
experimental GEO-A se exponen en el Anexo
69.1. En el aparfado 3.8.1 se desarrolla un
estudio detallado de la influencia de las variables
en la resistencia a compresion mediante un andlisis
factorial.

3.72 Resistencia a la compresion: Campafia
experimental GEO-B

las probetas GEO-B fueron Unicomente sometidas
a ensayos de resistencia a compresion debido @
problemas técnicos. Se ensayaron a compresién
seis probetas de cada muestra. Los resultados de
la resistencia o compresién que alcanzaron las
probefas de la campafia experimental GEO-B
oscilaron enfre 15,1 y 29,3MPa (Fig. 69.2.1 v Fig.
6.9.2.2). Todas las muestras obtuvieron resistencias
mayores a 10MPa vy fres de las ocho (GEO-BOT,
GEO-BO3, GEO-BO6) obtuvieron resistencias
mayores a 20MPa. las muestras GEO-BO1 vy
GEO-BO3  tuvieron  resistencias a  compresion
sobresalientes con valores de 25,7 y 29,3Mpa
respectivamente.

Los detalles del ensayo a compresion y la dispersién
de resultados de la campaiia experimental GEO-B
se exponen en el Anexo 6.9.2. En el apartado
3.8.2 se desarrolla un estudio detallado de la
influencia de las variables en la resistencia a
compresion mediante un andlisis factorial.

Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas

GEO-BO1 ATA-A1-RAD,3-NM10-CT80-H24
GEO-B02 ATA-A1-RAD,3-NM5-CT80-H24
GEO-B03 ATA-A1-RAD,3-KM10-CT80-H24
GEO-B04 ATA-A1-RAD,3-KM5-CT80-H24
GEO-B05 ATA-A1-RAD,3-NM10-RB0,08-CT80-H24
GEO-806 ATA-A1-RAD,3-NM5-RB0,07-CT80-H24
GEO-BO7 ATA-A1-RAD,3-KM10-RB0,09-CT80-H24
GEO-808 ATA-A1-RA0,3-KM5-RB0,08-CT80-H24

Fig. 6.9.2.1 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campafa
experimental GEO-B

Resistencia Mecanica - ENSAYO GEO-B

o Dk ion
] Rotura Compresion fc (MPa) ‘”35 !
resultados

feMPa

2,2

fc referencial BTC “estabilizado

|

GEO-BO1

GEO-B02

GEO-B03

GEO-B04 09

GEO-B05 24

GEO-B06 24

GEO-B07 0,6

“fc referencial hormigén
comun (Portland)
LI B B B B B B B D R |

T T8
0 2 4 6 8 10121416 18 20 2224 26 28 30
(MPa)

GEO-B08

Fig. 6.9.2.2 Resistencia a compresién de las probetfas de la campafia
experimental GEO-B. los valores resaltados con azul muestran, en el
caso de fc una dispersién de resuliados mayor al 15%.

3.73 Resistencia a la compresion y flexion:
Campafia experimental GEO-C

las probetas GEO-C fueron somefidas a ensayos
de resistencia a la flexion y compresion.

Se ensayaron tfres probetas de cada muestra a
flexion y seis a compresién. Los resultados mostraron
que la resistencia a flexion que alcanzaron las
probetas de la campafia experimental GEO-C
oscilaron entre 1,7 y 6,2MPa y la resistencia a
compresién  oscilé entre 3,6 y 23,3MPa. la
campoiia experimental GEO-C se dividio en
seis partes (C1, C2, C3, C4, C5 y C6) vy los
resultados se exponen en este orden (Fig. 6.9.3.1 y
Fig. ©.9.3.2). los defalles del ensayo mecdénico de
la campaia experimental GEO-C v la dispersién
de resultados se exponen en el Anexo 6.9.3.

3.74 Resistencia a la compresion y flexion:
Campafia experimental GEO-D

las probefas GEO-D fueron sometidas a ensayos
de resistencia a flexion y compresién. Se ensayaron
fres probefas de cada muestia a flexion y seis
a compresidn. los resuliados de la resistencia a
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Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas

GEO.C101 ATAALRAD 3KMIOCTBO-H24
GEO.C102 ATAALRAD 34 KMI0CTBO-H24
GEO.C103 ATAALRAD 35 KMIOCTBO-H24
GEOQ.C104 ATAALRAD A2 KMIOCTBO-H24
GEO.C2 01 ATAATRAD 3 KMI0-RED,09.CTEOH24
GEO.C2 02 ATAALRAD 34-KMI10-RE0,11.CTHO-H24
GEO.C2 03 ATAALRAD 35 KMI10GRE0, 12.CTA0-H24
GEOQ.C2 04 ATAALRAD A2 KMI10GRE0, 13.CTAD-H24
GEO.C3 01 ATAALRAD 3 KM10
GEO.C2 02 ATAALRAD 3KMI10CTBO.HT
GEO.C2 03 ATAALRAD 3 KMIOCTBOH1S
GEO.C3 04 ATAALRAD A3 KMIOCTBO-H24
GEO.C4 01 ATAATRAD 3 KMI0-RE0,09.CTEOH24
GEO.C4 02 ATAALRAD 34.KMI10-RE0,11.CTBO-H24
GEO.C4 03 ATAALRAD 35.KMI0RE0, 12.CTAD-H24
GEO.C4 04 ATAALRAD A2.KMI10-RE0, 13.CTAD-H24
GEO.CS5 01 ATAALRAD 3-KMACTBO-H24
GEO.CS 02 ATAALRAD 25 KMI10CTHO-H24
GEO.CS5 03 ATAALRAD 26 KM12.CTBO-H24
GEO.C5 04 ATAALRAD 24-KM14.CTBO-H24
GEO.CE 01 ATAATRAD 3 KMI0-RED,09.CTEO-H24
GEO.CE 02 ATAALRAD 34 KMI10-RB0, 11.CTHO-H24
GEO.CE 03 ATAALRAD 35.KMI10-RB0, 12.CTAD-H24
GEOQO.CE 04 ATAALRAD A2.-KMI10GRE0,13.CTED-H24

Fig. 6.9.3.1 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campafia
experimental GEO-C

flexion que alcanzaron las probetas de la campaiia
experimental GEO-D oscilaron entre 3,1 y 8,2MPa
y la resistencia a compresién oscilé entre 10,2 y
22,7MPa.

Lla campaia experimental GEO-D se dividio en dos
partes (D1 y D2) v los resultados se exponen en
esfe orden (Fig. 6.9.4.1 y Fig. 6.9.4.2). los defalles
del ensayo mecdnico de la campaiia experimental
GEO-D vy la dispersion de resuliados se exponen
en el Anexo 6.9.4.

3.75 Resistencia a la compresién y flexion:
Campafia experimental GEO-E

las probetos GEO-E fueron sometidas a ensayos
de resistencia a flexién y compresion. Se ensayaron
fres probefas de cada mezcla a flexion y seis
a compresion. los resultados de la resistencio
a flexion que alcanzaron las probefas de lo
camparia experimental GEO-E oscilaron entre 0,6
y 4MPa v la resistencia a compresién oscild entre
1,4y 97MPa. la camparia experimental GEO-E
se dividio en seis partes (E1, E2, E3, E4, E5 v E¢)
y los resultados se exponen en este orden (Fig.

6951 y Fig. 69.5.2). los defdlles del ensayo
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Resistencia Mecanica - ENSAYO GEO-C
7 Dispersion
B Roura e 16 (4Pe S
fo | fot
fe referencial BTC “estabilizado” e
GEO-C101 18 | 07
GEO-C102 0g | 04
GEO-C103 7 og | 02
GEO-C104 = i 02| 01
GEO-C2 01 1.2 | 16
GEO-C2 02 7 1.0 | 05
GEO-C2 03 02| 03
GEO-C204 7 7 06 | 01
GEO-C3 01 : 01| 01
GEO-C3 02 08 | o8
GEO-C303 — S— j 38 | 04
GEO-C304 1,2 | 03
GEO-C4 01 == 03 | 06
GEO-C4 02 | o7 07
GEO-C4 03 i 08 | 01
GEO-C4 04 20 | 05
GEO-C5 01 7 06 | 05
GEO-C5 02 | 10| 1.0
GEO-C5 03 I
GEO-C504 | 28 | 08
GEO-C6 01 op | 08
GEO-C6 02 1 1.0 | 01
6E0a0s e [ ]
GEO-C6 04 l 10 | 04
Attt At —t—t——1
02 46 8101214 16 18 2022 24 26 28 30
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Fig. 6.9.3.2 Resistencia a flexién y compresién de las probefas de
la campafia experimental GEO-C. los valores resaltados con azul
muestran, en el caso de fc una dispersién de resultados mayor al
15% vy en el caso de fcf mayor al 20%.

Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas

GEO-D101 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.06-CT80-H24
GEO-D102 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.10-CT80-H24
GEO-D103 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.14-CT80-H24
GEO-D1 04 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.18-CT80-H24
GEO-D2 01 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0,06
GEO-D2 02 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.10
GEO-D2 03 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 0.14
GEO-D2 04 ATA-A1-RAD,32-KM10-RC4 018

Fig. 6.9.4.1 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campafa
experimental GEO-D
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Resistencia Mecanica - ENSAYO GEO-D
["] Rotura Compresién fc (MPa) D'”;;sm
¥ Rotura Flexién fcf (MPa) | resultados |
fe | fet
fe referencial BTC “estabilizado” e Mea
GEO-D1 01 27 | o7
GEO-D1 02 06 | 09
GEO-D1 03 18 | 03
GEO-D1 04 25119
GEO-D2 01 05 | 04
GEO-D2 02 05 | 03
GEO-D2 03 03 | 04
f¢ referencial hormigén §i 2
GEO-D2 04 comun (Portland) 1.1 0.2
L L A
0 2 4 6 8 10121416 18 20 22 24 26 28 30
(MPa)

Fig. 6.9.4.2 Resistencia a flexion y compresion de las probetas de
la campafia experimental GEO-D. los valores resaltados con azul
muesfran, en el caso de fc una dispersién de resullados mayor al
15% y en el caso de fcf mayor ol 20%.

mecdnico de la campafia experimental GEO-E
la dispersion de resultados se exponen en el Anexo

69.5.

3.76 Resistencia a la compresién y flexién:
Ensayos complementarios

Este aparfado contiene los resuliados de  los
andlisis de resistencia a compresion y flexion de
ensayos complementarios GEO-FP (Fig. 6.9.6.1 vy
Fig. 69.6.2) y de las pruebas preliminares piloto
(P).

Se ensayaron fres probefos de cada muestra a

Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas
C Qo nenclatura descriptiva

GEO-E101 ATB-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24
GEO-E102 ATB-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24
GEO-E2 01 ATB-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24
GEO-E2 02 ATB-A1-RA0,3-KM14-RB0.09-CT80-H24
GEO-E3 01 ATC-A1-RAD.3-KM10-CT80-H24
GEO-E3 02 ATC-A1-RAD.3-KM14-CT80-H24
GEO-E4 01 ATC-A1-RAD,3-KM10-RB0,09-CT80-H24
GEO-E4 02 ATC-A1-RAD,3-KM14-RB0,09-CT80-H24
GEO-E5 01 ATD-A1-RAD.3-KM10-CT80-H24
GEO-E5 02 ATD-A1-RAD.3-KM14-CT80-H24
GEO-E6 01 ATD-A1-RAD,3-KM10-RB0,09-CT80-H24
GEO-E6 02 ATD-A1-RAD,3-KM14-RB0,09-CT80-H24

Fig. 6.9.5.1 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campaia
experimental GEO-E

Resistencia Mecanica - ENSAYO GEO-E

[ Rotura Compresién fc (MPa) Dispersion

[5 Rotura Flexién fcf (MPa)  resultados |
fe | fet
fc referencial BTC “estabilizado” L ML
GEO-E1 01 03 | 03
GEO-E1 02 01 | 01
GEO-E2 01 F 01| 05
GEO-E2 02 01 | 01
GEO-E3 01 02 |02
GEO-E3 02 0.1 | 02
GEO-E4 01 02| 01
GEO-E4 02 01 |01
GEO-E5 01 22|02
GEO-ES 02 23|02

= fe referencial hormigén

GEO-E6 01 coman (Portland) 190 (07
GEO-E6 02 | 08 | 02

—t— 3 4 T —T & 4 1t 7111 -
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Fig. 6.9.5.2 Resistencia a flexién y compresién de las probefas de
la campafia experimental GeoE. los valores resaltados con azul
muestran, en el caso de fc una dispersién de resullados mayor al
15% vy en el caso de fcf mayor al 20%.

Tabla de cédigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas

omenclatura descriptiva

GEO-FP 01 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24

GEO-FP 04 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24
GEO-FP 06 ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24
GEO-FP 08 ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,8-CT80-H24

Fig. 6.9.6.1 Tabla de codigos y nomenclaturas de mezclas - camparfia
experimental GEO-FP

Resistencia Mecanica - ENSAYO GEO-FP
1 Rotura Compresion fc (MPa) Dis":ers'l on
™ Rotura Flexién fcf (MPa) | resultados
fe | fet
fc referencial BTC “estabilizado” MPa L iEa
GEO-FP 01 38 ‘ 04
GEO-FP 04 10 | o8
GEO-FP 06 fe referencial hormigén | 18 ‘ o
comun (Portland)
GEO-FP 08 06 ’ 03
0 2 4 6 8 10121416 18 20 22 24 26 28 30
(MPa)

Fig. 6.9.6.2 Resistencia a flexion y compresién de las probetas de
la campafia experimental GEO-FP. los valores resaltados con azul
muestran, en el caso de fc una dispersién de resuliados mayor al
15% y en el caso de fcf mayor al 20%.

131




ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA

RESULTADOS, RESISTENCIA MECANICA

flexion y seis a compresion. Los resultados mostraron
que la resistencia a flexion de las probetas de la
campaiia experimental GEO-FP oscilaron entre 4,1
y 5,4MPa y la resistencia a compresién oscilé entre

9,3y 15,8MPa (Fig. 69.6.1 y Fig. 69.6.2).

los resultados obtenidos de la  campafa
experimental P (pruebas pilofo) se dividieron en
PO1, PO2, PO3, PO5, PO6, PO/ (Fig. 6.9.6.3 vy Fig.
6.9.6.4), POOX1, POOX2, POOX3, POOX5, POOX6,
POOX7, POOX8, POOX®, POOX10 (Fig. 6.9.6.5 y Fig.
69.6.6).

Los resultados de la resistencia a compresion de las
pruebas PO1 a PO7 oscilaron entre 0,5 y 29MPa.
los resulfados de la resistencia a compresiéon de
las pruebas POOX1 a POOX10 oscilaron entre 1,1
v 35,2MPa.

los detalles del ensayo mecdnico de la campafia
experimental  GEO-FP, P v la dispersion de

resultados se exponen en el Anexo 6.9.6.

Como se observa en las diferentes tablas, la

Tabla de codigos y nomenclaturas de
referencia de mezclas

PO1.01 ATAAD 25 RA024-NM1.CTBO-H24
P01.02 ATAAD, 5 RAD 24-NM1.CTBO-H24
P01.03 ATAATRAD 24-NM1-CTBO-M24
P01.04 ATAALSRAD 24-NM1.CTBO-H24
P02.01 ATAAD 25 RA0NMI.CTBO-H24
PO2.02 ATAAD, 5 RAD IENM1.CTBO-H24
P02.03 ATAATRAD 52-NM1-CTBO-M24
Po2.04 ATAALSRAD.TT-NMI.CTBO-H24
P03.01 ATAAD. 5 RA ZT-NMI10CT100-H24
P03.02 ATAALRAD 3SNM10.CTI100.H24
P03.03 ATAAL S RADASNMIOCTI00-H24
P04.01 ATAALRAD 30-NM10-RBO CE.CT100-H96
PD4.02 ATAALRAD A 1-NM10-RBO11.CT100-H56
P04.03 ATAALRAD A5 NMI0-RBO 13.CT100-H96
P05.01 ATAATRAD 35NM10
P05.02 ATAALRAD I5NMIO-CTI10-H4
P05.03 ATAALRAD 3SNMIO-CT1OMT
P05.04 ATAALRAD 35NMIO-CT1I0WH24
POG.01 ATAATRAD 30-NM10-RBO C8
P06.02 ATAALRAD 30-NM10-RBO CE.CT110.M2
P06.03 ATAALRAD 30-NMI1O-RBOCE.CTII0HT
P06.04 ATAALRAD 30-NM10-RBO CE.CT110-H24
PO7-01 ATAAD, 75 RA0IONMI0-RED, 08.CT 100-H4
PO7.02 ATAATRAD 30-NM10-RBO CE.CTI00-HE
PO7.03 ATAAL 25 RA0IDNMI0-RED,08.CT 100-H4
PO7.04 ATAAL S RAD JONMIORED 08.CTI100H4

Fig. 6.9.6.3 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campafia

experimental P
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variacion en la resistencia a compresion alcanzada
por las diferenfes muestras de las diferentes
campafias experimentales depende de mdltiples
factores. la sinergia entre las diferentes variables
que infervienen vy repercufen en las propiedades

Resistencia Mecanica - ENSAYOS P01-P07
o Dispersidn
B ok i 1 G0y it
fo | fot
fc referencial BTC “astabilizadc A
[ g
P01-01 02| 01
PO1-02 7 01| 01
P01-03 01| 00
P01-04 7 01| 00
Po2-01 ‘ 02 | 01
Po2-02 02| 00
P02-03 01 | 00
PO2-04 01| 00
P0O3-01 1.2 | 01
POG-02 07| 04
POG-03 10 | 07
PO4-01 30 | 08
PO4-02 1.2 03
PO4-03 04 | 01
POS-01 01 | 0o
POS-02 02| 02
POS-03 04 | 03
POS-04 28 | 10
POS-01 02 | 02
POS-02 07 | 03
POG-03 27 13
POG-04 30 | 10
POT7-01 : 14| 18
PO7-02 : [ 21| 0s
Po7-03 7 éferancial homigén comon (Parsand) | 20 | 22
PO7-04 ] 7 7 28 | 08
0 24 6 810121416 1820 2224 2628 30
(MPa)

Fig. 6.9.6.4 Resistencia a flexién y compresion de las probetas de la
campafa experimental P. Los valores resaltados con azul muestran, en
el caso de fc una dispersién de resuliados mayor al 15% y en el caso
de fcf mayor al 20%.
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mecdnicas  de las  muestras  complejiza  lo
determinacién del rol que desempefia cada una
de ellas.

A confinuacion, los resultados de la resistencia
a compresion expuesfos en esfe apartado sirven
como variables de respuesta para el andlisis del
rol que cumplen los materiales que infervienen, asi
como la influencia de la femperatura y el tiempo de
exposicion: tarea que se aborda en los siguientes
apartados.

Tabla de cédigos y nomenclaturas de referenciJ
de mezclas

P00X1-01 ATA-A0,5-RA0,36
P00X1-02 ATA-A0,5-RA0,20-NT20-CT80-H6
P00X1-03 ATA-A0,5-RA0,30-NT13-CT80-H6
P00X1-04 ATA-A0,5-RA0,36-NT36-CT80-H6
P00X2-01 ATA-A0,5-RA0,37-NM10-CT100-H24
P00X2-02 ATA-A1-RA0,49-NT10-CT100-H24
P00X2-03 ATA-A2-RA0,73-NT10-CT100-H24
P00X3-01 AC1-A1-RA0,41-NM10-RB0,11-CT100-H24
P00X3-02 ATAO0,5-AC1-A1-RA0,27-NM10-RB0,11-CT100-H24
P00X3-03 ATAO0,67-AC1-A1-RA0,24-NM10-RB0,11-CT100-H24
P00X4-01 AC1-A2-RA0,61-NM10-RB0,17-CT100-H4
P00X4-02 AC1-A3-RA0,81-NM10-RB0,23-CT100-H4
P00X4-03 AC1-A6,5-RA1,53-NM10-RB0,43-CT100-H4
P00X5-01 ATA-A1-RA0,50
P00X5-02 ATA-A1-RA0,50-CT100-H4
P00X5-03 ATA-A1-RA0,50-CT100-H24
P00X5-04 ATA-A1-RA0,50-CT100-H24
P00X5-05 ATA-A1-RA0,37-CT100-H24
P00X6-01 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT80-H48
P00X6-02 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC10,02-CT80-H48
P00X6-03 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC20,02-CT80-H48
P00X6-04 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC30,01-CT80-H48
P00X7-01 ATA-A10,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X7-02 ATA-A11-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X7-03 ATA-A11,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X7-04 ATA-A11,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X8-01 ATA-A20,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X8-02 ATA-A21-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X8-03 ATA-A21,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X8-04 ATA-A21,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X9-01 ATA-A30,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X9-02 ATA-A31-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X9-03 ATA-A31,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X9-04 ATA-A31,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4
P00X10-01 ATA-A1-RA0,17-NM10-RB0,05-RC00,24-CT110-H24
P00X10-02 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC40,10
P00X10-03 | ATA-A1,2-RA0,33-NM10-RB0,09-RC50,01-CT110-H72
P00X10-04 ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72
P00X10-05 ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72
P00X10-06 ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC60,10
P00X10-07 ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC40,10

Fig. 6.9.6.5 Tabla de cédigos y nomenclaturas de mezclas - campaiia
experimental POOX - izquierda). Fig. 6.9.6.6 Resistencia a flexién y
compresion de las probetas de la campafia experimental P (POOX-
derecha). los valores resaltados con azul muestran, en el caso de
fc una dispersion de resultados mayor al 15% vy en el caso de fcf
mayor al 20%.

Resistencia Mecanica - ENSAYO P00X1-P00X10
71 Rotura Compresién fc (MPa) Dispersion
1 Rotura Flexién fcf (MPa) resultados

fe fof
MPa MPa

fc referencial BTC “estabilizado”

P00X1-01 0,1

P00X1-02 0.4

P00X1-03 05

P00X1-04 03

P00X2-01 06

P00X2-02 0.4

P00X2-03 0.2

P00X3-01 24

P00X3-02

P00X3-03

P00X5-01 0.0

P00X5-02 0,0

P00X5-03 0,1

P00X5-04 0,0

P00X5-05 0,1

P00X6-01

P0O0X6-02

P00X6-03

P00X6-04

P00X7-01

P0O0X7-02

P0O0X7-03

P0O0X7-04 09

P00X8-01 0,6

P00X8-02 05

P00X8-03

P0O0X8-04 04

P00X9-01 0,1

P00X9-02 0,0

P00X9-03 07 01

P00X9-04 10 02

P00X10-01 08 09
P00X10-02 60 19
P00X10-03 15 09
P00X10-04 09 04
P00X10-05 21 11
>00X10-06 20 03
P00X10-07 26 08

! X ' i ) 1
0 2 4 6 8 101214 1618 2022 24 26 28 30

(MPa) fc referencial hormigon
comun (Portland)
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3.8 ANALISIS DE LA INFLUENCIA DE VARIABLES
EN LA RESISTENCIA A COMPRESION EN GEO-
POLIMEROS A BASE DE ARCILLA TIPO A

Como criterio de partida, la arcilla Tipo A fue
seleccionada para la optimizacion de las variables
que infervienen en la fabricacion del polimero. La
arcilla Tipo A guarda una relacion SiO,/ALO,
igual @ 2,61 tal como se detalld previamente
(apartado 3.5.1).

3.8.1 Andlisis factorial - Campafia GEO-A

El andlisis foctorial del disefio experimental GEO-A
se realizd ufilizando el software Minitab 18 con
un fofal de 32 ensayos y 96 piezas de prueba
fabricadas (fres para cada mezcla), tal como se
muestraen el apartado 3.6: Disefio de experimentos,
seccién 3.6.1, Camparia experimental A (GEO-A).

los resuliados y el andlisis estadistico factorial
de dos niveles muestra una importante sinergia
enfre las cinco variables que intervienen: el
porcentaje de solucion alcalina basada en NaOH
(H,O+NaOH), la concentracién molar (NaOH),
el porcentaje de silicato de sodio, la temperatura
y el tiempo de exposicion a la temperatura. La
gréfica de la Fig. 6.10.1.1 y de la Fig. 6.10.1.2
muestran los efectos producidos por las variables
y su interaccién en la resistencia de compresion
simple de las muestras del experimento GEO-A.

De todas las variables, la temperatura y la

interaccién de esta con otras variables juega un
papel determinante en la polimerizacién y en la
resistencia a la compresién final alcanzada por
las muestras, lo que corrobora lo sefialado por
Slaty, . etal. [1].

En la Fig. 6.10.1.3 se muestran los principales
efectos de cada variable sobre la resistencia a
la compresién vy en la Fig. 6.10.1.4 se muestra
el efecto de la interaccién de las variables en la
resistencia a la compresién. Se observd que el
aumento de la cantidad de activador alcalino,
independientemente de su interaccion con las ofras
variables: la concentracién molar de NaOH (M5 o
M10), la adicién de silicato de sodio, la temperatura
(B0 o 100°C] vy el tiempo de exposicion a la
temperatura (2 o 4 horas), provoca la disminucién
de la resistencia a la compresion. Esto se debe
principalmente al aumento en la cantidad de
agua que esté contenida en la solucién alcalina
involucrada en esta accién.

Por ofro lado se observd que el incremento de la
concentraciéon molar (de M5 a M10) aumenté la
resistencia mecdnica pero estuvo directamente
ligada al resto de variables: silicato de sodio;
la temperatura (80 o 100°C); vy el tiempo de

1 Slaty, F., Khoury, H., Wastiels, J., & Rahier, H. (2013).
Characterization of alkali activated kaolinitic clay. Applied Clay
Science, 75-76, 120-125. pp. 122-123. Recuperado en octubre 2017
de: http://doi.org/10.1016/j.clay.2013.02.005

Diagrama de Pareto de los efectos
Factor Nombre
A % NaOH
B Molaridad
C % Na2Sio3
D Temperatura
E Horas
0,0 05 10 20 25
Efecto
Fig. 6.10.1.1 Pareto de los efectos de las variables que intervienen en la resistencia a compresion de las muestras de la Compaiia GEO-A.
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Grafica normal de los efectos
(la respuesta es Resistencia a compresiéon (MPa) )
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Fig. 6.10.1.2 Grdfica de los efectos de las variables que infervienen en la resistencia a compresion de las muestras de la Campaiia GEO-A.

Grafica de efectos principales para Resistencia a compresion (MPa)
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Fig. 6.10.1.3 Gré¢fica de efectos principales que afectan la resistencio a compresion de las muestras de la Compaiia GEO-A.

Grafica de interaccién para Resistencia a compresiéon (MPa)
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Fig. 6.10.1.4 Gréfica de interaccion de variables y que intervienen en la resistencia a compresion de las muestras de la Compaiia GEO-A.
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Fig. 6.10.1.5 Grafica de superficie de respuestas de variables por par y sus efectos en la resistencia a compresion (MPa) - Campaiia GEO-A.
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exposicion o temperatura (2 o 4 horas). Lo
confrario ocurrié con el aumento en el porcentaje
de silicato de sodio que tuvo un efecto negativo en
la resistencia sin uso de calor, pero en inferaccion
con la tfemperatura (80 o 100°C) y el tiempo
de exposicion a la temperatura (2 o 4 horas)
contribuyé al aumento de la resistencia.

En cuonto a lo temperatura (80 o 100°C] en
inferaccion con el fiempo de exposicion (2 o
4 horas), mostraron un impacto directo en la
resistencia a la compresion. La resistencia aumenta
con el aumento de estas variables. La Fig. ©.10.1.5
contiene los gréficos de las superficies de respuesta
de la inferaccién de las diferentes variables en
relacion con la resistencia a la compresion.

Por ofro lado, los resultados empiricos mostraron que
los valores éptimos de las variables en relacion con
la resistencia a la compresion en las condiciones
parficulares de este experimento (GEO-A|, eran
los de la muestra GEO-A29 (ATA-A1-RAQ,33-
NM5-RBO,08-CT120-H4] es decir: un activador
alcalino con 0,33 de agua y una concentracion
molar de 5SM (NaOH): 0,08 de silicato de sodio
y una temperatura de 120°C durante 4 horas. Esta
muestra obtuvo una resistencia a la compresion de

11.8MPa.

3.8.2 Andilisis factorial - Campaiia GEO-B

El andlisis factorial del disefio experimental GEO-B
se realizé utilizando el software Minitab 18 con un
tofal de 8 ensayosy 24 piezas de prueba fabricadas
(tfres para cada mezcla), tal como se muestra en el
apartado 3.6: Disefio de experimentos, seccion
3.6.2, Camparia experimental GEO-B.

los resullados v el andlisis estadistico factorial
de dos niveles muestra la sinergia entre las tres
variables que intervienen: la concentraciéon molar
(5-10M), el porcentaije de silicato de sodio y el tipo
de hidréxido seleccionado (NaOH-KOH). La Fig.
6.10.2.1 y la Fig. 6.10.2.2 muesfran los efecfos
producidos por las variables y su inferaccién en la
resistencia de compresién simple de las muestras
del experimento GEO-B. El resto de factores que
infervienen se mantienen constantes: 1,0 arena,

0,3 de agua y 80°C durante 24 horas.

De todas las variables estudiadas, la concentracién
molar y la interaccién de esta con otras variables
jugd un papel determinante en la polimerizacién y
en la resistencia a la compresién final alcanzada.
Esto corrobora los estudios realizados por Hounsi,
A. et. al. en su articulo: "How does Na, K alkali
metal concentration change the early age structural

Término

Diagrama de Pareto de los efectos

A

AB -

B -

AC

BC

ABC -

Factor Nombre

A MOLARIDAD
B NA2SIO3
C ALCALINO

10
Efecto

15 20

Fig. 6.10.2.1 Pareto de los efectos de las variables que intervienen en la resistencia a compresion de las muestras de la Campaiia GEO-B.
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Gréfica normal de los efectos

Tipo de efecto
@® poco significativo
W mas significativo

Factor Nombre
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Efecto

Fig. 6.10.2.2 Grdfica de los efectos de las variables en la resistencia o compresion
(MPa) - Campaiia GEO-B.

Gréfica de efectos principales para MPa
Medias ajustadas
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Fig. 6.10.2.3 Grdfica de efectos principales que afectan la resistencia a compresion

(MPa) - Camparia GEO-B.

Gréfica de interaccién para MPa
Medias ajustadas
MOLARIDAD * NA;SIO; NA;SIO3
27 —e— 0.0
—n- 200
24
2
& 18
s
i
o
© NA;SIO; * ALCALINO ALCALINO
g 27 —&— NAOH
= —®- KOH
/l
i / . =
_ Q\K\.
18 ~ S
-
15 - S
L 8
5 10 0 2
MOLARIDAD NAZSIO3

Fig. 6.10.2.4 Gréfica de interaccién de variables y sus efecios en la resistencia a
compresion (MPa) - Camparia GEO-B.
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Fig. 6.10.2.5 Gré¢fica de superficie de respuestas de variables por par y sus efectos en la resistencia a compresién (MPa) - Camparia GEO-B.

characteristic of kaolin-based geopolymers”. [2].

En la Fig. 6.10.2.3 se muestran los principales
efectos de cada variable sobre la resistencia a
la compresion vy en la Fig. 6.10.2.4 se muestra
el efecto de la inferaccién de las variables en la
resistencia a la compresion.

Se observd que el aumento de la concentracién
molar de 5M a 10M, independientemente del tipo
de activador (NaOH o KOH), provocé el aumento
de la resistencia a la compresién. Por ofro lado se
observé que la incorporacién de Na,SiO, redujo
los valores de resistencia a compresion en todos
los casos.

la Fig. 6.10.2.5 contiene los grdficos de las
superficies de respuesta de la inferaccién de las
diferentes variables en relacion con la resistencia @
la compresion. Los resultados empiricos mostraron
que los valores 6ptimos de las variables en relacion
con la resistencia ala compresion en las condiciones
parficulares de esfe experimento (GEO-B), fueron
los de la muestra GEO-BO3 (ATA-AT-RAO,3-KM10-
CT80-H24) es decir, con una concentracién molar
de 10M de una solucién alcalina o base de
KOH v sin silicato de sodio. Esta muestra obtuvo
una resistencia a la compresion de 29,3MPa. En
general, en comparacién con las muestras de
la campaia GEO-A, se observd un incremento

2 Hounsi, A. D., Lecomte-Nana, G., Djétéli, G., Blanchart,
P., Alowanou, D., Kpelou, P., et. al. (2014). How does Na, K alkali
metal concentration change the early age structural characteristic of
kaolin-based geopolymers. Ceramics International, 40(7 PART A),
8953-8962. Recuperado en octubre 2017 de: http://doi.org/10.1016/j.
ceramint.2014.02.052.

importante de la resistencia a la compresion de
todas las muestras de la camparia GEO-B.

En la camparfia experimental GEO-B  también
se observd que los resultados de  resistencia
a compresion de las probetas fabricadas con
activador alcalino a base de NaOH son mas
proximas enfre st que los resuliodos  obtenidos
usando KOH. De todos modos, con el uso de
KOH se obtuvo la resistencia a compresion més
alta esta la campaia experimental corroborando
lo seficlado por Xu, H. y Deventer, J. [3]. Los
resultados  observados también evidenciaron
que el uso de silicato de sodio (Na,SiO,) es
prescindible y no garantiza una buena resistencia
a compresién, tal como se observa en las muestras
GEO-BO3  (ATAAI-RAO,3-KMIO-CT8O-H24] vy
GEO-BOT  (ATAAI-RAO,3-NMI1O-CT80-H24), dl
contrario, la adicién de silicato de sodio, en esta
campania experimental, perjudicéd la resistencia @
compresion final de las muestras.

A continuacién, tomando en cuenta todas las
camparfias experimentales realizadas, se analiza
el rol general de cada una de las variables que
infervienen en el comportamiento  mecdnico:
influencia de la arena, influencia del agua,
influencia de la concentracién v tipo de activador
alcalino, influencia de la adicion de silicato de
sodio, influencia de la temperatura y tiempo de
exposicion y la influencia de la adicion de ofros
aditivos como la cal y fluidificantes de hormigén.

3 Xu, H., & Deventer, J. S. J. Van. (2000). The
geopolymerisation of alumino-silicate minerals. Mineral Processing. p.
247

139



ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA
RESULTADOS, ANALSIS DE LA INFLUENCIA DE VARIABLES EN LA RESISTENCIA A COMPRESION

Arena

3.8.3 Influencia de la arena

la arena mejoré la trabajabilidad del material y
funcioné como “desengrasante” de la arcilla.

Se analizé la influencia de la proporcion y tamado
de particula de arena en funcién a la resistencia
a compresion y la trabajabilidad del material
mediante los ensayos POOX7, POOX8, POOX9, POT,
PO2, PO3 y PO/ (Detallodos en los apartados y
anexos respectivos).

En los ensayos POOX7, POOX8 y POOX9 se probo
arena de diferente tamario de particula. Se observéd
que los mejores resultados fueron obtenidos con la
arena de grano més fino (Arena silicea (Standard)
1-105115) caracterizada en el apartado 3.4.1 y
seleccionada para el resto de ensayos.

En los ensayos mencionados también se probaron
diferentes proporciones de arena. En los ensayos
P1 v P2 (Fig. 6.10.3.1 y Fig. 6.10.3..2) se probd
un rango entre 0,25 y 1,50 en relacién al peso
de la arcilla. Se observd una leve tendencia de
disminucién de la resistencia con el aumento de
arena. En el ensayo PO3 (Fig. 6.10.3.3) se probod
un rango entre 0,50 y 1,50 en relaciéon al peso
de la arcilla. la probeta PO3-02 mostrd el mejor
comportamiento mecdnico con una relocion 11
arcillo-arena.

En el ensayo PO7-03 (Fig. 6.10.3.4) no se observo
una tendencia clara como en el caso del ensayo
POOX7 (Fig. 6.10.3.5) debido a la accion del resto

de variables que infervienen.

En conclusién podriamos decir que no se observo
una tendencia definitiva en cuanto al ol de la
proporcion de arena en relacion a la resistencia
a compresion simple final pero si en cuanfo al
tamafo de parficula. Mientras mas pequefio fue
el tamafo de particula de los granos de arena
mayor fue el grado de consolidacién arcilla-arena.
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Fig. 6.10.3.1 Probefas de ensayo PO1.
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Fig. 6.10.3.2 Probefas de ensayo PO2.
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Fig. 6.10.3.3 Probefas de ensayo PO3.
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Fig. 6.10.3.4 Probetfas de ensayo PO7.
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Fig. 6.10.3.5 Probefas de ensayo POOX7.
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Se concluyé que la relacién 1:1 (arcilla-arena), es e ey AR
decir la misma cantidad de arena que la arcilla

o, . . oe 18,0 istenci 42,0
en peso, permitié una mejor trabajabilidad de los — £
materiales precursores. Por esta razén se decidio g i
.- . . =4 s
utilizar esta proporcion para la mayoria de ensayos 2 " as
complementarios. “5 " 3 a

00 agua agua agua agua 00 ®
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Muestras ensayadas

Fig. 6.10.4.1 Probefas de ensayo GEO-C1.
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3.8.4 Influencia del agua

Muestras ensayadas

6.10.4.2 Probetas de ensayo GEO-C2.

El agua, que forma parte de la solucién alcaling, — fig:
proporcion6 un medio de reaccion y asegurd la

frabajabilidad de la mezcla durante el proceso de Resistencia a compresion fo MPa
. . % de Agua en relacién al peso de arcilla
fabricacion de las probetas. resistencia
20,0 e 30,0
- /——L—_——- -

Se analizé la influencio de la cantidad de agua

% de agua en relacién a
la arcilla (en peso)

utilizada en funcion de la resistencia a compresién 5 150
y la trobajabilidad del material mediante los 50 e e " e 75
ensayos POQ, POS, PO4 (Flg 61045) Y |OS % T erocsor GEO-C5 02 GEOC5 03 GEO-C5 04 o0
ensayos GEO-CT (Flg 6104”, GEO-C2 (Flg Muestras ensayadas

6.10.4.2), GEO-C5 [Flg 6.10.4.3) y GEO-C6 Fig. 6.10.4.3 Probetas de ensayo GEO-C5.
(Fig. 6.10.4.4).
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En todos los ensayos se observé una claratendencia 180 00
a la disminucién de la resistencia a compresién 120 / -

con el incremento de agua. Se comprobé que las £ W o 88

mezclas que fenian un contenido de agua préximo Ll . B2

al limite plastico (20,03%) de la arcilla Tipo A, Vo __a9ua agua agua agua | %
) GEO-C6 01 GEO-C6 02 GEO-C6 03 GEO-C6 04

mosfraron mejores propiedades resistentes  que

aquellas que tenian un contenido de agua proximo
al limite “qUidO (34,2%). Fig. 6.10.4.4 Probetas de ensayo GEO-Cé.

Muestras ensayadas

Resistencia a compresion fc MPa

El mayor inconveniente en la reduccion de la s i iy O
cantidad de agua fue la dificultad para trabajar

24,0 resistencia 500
con la mezcla ya que la adicion de NaOH vy . . vs 33
Na,SiO; reducian la plasticidad de la arcilla o | ¢ L g
los pocos segundos de confacto. Por esta razon e g3
se seleccionaron dosificaciones que estaban en un * agua agua A " :'j;
rango de 24-32% de agua en relacién al peso de * Pos01 a2 R "
la arcilla, dependiendo de la concentracién molar Huestras ensayadas
y el resto de variables imp|icodos. Fig. 6.10.4.5 Probetas de ensayo PO4.
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Activador alcalino

3.8.5 Influencia de la concentracién y tipo de
activador alcalino

Como activador alcalino se utilizd NaOH y KOH.
Se andliz6 la influencia de la concentracion y
el fipo de alcalino ufilizado en funcion de la
resistencia a compresion mediante los ensayos

PO2 vy los ensayos GEO-B, GEO-C5 y GEO-C6.

En todos los casos se observé una tendencia
marcada  que evidencié la  disminucion  de
resistencia a compresién con la disminucion de la
concentracion del hidroxido alcalino, ya sea NaOH
o KOH. la comparacién entre la probeta PO2-01 y
las probetas GEO-BO2 y GEO-BOT1 (Fig. 6.10.5.1),
elaboradas con NaOH con concentracion molar
1M, 5M y 10M respectivamente, ejemplificd esfo.
El andlisis de los ensayos GEO-C5 (Fig. 6.10.5.3)
y GEO-C6 (Fig. 6.10.5.2) elaborados con KOH
con concentracién molar 8M, 10M, 12My 14M
fambién evidenciot lo antes mencionado: a mayor
molaridad mayor resistencia.

Enelensayo GEO-B parte 1 (Fig. 6.10.5.4)y GEO-B
parte 2 (Fig. 6.10.5.5) se evalud el desempefio
de probetas elaboradas con NaOH y KOH
bajo las mismas condiciones, con concentracion
molar de 5SM y TOM. los gréficos, evidenciaron
un incremento de la resistencia con el aumento de
concentracién y mostraron un mejor desempefio
de KOH en funcién a la resistencia a compresion
alcanzada por las probefas del ensayo GEO-B
parte 2, aunque en general, al tomar en cuenta
fodas las campaiias experimentales se observd
que las muestras fabricadas con NaOH fueron, en
conjunto, més esfables que las muestras fabricados
con KOH corroborando el estudio de Hounsi [1].

En ningln caso se experimenté con concentraciones
molares mayores a 14M debido a que, como
criterio de poarfida, se decidio utilizar la menor
cantidad de aditivos que permitan  alcanzar

1 Hounsi, A. D., Lecomte-Nana, G., Djétéli, G., Blanchart, P.,
Alowanou, D., Kpelou, P., et. al. (2014). op. cit.
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resistencias comparables a las del ladrillo ceramico
(aproximadamente 20MPal.

Resistencia a compresiéon MPa
Activador Alcalino NaOH M

30,0 10
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o K
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=2 150 53
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Muestras ensayadas

Fig. 6.10.5.1 Probefas de ensayo P02-01, GEO-B02 y GEO-BO1.
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Fig. 6.10.5.2 Probetas de ensayo GEO-Cé.
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Fig. 6.10.5.3 Probetas de ensayo GEO-C5.
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Fig. 6.10.5.4 Probefas de ensayo GEO-B (parte 1).
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Fig. 6.10.5.5 Probetas de ensayo GEO-B (parte 2).
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Silicato de sodio (Na,SiO,)

3.8.6 Influencia de la adicién de silicato de sodio

Se analizé la influencia de la adicién de silicato de
sodio apartado 3.4.3) en funcién de la resistencia
a compresién mediante los ensayos PO3, PO4,
POS5, PO6, POZ, vy los ensayos GEO-B (parte 1y
parte 2), GEO-C1, GEO-C2, GEO-C3, GEO-C4,
GEO-C5 y GEO-Co.

Todos los ensayos evidenciaron la relacién entre el
efecto de la adicién de silicato de sodio y cierta
variaciéon de la resistencia a compresion. De todos
modos esfe efecto frabajé en sinergia con el resto
de factores que intervinieron, especialmente el tipo
de hidréxido utilizado, la concentracién molar, la
femperatura y el iempo de exposicion.

la comparacién entre la probeta GEO-BO2 y
la probeta GEO-BO6 (Fig. 6.10.6.1) mostrd un
aumenfo de resistencia a compresion con la
adicién de silicato de sodio. Estas muestras fueron
elaboradas con hidréxido de sodio con una
concentracidon molar de SM.

En confraste, la comparacién entre la probeta
GEO-BO1 vy la probeta GEO-BOS (Fig. 6.10.6.2)
mosfré una disminucion de resistencia a compresion
con la adicién de silicato de sodio. Estas muestras
fueron elaboradas con hidréxido de sodio con una
concentracion molar delOM.

En el caso de usar hidréxido de potasio, ya sea con
una concenfracién molar de 5M (Fig. 6.10.6.3) o
10OM (Fig. 6.10.6.4), se vio una disminucion de
la resistencia a compresién con la adicién del
silicato de sodio. Lo mismo sucedi¢ al comparar
las muestras de los ensayos GEO-C1 y GEO-C2
(Fig. 6.10.6.5). En todas las muestras se observd
una disminucién de la resistencia al usar silicato
de sodio. Por tanfo se concluyé que el silicato de
sodio es prescindible.

Resistencia a compresion. fc MPa
Molaridad NaOH
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Fig. 6.10.6.1 Probetas de ensayo GEO-B02 y GEO-BOS.
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Fig. 6.10.6.2 Probetas de ensayo GEO-BO1 - GEO-BOS.
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Fig. 6.10.6.3 Probetas de ensayo GEO-B0O4 - GEO-B0O8.
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Fig. 6.10.6.4 Probetas de ensayo GEO-BO3 - GEO-BOY.
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Fig. 6.10.6.5 Probetas de ensayo GEO-C1 y GEO-C2.
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Se evalué si la adicién de “cal viva", como Muestras ensayadas
captador de agua y generador de calor, influye  fig- 6.10.8.1 Ensayo GEODI.
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En el ensayo GEO-D1 (Fig. 6.10.8.1) se analizé el :: Resisncia :::
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viva” [CaO) en 0,06, 0,10, 0,14 y 0,18 en relacién - oo

al peso de la arcilla. Se observé un incremento en CPEY THRR  CORR Ry
la resistencia a compresion de las probetas que

tenian més de 0,10 de cal. Estas probetas fueron
curadas a 80°C durante 24 horas.

fc MPa
% de Cal

Muestras ensayadas

Fig. 6.10.8.2 Probefas de ensayo GEO-D2.
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A diferencia del ensayo GEO-DI, en el ensayo s
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procedimiento sin la exposicion de las muestras s .
a temperatura, dejéndolas secar en condiciones o o
ambientales  de  laboratorio.  las  probetas o o

mosfraron un comportamiento mecdnico inferior en e SO
comparacién con las del ensayo GEO-D1.

fc MPa
% de Cal

Muestras ensayadas

Fig. 6.10.8.3 Probetas de ensayo GEO-C3 04 (sin cal) y GEOD]1

04 (con cal).

Al comparar probetfas similares en composicién — —

oL o Resistencia a compresion. fc MPa
Y curado inicial a una femperafura de 80°C [ % de Cal en relacion a la arcilla (en peso)
(Fig. 6.10.8.3) se observd que la adicién de cal o e
no contribuyd a la mejora de la resistencia a s e
compresion pero al comparar probetas similares | £ ,, | ol
en composicién y sin curado inicial a temperatura, S Ressin w
se observd que la cal contribuyé al incremento de - ,

GEO C301 GEO D201

la resistencia o compresion (Fig. 6.10.8.4).  Esto
se observo en el ensayo POOX10 (Fig. 6.10.8.5)

en el que se evidencid que la “cal viva” (CaO)

Muestras ensayadas

Fig. 6.10.8.4 Probefas de ensayo GEO-C3 01 (sin cal) - GEO-D2

071 (con cal).
incremento la resistencia a compresion de probetas
.- . Resistencia a compresién. fc MPa
con silicato de sodio curadas a temperatura de i e e O
laboratorio.
32,0 32,00
A X A . _— Resistencia 400
Se concluy6 que la cal (CaO) contribuy6 a mejorar | ¢ 3
. . ., 16,0 16,00 g
la resistencia a compresion de las probetas | @ 3
. 8,0 8,00
curadas a temperatura ambiente pero no tuvo
ning0n efecto relevante en las probetas sometidas ** T pooxiooe Po0X1006 Poxioo7
a calor y por tanto fue prescindible en este Gltimo Nuesiesiensayaiies
caso Fig. 6.10.8.5 Probetas de ensayo POOX10 (02,06,07).
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Otros aditivos

3.8.9 Influencia de la adicién otros aditivos

Se realizaron pruebas piloto que demostraron
que la adicién de aditivos plastificantes  mejoré
la resistencia final del material. En el experimento
piloto POOX6 (probetas O1, 02, 03) se probd la
influencia de aditivos plastificantes de hormigon:
Sikament 165 ES, Sikament FF y ViscoCrete 125
(0,075, 0,12, 0,128 en relacién al peso de la
arcilla). Como se observa en la grdfica de la Fig.
6.109.1, se obtuvieron probetas con resistencia a
compresion de 35,2MPa, 32,6MPa y 32,3MPa

respectivamente.

la comparacién de probetas con 'y sin adifivo:
POOX6-01 y PO6-04 evidencié el incremento de
resistfencia a compresion (Fig. 6.10.9.2).

Se deduce que la adicién de aditivos contribuye
a la mezcla, disolucion e interaccién de los
aluminosilicatos con el activador  alcalino.
Ademés ayuda a disminuir el contenido de
agua de la mezcla. Esfo se reflejo en una mejor
polimerizacién, una red estructural mds densa
y en mayor resistfencia a compresién simple de
las muestras. El estudio del uso plastificantes
defloculantes en geo-polimeros de arcilla podria
constituir una futura linea de investigacion.

Formulaciones éptimas

3.8.10 Formulaciones éptimas en funcién de la
resistencia a compresion

Desde el punto de vista mecanico, sin considerar las
muestras con aditivos fluidificares, se consideraron
6ptimas  las  formulaciones que  superaron  los
20MPa de resistencia a la compresion simple
ya que compiten con los ladrillos cerdmicos. En
la camparia experimental GEO-A ninguna de las
muestras alcanzé esta resistencia, mientras que en
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Fig. 6.10.9.1 Probetas de ensayo POOX6 (03, 02, O1).

Resistencia a compresion. fc MPa
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Resistencia p— 10
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% de aditivo

03

0,0
P06-04 PO0X6-01

Muestras ensayadas

Fig. 6.10.9.2 Probetas de ensayo P06-04 y POOX6-01.

la campafio experimental GEO-B tres muestras
alcanzaron  resistencias  superiores:  GEO-BOI
(25,/MPa), GEO-BO3 (29,3MPa) y GEO-BO6
(20,2MPa). En la campaia experimental GEO-C
una muestra:  GEO-C304 (23,3MPa). En la
campaia GEO-D tres muestras:  GEO-D102
(21,6MPa), GEO-D103 (22,0MPa) y GEO-D104
(22,7MPa). En la campaia experimental GEO-E
ninguna muestra superd los 20MPa.

Las muestras que no polimerizaron correctamente,
en comparacion con las mustras citadas, mostraron
deficiencia mecdnica (resistencia a compresién por
debajo de 8MPa). Como se esperaba la influencia
del hidroxido metdlico en las fases sin polimerizar
de estas muestras provocaron  eflorescencias
superficiales.

En las pruebas piloto se defectaron 8 muestras
que superaron los 20MPa: PO4-01 (22,7MPa),
PO5-04 (22,5MPa), PO6-03 (20,7MPal, PO6-04
(29,0MPa), PO7-01 (25,6MPa), PO7-02 (22,7MPal),
PO7-03 (22,4MPa) y PO7-04 (24,9MPal). En la tabla
de la Fig. 6.10.10.1 se defalla la informacién de
las dosificaciones, los procedimientos de curado
el desempefio mecanico de estas muestras.

los valores éptimos de las variables fueron: arena
entre 0,75 y 1,50; el contenido de agua entre
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Formulacion de tras con resistencia a compresion superior a 20 MPa
Aridos Activador alcalino Aditivo B | Aditivo C Curado Térmico Resultado
Concentracion
Arcilla | Arena |Cantidad molar Na»SiO. . Tiempo de | Resistencia a
Nomenclatura Cédigo TipoA | silicea | de agua | (NaOH[NM] o 2503 | Cal viva | Temperatura exposicion | compresion
KOH [KM])
ATA A Ra | m | km | R RC, c Horas MPa
cT H fec
ATA-A1-RA0,3-NM5-RB0,07-CT80-H24 GEO-B06 1,00 1,00 0,30 5 - 0,07 - 80 24 20
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H7 P06-03 1,00 1,00 0,30 10 - 0,08 - 110 7 21
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,10-CT80-H24 | GEO-D1 02 1,00 1,00 0,32 - 10 - 0,10 80 24 22
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,14-CT80-H24 | GEO-D1 03 1,00 1,00 0,32 - 10 - 0,14 80 24 22
ATA-A1,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-03 1,00 1,25 0,30 10 - 0,08 - 100 4 22
ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H24 P05-04 1,00 1,00 0,36 10 - - - 110 24 22
ATA-A1-RA0,32-KM10-RC, 0,18-CT80-H24 | GEO-D1 04 1,00 1,00 0,32 - 10 - 0,18 80 24 23
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H96 P04-01 1,00 1,00 0,30 10 - 0,08 - 100 96 23
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-02 1,00 1,00 0,30 10 - 0,08 - 100 4 23
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-C3 04 1,00 1,00 0,30 - 10 - - 80 24 23
ATA-A1,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-04 1,00 1,50 0,30 10 - 0,08 - 100 25
ATA-A0,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-01 1,00 0,75 0,30 10 - 0,08 - 100 4 26
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-B01 1,00 1,00 0,30 10 - - - 80 24 26
ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H24 P06-04 1,00 1,00 0,30 10 - 0,08 - 110 24 29
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-B03 1,00 1,00 0,30 - 10 - - 80 24 29
Fig. 6.TO.TO.T Formulaciones de Tas probetas que mosfraron mejor comportamienfo mecdnico (mayor a 20MPa).
O fc (MPa) H Agua E NaOH B KOH [ Na2sio3 [ ca0 B Temperatura ('C x 100) I Horas (horas x 100)
29,3
30.0 29,0 o 1,20
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Muestras con resistencia a compresion superior a 20 MPa

Fig. 6.10.10.2 Tabla resumen de muestras con mayor comportamiento mecénico (mayor a 20MPa).

0,30 y 0,36; NaOH o KOH entre 0,06 vy 0,14
0 0,12 y 0,17, es decir, concentracién molar entre
5M a 10M, siendo preferible la segunda para
garantizar una correcta polimerizacién; Na,SiO,
entre 0,00 y 0,08; una temperatura entre 80°C y
110°C vy un tiempo de exposicion a temperatura
entre 4 y 96 horas.

De las formulaciones optimas se observd que los
mejores resulfados obtuvieron las muestras que en
relacién al peso de la arcilla contenian: 1,00 de
arena; 0,30 de agua; 0,12 de hidréxido alcalino
(NaOH o KOH), es decir una concentracién molar
de TOM vy con temperaturas de 80°C a 110°C
durante 24 horas de exposicidn.
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39 ANALSIS DEL  COMPORTAMIENTO
DE DIFERENTES ARCILAS ANTE GEO-
POLIMERIZACION ALCALINA

En la camparia experimental GEO-E se analizo
el comportamiento de diferentes tipos de arcilla:
arcila Tipo B, arilla Tipo C vy arcilla Tipo D
([previomente caracterizadas en el apartado 3.5:
Caracterizacién de las arcillas), frente a la accion
de formulaciones y esfrategias de polimerizacion
ensayadas previamente en la arcilla Tipo A. El
propdsito de esta comparacién fue identificar el
grado de polimerizacion y el comportamiento de
las diferentes arcillas, utilizando la resistencia a
compresion como variable de respuesta.

los detalles referentes a las diferentes formulaciones
y los ensayos de resistencia a compresion de la
campoariia experimental GEO-E (GEO-E1, GEO-E2,
GEO-E3, GEO-E4, GEO-ES, GEO-ES) se expone
en los aparfados 3.6.5, 3.7.5 y en los anexos
respectivos. Para cada tipo de arcilla se probaron
fres variables: actfivador alcalino a base de KOH
con concenfracién molar de TOM y 14M con y
sin adicion de No,SiO,. El resto de factores que
infervinieron en la polimerizacion de las arcillas
fueron comunes en fodos los casos (1,00 parte de
arena, 0,3 partes de agua y una temperatura de

80°C durante 24 horas).

En la Figura 6.11.1 se observa el comportamiento
a la resistencia a compresiéon que alcanzaron las
muestras fabricadas con los diferentes tipos de arcilla
ante la accion de KOH con una concentracion
molar de TOM con y sin adicién de Na,SiO,. Las
muestras fabricadas con la arcilla Tipo B y Tipo
C obtuvieron resistencias a compresion inferiores
a 2,5MPa vy las muestras fabricadas con la arcilla
Tipo D obtuvieron resistencias a compresion
proximas a 10MPa.

En lao Figura 6.11.2 se observa la resistencia a
compresion que alcanzaron las muestras fabricadas
con los diferentes tipos de arcilla ante la accién de
KOH con molaridad 14M con vy sin adicién de
Na,SiO,. las muestras fabricadas con la arcilla
Tipo By Tipo C obtuvieron resistencias a compresién
inferiores a 2,/MPa vy las muestras fabricadas
con la arcilla tipo D obtuvieron resistencias @
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Fig. 6.11.1 Comparacion del comportamiento  mecénico  de
resistencia a compresién simple de diferentes tipos de arcilla ante
accion de KOH - TOM con y sin adicion de Na,SiO.,.
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Fig. 6.11.2 Comparacién del comportamiento mecdnico de
resisfencia a compresién simple de diferentes fipos de arcilla ante
accion de KOH - 14M con y sin adicion de Na,SiO.,.

compresién proximas a OMPa. Al comparar los
resullados obtenidos con formulaciones similares en
geo-polimeros a base de arcilla Tipo A se observé
que las muestras fabricadas con la arcilla Tipo B
y C fueron aproximadamente 10 veces menos
resistentes, v las muestras fabricadas con la arcilla
Tipo D fueron aproximadamente 3 veces menos
resistentes.

la diferencia en los valores de resistencia a
compresion que adquirieron las muestras segin
los diferentes tipos de arcillas utilizadas se asocia
a varios factores esfrechamente relacionados con
sus caracterisficas y composicion. Asi, es necesario
hacer una disfincién entre arcillas y minerales de
arcilla. En primer lugar las arcillas (definidas por
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su famaio  granulométrico) estan formadas por
diferentes minerales: cuarzo (Q), minerales de
arcilla (Clay), feldespatos alcalinos potdsicos (Fk),
Calcio (Ca), Hematita (Hm] y ofros minerales que
en mayor y menor medida varian de una arcilla
a ofra. En segundo lugar los minerales de arcilla
presentes varfan en canfidad y tipo dominante
pese a que fodas poseen principalmente caolinitas,
illitas, y cloritas.

En las muestras de arcilla Tipo Ay D fue claramente
identificable el alto porcentaje de caolinita (mineral
de arcilla comin de fipo esfructural 1:1). la arcilla
fipo A contiene 5,5 veces més caolinita que las
muestras fabricadas con la arcilla Tipo B pero lo
mitad de caolinifa confenida en la arcilla Tipo D.
Fig. 6.11.4, Fig. 6.11.5, Fig. 6.11.6, Fig. 6.11.7
respectivamente) En la arcilla Tipo B se encontraron
arcillos cristalinas de tipo fres capas (2:1) con una
estructura de l&dminas compuestas de dos capas
de fetraedros de silicio y una capa central de
octaedros de celosia expansiva equidimensional:
se observd que existen cantidades pequefias de
calcita, plagioclasa, feldespato alcalino potdsico,
hematita, montmorillonita e lllita. la arcilla tipo C
es similar a la arcilla Tipo B pero con proporciones
diferentes. la arcillo Tipo D contiene la mayor
proporcién de caolinita, lo cual se puede observar
en la Fig. 6.11.6 y en las caracterizaciones
respectivas.

En menor cantidad se pudo encontrar minerales
de arcilla de capas mixtas (apilamienfo ordenado
de capas dlfemativas de diferentes tipos| o tipos
de estructura de cadena, cadenas similares al
grupo de los anfiboles. Esta informacién se puede
corroborar con los andlisis DRX y FRX.

Por ofra parte, la composicion quimica de las
arcillos desempeiié un rol clave en la polimerizacion
(Capfiulo 3: Geopolimerizacién y Geopolimeros a
base de arcillas). La relacién entre el contenido de
silicio y aluminio, en este caso éxido de aluminio
(AlL,O,) y éxido de silicio (SIO,) fue determinante
para la polimerizacién alcalina. la arcilla Tipo A
guarda una relacion (SiIO,/ALO,) igual a 2,61; la
arcilla Tipo B una relacion igual a 3,48; la arcilla
Tipo C una relacién igual a 3,19; v la arcilla tipo D
una relacion igual a 1,82.

Esto explicd en gran medida el comportamiento
mecdnico de las muestras fabricadas a partir de
las diferentes arcillas pero a la vez evidencié que
no es el Unico factor a fomar en cuenfa, ya que
al contrario de lo que se esperaba, las muestras
fabricadas con la arcilla tipo D (con mayor
cantidad de caolinita) presentaron una resistencia
menor que las muestras fabricadas a partir de
la arcilla tipo A 'y por lo tanto un menor grado
de polimerizacién ante la formulacién aplicada.
Esta anomalia revel6 que el resto de elementos
presentes, tales como Fe,O,, K,O, TiO,, MgO,
CaO, efc. desempefiaron un papel decisivo en la
polimerizacién, tomando en cuenta que las arcillas
no fueron sometidas a deshidroxilacion previa.

Ofro factor importante  que intervino en el
comportamiento de las arcillas fue el tamaiio de
las particulas (Fig. ©.11.3, Fig. 6.11.4, Fig. 6.11.5,
Fig. 6.11.6). Las arcillas que presentaron menor
tamafiio de particula y mayor superficie especifica
fueron més propensas a la activacién alcalina.
Esto corrobora la informacién sobre el tamaiio de
particula y drea promedio de superficie especifica
(SSA) deferminada  por andlisis granulométrico
mediante difraccién laser (ADL) con tres mediciones
para cada muestra: 10,83pm - 1,2/m?/g para la
arcilla Tipo A; 12,44pm - 1,03m?/g para la arcilla
Tipo B; 11,32pm - 1,06m?/g para la arcilla Tipo C;
10,26pm - 1,04m?/g para la arcilla tipo D (detalles
en los apartados y anexos respectivos). Esto también
se pudo apreciar en las diferentes imégenes que
fueron capturadas por microscopia electronica de
barrido (SEM) y que permitieron divisar particulas
microscdpicas y macro nanométricas de los geo-
polimeros de arcillas Tipo A (Fig. ©.11.3); B (Fig.
6.11.4);, C (Fig. 611.5]; y D [Fig. 6.116). los
andlisis DRX de geo-polimeros fabricados a partir
de esfas Gltimas tres arcillas (B, C y D) se exponen
en el Anexo 6.12.1 - Andlisis DRX de geo-polimeros
GEO-E.

Como se observd, todas las particulas de tamano
arcilla, es decir particulas inferiores a 2pm,
confienen mayoritfariamente cuarzo, pero también
canfidades importantes de minerales de arcilla
fipo dos capas (1:1) con una estructura de ldminas
compuestas de tefraedros de silicio y una capa de
octaedros de alumina, equidimencional (caolin).
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Fig. 6.11.3 Andlisis SEM de muestra GEO-BO3 fabricada a partir de la arcilla Tipo A (izquierda - interpretacién de andlisis FRX).
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Andlisis SEM de geo-polimero fabricado con arcilla Tipo B (Muestra GEO-E101)
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Fig. 6.11.4 Andlisis SEM de muestra GEO-E101 fabricada a partir de la arcilla Tipo B (izquierda - inferpretacion de andlisis FRX).
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Andlisis SEM de geo-polimero fabricado con arcilla Tipo C (Muestra GEO-E301)
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Fig. 6.11.5 Andlisis SEM de muestra GEO-E301 fabricada a partir de la arcilla Tipo C (izquierda - interpretacién de andlisis FRX).
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Andlisis SEM de geo-polimero fabricado con arcilla Tipo D (Muestra GEO-E501)

N2 T : - =) R

10pm CCiTUB
20.0kV LED

lpm  CCiTUB
20.0kV LED

100nm CCiTUB
20.0kV LED

o
lpm  CCiTUB
20.0kV LED

x 15.000 x 50.000

® Fe03 ® MnO TiO @® Ca0 ® K0
P205 @ Si02 @ AlR03 MgO @ Naz0

EE— 100nm CCiTUB
x130,000 20.0kV LED

x 130.000 Andlisis FRX - arcilla Tipo D

Fig. 6.11.6 Andlisis SEM de muestra GEO-E501 fabricada a partir de la arcilla Tipo D (izquierda - interpretacién de andlisis FRX).
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El coolin presente en todas las arcillas, no
garantizé la polimerizacién de las muestras.
Por tanto se concluyé que cada tipo de arcilla
debe ser analizada y optimizada de acuerdo
a todos sus componentes y caracteristicas. En
comparacién con los geo-polimeros de  arcilla
Tipo A, se demost& que las arcillas con menor
contenido de caolin (aluminosilicatos), como es el
caso de la arcilla Tipo B y C; o mayor contenido
de coolin (aluminosilicatos), como es el caso de
la arcilla Tipo D, deben optimizarse mediante un
proceso de andlisis més exhaustivo que permita
encontrar una formulacién y un proceso de curado
adecuado a cada caso. Esta podria ser una futura
linea de investigacion.

Fig. 6.11.7 Piezas de geopolimeros fabricados con arcilla Tipo A
(Muestra GEO-BO3) con una resistencia a la compresion de 29,3MPa.
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3.10 ANALISIS COMPLEMENTARIOS DE GEO-
POLIMEROS A BASE DE ARCILLA TIPO A

Se redlizaron varios andlisis de caracterizacion de
los materiales polimerizados a partirde la arcilla Tipo
A: Andlisis por difraccion de rayos X (DRX), Andlisis
fermogravimétrico (ATG), Andlisis por microscopia
electrénica de barrido (SEM\, Porosimetria de
mercurio, Andlisis complementarios de porosidad
y densidad, Succion capilar, Permeabilidad ol
vapor de agua, Médulo de elasticidad dindmico
(MOE), Determinacion de durabilidad, Lixiviaciéon,
Comportamiento  térmico  y ~ Comportamiento
ambiental. Debido a los recursos destinados a esta
investigacion no se hicieron andlisis a todas las
muestras fabricadas. Dependiendo de cada uno
de los andlisis se seleccionar muestras especificas
con el propésito de comparar el efecto de las
diferentes variables en el geopolimero resultante.

3.10.1 Composicion: Andlisis por difraccion de
rayos X (DRX)

Para el andlisis por difraccion de rayos X, por
sus caracteristicas resistentes, se seleccionaron
fres muestras con diferentes activadores alcalinos:
GEO-BOT (ATA-AT-RAQ,3-NMITO-CT80-H24] que
confiene NaOH; GEO-BO3 (ATA-AT-RAO,3-KMI10-
CT80-H24) que contiene KOH; y GEO-BO/ (ATA-
AI-RAO,3-NMITO-RBO,09-CT80-H24| que contiene
KOH con adicién de Na,SiO, (DRX en Fig. 6.12.1).

También se seleccionaron muestras que contenian
"cal viva"s  GEO-D101  (ATA-AT-RAQ,32-KM10-
RC,0,06-CT80-H24) expuesta a un curado
a 80°C; GEO-D202 [ATA-AT-RAO,32-KMI10-
RC,O,1); 'y POOX10-07  (ATA-AT-RAQ,36-NMIO-
RBO,1-RC,0,1) sin exposicion a la estufa y curada
en condiciones de laboratorio.

Debido a la extensién del estudio y a los limites
fijodos, todos los andlisis DRX no son detallados
en este apartado y se adjuntan como informacion
disponible para consulia en el Anexo 6.12.1. De
todos modos, los resultados de los andlisis DRX
evidenciaron dlfos contenidos de cristales de
cuarzo y por fanfo la presencia de SiO,. También
mostraron que los minerales de arcilla Tipo A,
mediante los procesos de activacién alcalina
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fueron policondensados en
una sodalita hidratada o
hidrosodalita tal como se ha
sefialado anferiormente por
Heah, C. ef. al. [1]. Estos
geo-polimeros  inorgénicos
mosfraron una composicion
quimica similar a la zeolita
No,, [ALSi O] 27H0)
fal como seficla Dyer, A
[2] con red estructural de
poli  (sialafo]  (SFO-AFO)
segun la caracterizacién de
Davidovits [3].

Tal como se puede apreciar
mds adelante  en los
andlisis  complementarios
SEM  [apartado  3.10.3),
los  geopolimeros  estan
compuestos  de  micro-
esfructuras conformadas por
sélidos amorfos, en lugar
de fener una linea cristalina
completamente definida, lo
cual también coincide con
las observaciones de Heah,

C. et al. [4].

1 Heah, C. Y., Kamarudin, H.,
Mustafa Al Bakri, A. M., Bnhussain,
M., Lugman, M., Khairul Nizar,

I, ... Liew, Y. M. (2012). Study on
solids-to-liquid and alkaline activator
ratios on kaolin-based geopolymers.
Construction and Building Materials,
35, 912-922. http://doi.org/10.1016/j.
conbuildmat.2012.04.102.

2 Dyer, A, 1988. An
Introduction  to  Zeolite Molecular
Sieves. JohnWiley & Sons, New York.

3 Davidovits, J.  (1991).
Geopolymers - Inorganic polymeric
new materials. Journal of Thermal
Analysis, 37(8), 1633-1656. http://doi.
org/10.1007/BF01912193.

4 Heah, C. Y., Kamarudin, H.,
Mustafa Al Bakri, A. M., Bnhussain,
M., Lugman, M., Khairul Nizar, I, ...
Liew, Y. M. (2012). op. cit.
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Andlisis DRX de geo-polimeros de arcilla GEO-BO3, GEO-BO5 y GEO-BOY.
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3.10.2 Andlisis termogravimétrico (ATG)

Para el andlisis termigravimétrico, debido a
lo limitacién de recursos, se seleccionaron
Unicamente  tres  muestras  de  acuerdo
a sus caracteristicas resistentes  para su
comparacion:  GEO-BO3  [ATAAIRAQ,3-
KMI10-CT80-H24) que confiene  KOH,;
GEO-BO7  [ATAAT-RAQO,3-NMIO-RBO,09-
CT80-H24| que contiene KOH con adicion
de Na,SiO,; y GEO-D102 (ATA-AT-RAQ,32-
KMI10-RC,0,1-CT80-H24] que contiene “cal
viva". El peso de la muestra analizada para
GEO-BO3, GEO-BO7 y GEO-DI02 fue de
20.68, 25.28 y 24.28mg respectivamente.
El resultado obtenido mediante ATG en aire,
ast como la derivada de la pérdida de masa
respecto a la temperatura (DTG), se muestra
en cada grdfica. la sefial DIG se empled
para establecer los rangos de tfemperatura en
los que tienen lugar las transformaciones.

La zona gris delimitada por la linea negra
representa la sefial ATG y la linea negra
discontinua la sefial DTG del geo-polimero
correspondiente a cada imagen. La linea
roja continua representa la sefial ATG y la
linea roja discontinua la sefial DTG de la
arcilla Tipo A utilizada en todos los casos.

la pérdida de masa asociada a la
deshidroxilacién de caolinita presente en
la arcilla Tipo A pudo compararse con
el comportamiento de los geo-polimeros
expuestos a ATG. En el gréfico ATG de la
muestraGEO-BO3 (Fig. 6.12.2.1)y GEO-D102
(Fig. 6.12.2.1) se observé una disminucién de
peso en comparacion al comportamiento de
las arcillas Tipo A debido al incremento de
moléculas OH aporfadas v liberadas por la
solucion alealina. luego de los 500°C se
puede observar un desplazamiento de los
picos més pronunciados, evidenciando que
la caolinita contenida pasé a formar parte
de la red estructural polisialato (SFO-AFO-).

El comportamiento de la muestra Geo BO/

(Fig. 6.12.2.2) se diferencié de las ofras
muestras principalmente por la adicion de
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Na,SiO,. Debido a la extensién del estudio y a los limites
fijodos, todos los andlisis ATG no son detallados en este
apartado y se adjuntan como informacién disponible
para consulia en el Anexo 6.12.2.
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Fig. 6.12.2.1 Andlisis ATG de muestra GEO-BO3.
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Fig. 6.12.2.2 Andlisis ATG de muestra GEO-BOY.
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Fig. 6.12.2.3 Andlisis ATG de muestra GEO-DO102.



ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION DE LA RESISTENCIA MECANICA
RESULTADOS, ANALISIS COMPLEMENTARIOS DE GEO-POLIMEROS A BASE DE ARCILLA TIPO A

3.10.3 Estructura:  Andlisis por
electronica de barrido (SEM)

microscopia

Se redlizaron andlisis por microscopia electrénica
de barrido con el objetivo de observar la micro-
esfructura de los geopolimeros fabricados. Debido
a la limitacién de recursos, se seleccionaron tres
muestras por sus caracteristicas resistentes para su
comparacion:  GEO-BOT  [ATAAT-RAO,3-NMI10-
CT80-H24) que contiene NaOH; GEO-BO7 (ATA-
AI-RAO,3-NMITO-RBO,09-CT80-H24 que contiene
KOH con adicion de No,SiO,; y GEO-DIOI
(ATA-AT-RAQ,32-KM10-RC,,0,06-CT80-H24]  que

contiene “cal viva".

Se pudo observar a escala nanométrica redes semi
amorfas producto de la reaccién del activador
alealino v la temperatura de curado. También se
pudo observar varias estructuras de grano suelto
sin reaccionar como particulas de crisfales de
arcillos semi definidos adheridos unos a ofros v @
cristales de cuarzo formando nédulos allernados.

La polimerizacién de caolin reveld que las particulas
que reaccionaron parcialmente coexisten con
las particulas de caolin sin reaccionar. También
se pueden distinguir pequefias diferencias en las
microestructuras entre los geo-polimeros activados
con NaOH (Geo BO1) y KOH (Geo BO/; Geo
D1-01) tal como se observan en las respectivas
microscopias. NaOH actué de mejor manera
disolviendo las esfructuras  de  aluminosilicatos
presentes en el caolin vy liberando Si** y AP+ para
dar lugar a la reaccién de polimerizacion, lo cual
se reflejo en un ligero incremento en el grado de
enlace interlaminar.

Por ofra parte, en las imdgenes SEM de muestra
GEO-DI10]1 se evidencid que la adicién de CaO
(cal viva) afecta parcialmente la morfologia de la
red y esfructura semiamorfa. Con adicién de 0,06
de CaOy curado a 80°C durante 24h; la red micro
estructural difiere ligeramente en comparacion a
las muestras sin adicién de cal.

La macroestructura mostré  superficies
consolidadas pero a nivel microscopico se
observaron micro poros distribuidos por todas
partes en todas las muestras, corroborando los

-— 100nm CCiTUB
20.0kV LED

100nm CCiTUB
20.0kV LED

Imagen SEM - GEO-B07

— 100nm CCiTUB

x50,000 20.0kV LED

Imagen SEM - GEO-D101

Fig. 6.12.3 Imagenes de andlisis por microscopia electrénica de
barrido - SEM de geo-polimeros a base de arcilla Tipo A.
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andlisis de porosimetria de mercurio, densidad,
succién capilar, permeabilidad al vapor de agua
y médulo de elasticidad dindmico como se sefiala
mds adelante. Debido a la extensién del estudio
y a los limites fijodos, todos los andlisis SEM
realizados a diferentes escalas y los respectivos
andlisis cuantitativos de cada una de las muestras
no son defallados en esfe apartado y se adjuntan
como informacién disponible para consulia en el
Anexo 6.12.3).

3.10.4 Estructura porosa - Porosimetria por
inyeccién de mercurio

Para analizar el sisfema macro y mesoporoso de
los geo-polimeros de arcilla Tipo A se realizaron
andlisis de porosimetria por inyeccion de mercurio,
descrito en el Anexo 4.0: Descripcion de ensayos,
Porosimetria de Mercurio. Debido a la limitacion
de recursos, se seleccionaron Gnicamente cuatro
muestras de acuerdo a sus caracterisficas resistentes
y composicién para su comparacién: GEO-FPO2
(ATAAT-RAQ,3-NMIT0-CT80-H24) que contiene
NaOH; GEO-FPO5 (ATA-AT-RAQO,3-NMIO-RBO, 8-
CT80-H24) que contiene Na,SiO,; GEO-DIO3
(ATA-AT-RAQ,32-KM10-RC,0,14-CT80-H24]  que
contiene “cal viva" (Fig. 6.12.4.2); GEO-D202
(ATA-AT-RAQ,32-KMIO-RC,0,1) que fue curada en
condiciones de laboratorio sin exposicién a estufa.

Los resultados mostraron que el tamafio medio de
los poros presentes en las muestras analizadas
fueron de 0,07 a 0,16 pym lo que evidencié la
microporosidad del material. Se observd que,
dependiendo de la muestra, la densidad aparente
fluctia entre 1,83 y 193g/ml vy la densidad
aparente esquelética entre 2,02 y 2,24g/ml. la
porosidad de las muestras oscild entre 8,62
17.84% dependiendo de la composicién, con un
factor de permeabilidad constante de 0,004. El
resto de parémetros que definen el tipo de red
porosa de los geo-polimeros de arcilla analizados,
fanto de los datos de infrusién como de la estructura
porosa, se recogen en la tabla de la Fig. 6.12.4.1.
Los reportes completos y las graficas de las curvas
de distribucién del volumen poroso e histogramas
de frecuencia de cada muestra se encuentran en
el Anexo 6.12.4.
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Resultados de porosimetria mediante inyeccion de

mercurio
Resumen de datos de Uadad GEO- | GEO- | GEO- GEO-
intrusién FP02 | FPOS D103 D202

Total Intrusion Volume mba | 0,052 | 0,097 | 0045 0,045

Total Pore Area mig 1,389 | 4,120 1477 0,713

Median Pore Diameter

um 0,117 | 0,073 | 0,093 | 0,209
(Volume)

Median Pore Diameter

Hm 0.100 0,063 0.077 0,165
(Area)

Average Pore Diameter

(4VIA) um 0,149 0,094 0,123 0.251

Bulk Density at 0.0018

g'mL 1,835 1,848 1,899 1,931
MPa

Apparent (skeletal) Density | om. | 2028 | 2250 | 2079 2114

Porosity % 9512 | 17.847 | 8622 | 8,652
Stem Volume Used % | 86,000 | 95.000 | 97.000 | 89.000
Resumen de la Unigaq | GEO- | GEO- | GEO- | GEO-
estructura porosa FP02 | FPO5 | D103 D202
Threshold Pressure: MP2 | 12399 | 0019 | 0035 | 0.0488
Characteristic length pm 0,101 | 65,052 | 35337 | 25554
Conducl::ig;:rmaﬁon 0,044 0,011 0,008 0,009
Permeability constant < 0004 | 0004 | 0004 | 0,004
Permeability mdacy | 0,002 | 212,492 | 45010 | 25,643
BET Surface Area mig | 230,000 | 230,000 | 230,000 | 230,000
Pore shape exponent ‘ 1,000 | 1,000 | 1,000 1,000
Tortuosity factor . 0,000 | 2,158 | 0,000 | 0,000
Tortuosity 1699,344| 5912 | 10743 | 13.372

Percolation Fractal

S - 2997 | 2,750 | 2,986 2,998
dimension

Backbone Fractal

¥ 3 N/A 2877 2,947 2,927
dimension

Fig. 6.12.4.1 Resultados de porosimetria de mercurio. Detalles en el
Anexo 6.12.4.

Fig. 6.12.4.2 Fotografia de la muestra GEO-D103 en la que se
observan los macro poros del polimero a base de arcilla Tipo A.
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3.10.5 Estructura porosa - Porosidad (método convencional)

El procedimiento de andlisis se describe en el Anexo 4.0: Descripcion de ensayos, Porosidad y densidad
por méfodo convencional. Debido a la limitacién de recursos, se seleccionaron Unicamente seis muestras
de acuerdo a sus caracteristicas resistenfes y composicidn para su comparacion y se encontraron valores
que concuerdan con los obtenidos en el andlisis de porosimetria por inyeccién de mercurio y andlisis de
absorcion de agua por capilaridad. Los resultados evidenciaron que las muestras tienen una densidad
aparente que oscila entre 1140,46 y 1661,85kg,/m? y una densidad real de 1874,58Kg,/m®. la porosidad
abierta fue de 14,86 a 26,25% segin cada muestra. los resuliados se exponen en la Fig. 6.12.5 y
son complementados por la informacién del ensayo de deferminacion de la absorcion de agua por
capilaridad y la permeabilidad al vapor de agua que se exponen a continuacion.

Ensayo de porosidad y densidad - método convencional
Masa Peso Masa Seca Vol. Poros Vol. Densidad P idad Ab i6
saturada hidrostatico abiertos Ap ap. abierta tras tiempo
de inmersién
Muestra kg kg kg m3 m3 Kg/m? % %
GEO-FP02 0,258 0,120 0224| 0000034| 0000139 161346 24,69 15,26
GEO-FP04 0,076 0.019 0066 | 0000011 | 0000058  1140,10 18,15 15,87
GEO-FP06 0,072 0,034 0.062| 0000010 | 0000039 160644 26,25 16,29
GEO-FP05 0.257 0,036 0224| 0000033| 0000222  1009,85 14,86 14,67
GEO-D101 0,101 0,047 0087| 0000013| 0000054 161645 24,80 15,30
GEO-D102 0.134 0,063 0120 | 0000015| 0000072 166185 20,61 12,37
Media 0000019 | 0000097  1441,36 21,56 14,96
Densidad Real 1874,58
Fig. 6.12.5 Resultados del ensayo para céleulo de porosidad.
3.10.6 Absorcion de agua por capilaridad
Capilaridad H
L ) ., ., 900 y=6301x - 0,4742
Fl procedimiento de determinacion de la absorcion Re= 09771 /
de agua por capilaridad se describe en el Anexo 675 et
4.0. Descripcion de ensayos - Deferminacion de la |
. . . £
absorcién de agua por capilaridad. B 450 z
o
Debido a la limitaciéon de recursos se analizd 2 /’
Unicamente la muestra GEO-FPO7 (ATA-AT-RAQ,3- oo B
NMI10-RBO,8-CT80-H24) por su  composicion " 000 040 080 1,20 1,60
y caracterfsticas resistentes.  El  coeficiente de Tl /)
absorcién capilar varié entre 5,2611 (Kg/m? Vi) y  Muestra Coeficiente A.C
6,673 (Kg/m? Vi) como se observa en la Fig. 6.12.6. ABGEPEL0l —
Los valores tienen concordancia con los obtenidos CEOFPET-02 5301
en el andlisis de porosimetria por inyeccién de E— p— (Kg/m? Vi
mercurio evidenciando que el material posee una
: . GEO-FPB7-04 64321
extensa red micro y mesoporosa que permite y
F | | b . d d ” { GEO-FPB7-05 6,2162
acilita la absorcién de agua. Los defalles y graficos
del ensayo de determinacién de la absorcién de SEQTRBT00 L

agua por capilaridad se encuentran en el Anexo

6.12.6.

Fig. 6.12.6 Resuliados del ensayo de absorcién de agua por
capilaridad.
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3.10.7 Permeabilidad al vapor de agua

El  procedimiento de determinacion  de o
permeabilidod al vapor de agua se encuentra en el
Anexo 4.0: Descripcion de ensayos, Permeabilidad
al vapor de agua. Debido a la limitacién de
recursos se seleccionaron Unicamente dos muestras
de acuerdo a su composicidn y sus caracterisficas
resistentes para su comparacion: GEO-FPO2 (ATA-
ATRAQ,3-NMIT0-CT80-H24) y GEO-FPOS5 (ATA-
AT-RAO,3-NMTO-RBO,8-CT8O-H24).

En concordancia con el andlisis de porosimetria
por inyeccién de mercurio, los resultados de
permeabilidod ol vapor de agua confirmaron
la estructura micro y mesoporosa del material,
suficientemente denso para alcanzar resistencias
mecanicas nofables, manteniéndose permeable al
vapor de agua.

Para la muestra GEO-FPO2 los valores positivos del
factor de resistencia al vapor de agua oscilaron
entre 44,12 (1) y 98,2 () y los valores negativos
entre 36,72 (1) y 39,60 (u). Para la muestra GEO-

FPO5 los valores positivos del factor de resistencia
al vapor de agua oscilaron entre 21,46 (1) y 80,04
(4) y los valores negativos entre 45,08 (1) y 50,69
(1). El resumen de valores se exponen en la tabla
de la Fig. 6.12.7.

Los resultados variaron de una muestra a ofra porque
la red porosa no fue completamente uniforme en
todas las probefas. Esto se debié principalmente
al método de fabricacion empleado. la mezcla no
tuvo la suficiente fluidez para ser auto compactada
y fue colocada en moldes manualmente sin
compactacién mecénica lo suficientemente regular
y precisa para garantizar la homogeneidad de
la red porosa del material en cada muestra. La
variacién de resultados podria ser corregida en
gran medida con procedimientos de fabricacién
tecnificados y controlados con exactitud. De todos
modos, los resulfados de los ensayos evidenciaron
la permeabilidad al vapor de agua y corroboran
la informacién  recolectada en los  andlisis
precedentes. los defalles del ensayo, datos de las

condiciones ambientales y graficos se encuentran
en el Anexo 6.12.7.

Permeabilidad Factor de
Muestra al vapor de resistencia al
agua vapor de agua
GEO-FP02-01 2,4554E-12 79,50
GEO-FP02-02 4,4239E-12 44,12
GEO-FP02-03 1,9878E-12 98,20
GEO-FP02-04 -5,5161E-12 -36,72
GEO-FP02-05 -4,9288E-12 -39,60
GEO-FP02-06 -5,0436E-12 -38,70
(Unidades) (kg'm2-s'-Pa") J
GEO-FP05-01 2,4388E-12 80,04
GEO-FP05-02 9,0953E-12 21,46
GEO-FP05-03 2,9257E-12 66,72
GEO-FP05-04 -3,8512E-12 -50,69
GEO-FP05-05 -3,9425E-12 -49,51
GEO-FP05-06 -4,3298E-12 -45,08

(paso del vapor desde el interior al exterior - perdida de masa)

Fig. 6.12.7 Resultados del andlisis de permeabilidad al vapor de agua.
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3.10.8 Médulo de Young

El procedimiento que se aplicd parala deferminacion
del mddulo de Young se describe en el Anexo 4.0:
Descripcién de ensayos, Determinacion de modulo
de elasticidad dindmico MOE.

Debido a la limitacion de recursos se seleccionaron
Unicamente seis muestras de la misma mezcla para
la determinacion del médulo de Young (MOE):
GEO-FPO2 (ATA-AT-RAO,3-NMTO-CT80-H24), de
acverdo a su composicion 'y sus caracteristicas
resistentes. los valores del MOE  longitudinal
(GPa) variaron entre 2,368 vy 2,692. Cuanto
mds denso era el material la propagacién de las
ondas fue mdas rapida presenfando mas rigidez.
la Fig.6.12.8a resume los valores obtenidos. Esta
variacién se asocia con la fabricacion manual de
las probetas.

los valores de los coeficientes de variacion
(CV.) fueron inferiores al 5% lo cual acredité la
homogeneidad de las probetas. Todos los valores
defallados y los datos de valores de error se
pueden observar en las tablas del Anexo ¢.12.8.
la extensa red micro y mesoporosa del material
influy® en el comportamiento de las muestras. En

lFIex. Impact
«—
Long.
‘ A Impact

Fig. 6.12.8b Esquema que indica la cara de impacio correspondiente

comparacién al médulo de Young de materiales
como el bloque de hormigén (12-18 GPa), ladrillos
cerdmicos (10-50 GPa), hormigén comin a base
de cemento Portland (15-25 GPa), los bloques de
polimero Geo FPAO2 fabricados a base de arcilla

Tipo A presentaron valores aproximados a 13
GPa [MOE,_ Fig. 69.12b)

la  determinacién  del moédulo de  elasticidad
dindmico, a més de dar a conocer aspectos
referidos a la elasticidad y rigidez del material, nos
permitié intuir las propiedades aclsficas inherentes
a la velocidad de paso de ondas acisticas por
impacto (valores expuestos en el Anexo 6.12.8). De
esfe modo se observd que el material experimental
fabricado a base de arcilla polimerizada presenta
caracteristicas acusticas absorbentes gracias a su
red micro y mesoporosa y a su densidad. Esta
caracteristica puede resultar inferesante a la hora
de seleccionar materiales de construccion y puede
ser objefo de estudios futuros.

3.10.9 Durabilidad

la determinacion de la durabilidad se  llevod
a cabo mediante la aplicacion de la norma
UNE41410:2088, seccion que hace referencia al
ensayo de erosion acelerada Swinbume (SAET),
fal como se describe en el Anexo 4.0: Descripcion
de ensayos, Deferminacion de la durabilidad
mediante ensayo de erosién acelerada Swinbume

(SAET).

los bloques GEO-FPO1 y GEO FPO2 fueron
ensayados conforme a la norma vy se clasificaron
como apfos segun el criferio defallado en el

al valor MOE,, y MOE,__ aparfado 5.8 de la misma. la profundidad de
Resultados Médulo de elasticidad dinamico MOE
Velocidad de paso long.
Muestra (m/s) MOEflex. cara 1 (GPa) MOEflex. cara 2 (GPa ) MOE long. (GPa )
GEO-FP02-01 1193,95 13,98 14,62 2,69
GEO-FP02-02 1160,61 13,49 14,38 2,55
GEO-FP02-03 1161,38 13,39 14,29 2,37
GEO-FP02-04 1178,45 13,45 14,35 2,60
GEO-FP02-05 1122,55 12,09 13,11 2,40
GEO-FP02-06 1183,81 13,51 14,03 2,63

Fig. 6.12.8a Resultados del andlisis de deferminacion del Médulo de Young (MOE).
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la oquedad producida por el goteo de agua no
superd en ningun caso los 10mm.

Por ofra parte, los blogues sefialados se sometieron
a inmersion total durante seis meses con el
propésito de observar la estabilidad del material.
A simple vista, la inmersion en agua destilada no
provocé la disolucion de la arcillo y los blogues
mostraron uniformidad conservandose formalmente
consolidados. Esto es interesante debido a la gran
preocupacién que se ha generado en tomo a la
inestabilidad de los materiales de arcilla cruda
ante el efecto del agua y los entornos humedos.

Mediante estos ensayos se observd que los
bloques de arcilla polimerizada presentan
cudlidades importantes de durabilidad frente al

agua en comparaciéon a cualquier material de
arcilla cruda.

3.10.10 Lixiviacién

El procedimiento seguido para el andlisis de
lixiviacion se describe en el Anexo 4.0: Descripcion
de ensayos, Andlisis de lixiviacion. Los resuliados
obtenidos se pueden observar en las tablas de la

Fig. 6.12.10.

Debido a la limitacion de recursos se seleccionaron
Unicamente cinco muestras de acuerdo a su
composicién y sus caracteristicas resistentes: GEO-
FPO4  (ATA-AT-RAO,3-NMI10-CT80-H24); GEO-
FPO6(ATA-AT-RAO,3-NMT0O-RBO,8-CT80-H24);

EN FUNCION DE AREA DE EN FUNCION DE AREA
LIXIVIACION Y DE VOLUMEN DE LIXIVIACION
DE LIXIVIANTE
Muestra Area de i o pH C d C (us/ Cloruros (mg/L)  Cloruros (mg/cm2)
(cm2) (mL) (uS/cm) (cm'mL-cm2))
GEO-FPO4 (P4) 64 512 10,740 3070 0,094 3,277 0,026
GEO-FF06 (P6) 72 576 11,860 5010 0,121 6,406 0,051
GEO-D101 (D1-1) 80 640 12,200 5930 0,116 4,294 0,034
aConlaz (1) 80 640 12,360 7360 0,144 4,810 0,038
P00X10-07 (X10) 80 640 11,370 2850 0,056 4,376 0,035
Metales (mg/L) En funcion del area de lixiviacion gmglcmz)
X10 P6é P4 D1-1 D1-2 X10 Pé P4 D1-1 D1-2
Ca 0,87 1,07 1,16 1,97 1,12 Ca 0,00076 0,00039 0,00042
Mg <0,10 0,47 0,13 <0,10 <0,10 Mg <0,0008 0,00004 <0,0008 <0,0008
Ba 0,01 0,01 0,02 0,01 0,01 Ba 0,00001 0,00001 0,00000
Ccd <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 <0,15 cd <0,0012 <0,0012 <0,0012 <0,0012 <0,0012
Co <0,30 <0,30 <0,30 <0,30 <0,30 Co <0,0024 <0,0024 <0,0024 <0,0024 <0,0024
Cu <0,01 0,02 0,01 <0,01 <0,01 Cu <0,00008 0,00000 <0,00008 <0,00008
Mn <0,005 0,02 0,01 <0,005 <0,005 Mn <0,00004 0,00000 <0,00004 <0,00004
Pb <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 Pb <0,0016 <0,0016 <0,0016 <0,0016 <0,0016
Sr <0,005 0,03 0,01 <0,005 <0,005 Sr <0,00004 0,00000 <0,00004 <0,00004
Zn <0,02 0,03 <0,02 <0,02 <0,02 Zn <0,00016 <0,00016 <0,00016 <0,00016
K 2,49 5,17 10,74 1308,75 1610,03 K 0,00215 0,00359 0,60056
Al 4,90 1,19 0,53 63,62 56,64 Al 0,00424 0,00018 0,02113
Be <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 Be <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008
Fe 0,10 3,41 0,59 0,12 0,11 Fe 0,00009 0,00020 0,00004
Li 0,11 <0,10 0,13 <0,10 <0,10 Li 0,00010 <0,0008 0,00004 <0,0008 <0,0008
Mo <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 Mo <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008
Ni <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 Ni <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008
Sb <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 Sb <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008
Ti <0,02 0,05 0,02 <0,02 <0,02 Ti <0,00016 0,00001  <0,00016  <0,00016
Tl <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 <0,10 Tl <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008 <0,0008
\" 0,18 0,69 0,58 0,46 0,35 \" 0,00016 0,00019 0,00013
Na 538,61 987,41 673,99 10,64 10,74 Na 0,46600 0,22542 0,00401
As 0,75 0,87 1,32 <0,50 0,54 As 0,00065 0,00044 <0,004.  0,00020
B <0,20 <0,20 <0,20 0,32 0,35 B <0,0016 <0,0016 <0,0016 0,00013
Cr 0,03 0,07 0,05 0,24 0,20 Cr 0,00003 0,00002 0,00007
P 0,25 0,49 0,26 0,71 0,32 P 0,00022 0,00009 0,00012
S 2,30 <0,50 0,76 26,85 29,65 S 0,00199 <0,004 0,00025 0,01106
Se <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 Se <0,004 <0,004 <0,004 <0,004 <0,004
Si 19,52 493,49 62,78 29,88 29,78 Si 0,01689 0,02100 0,01111

Fig. 6.12.10 Resultados del andlisis de comportamiento durante la lixiviacién para la caracterizacién bésica.
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GEO-DIOT(ATA-AT-RAQ,32-KM10-RC 0, 6-
CT80-H24), GEO-D102 (ATA-AT-RAQ,32-KM10-
RC,0,06); POOX10-07  (ATAAT-RAO,36-NMIO-
RBO,1ORC,O,1). la porosidad del  material
contribuyé a la lixiviacion de elementos. Como se
esperaba, se observé concentraciones de sodio
(Na) en las muestras fabricadas con NaOH:
POOX10-07, GEO-FPO6, GEO-FPO4; vy potasio (K]
en las muestras fabricadas con KOH: GEO-D101
y GEO-D202. Estas dos dltimas muestras, que
fueron fabricadas con la adicién de CaO o “cal
viva”, fambién lixiviaron una imporfante cantidad
de azufre (S).

En los muestras  POOX10-07, GEO-FPO4 y GEO-
FPO6 se enconfraron pequefias  cantidades
de aluminio (Al) mienfras que en las muestras
GEO-D101 y GEO-D102 la cantidad de aluminio
fue mayor. De este fenémeno se pudo deducir
que el aluminio lixiviado corresponde al aluminio
estructural de la arcilla que no participé en el
proceso de polimerizacién, por lo que se concluyé
que existe una mejor polimerizacién mediante
el uso de NaOH que con KOH como activador
alcalino. Esfo también se corroboré con el hecho
de que las cantidades de K encontradas luego
del ensayo de lixiviacién fueron mayores a los
cantidades de Na.

3.10.11 Comportamiento térmico

El procedimiento realizado para el andlisis del
comportamiento térmico se detalla en el Anexo
4.0: Descripcion de ensayos, Andlisis del
comportamiento férmico.

El propdsito de esfe ensayo fue deferminar el valor

Muestra A
Muestra Muestra Muestra
GEO-FP01 Unidades i A2 | oay TOTAL
A = Conductividad Wim.k 0.6420 06190 06090 0.6233
cp: E+6 J.m3k 1.5600 1,6000 1.5800 1,5800
o: = Difusividad E-6 m2/s 0.4110 03sso| 03840 0.3943
Muestra B
GEO-FP05 Unidades Muestra Muestra Muestra TOTAL
| Al A2 | A3 |
A = Conductividad Wim.k 10300 11500  1.0200 1,0667
cp: E+6 J.m3k 16500 1.6400 1.4700 1.5867
o: = Difusividad E-6 m2/s 0.6210 07000  0.6980 0.6730

Fig. 6.12.11 Resultados del andlisis de comportamiento térmico.

A [lambda (W/m.K)] como un referente aproximado
que nos permita infuir el comportamiento del
material aplicado como  cerramiento  en lo
consfruccion. Debido a la limitacién de recursos se
selecciond Unicamente dos muestras de acuerdo
a su composicion y sus caracteristicas resistentes:
GEO-FPO1 y GEO-FPOS. Las probetas mostraron
valores de conductividad que oscilaron entre
0,6233 (W/mK) y 1,0667 (W/mK] como se
observa en la Fig. 6.12.11.

Al comparar valores de conductividad #érmica A
(W/m.K) de materiales comunes de construccién
como: blogque de hormigén (0,7 - 0,8 W/mK),
ladrillo  cerdmico comin  (0,4-0,8 W/mK] v
hormigén a base de cemento Poriland (0,7 -
2,6 W/mK), se pudo observar que los bloques
experimentas de arcilla polimerizada Tipo A
mostraron un comportamiento térmico similar al
del ladrillo comtn. Esto se debid a la red micro y
mesoporosa del material que fue expuesta en el
apartado de andlisis de porosimetria de mercurio.

3.11 ANALISIS DEL IMPACTO AMBIENTAL

la investigacion y el andlisis del comportamiento
ambiental de los bloques experimentales de
arcilla polimerizada desarrollados en esta tesis,
fue un trabajo de co-autoria con J.R. Rosell del
Departament de Tecnologia de I'Arquitectura de
la Universitat Politécnica de Catalunya; A. Torres-
Rivas y M. Palumbo del Departament d’Enginyeria
Quimica de la Universitat Rovira i Virgili; y D. Boer
del Departament d’Enginyeria Mecanica de la
Universitat Rovira i Virgili. La investigacion realizada
estd detalloda en el articulo:  “Compressive
strength and embodied environmental impact of
experimental polymerized-clay brick” adjuntado en
el apartado: Anexo 1.0.

El impacto ambiental incorporado de los blogues
experimentales de arcilla polimerizada se evalud
utilizando la mefodologia de evaluacién del ciclo de
vida [ACV). El objefivo del ACV fue doble. Primero,
evaluar qué combinacién de las composiciones
y procesos de produccién probados en el
laboratorio, mostraron  simulténeamente un mejor
desemperio ambiental y mecdnico. En segundo
lugar, evaluar los impactos ambientales asociados a
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la produccion de blogques experimentales de arcilla
polimerizada en comparacion con productos de
consfruccion fabricados a partir de arcilla: ladrillos
de arcilla cocida y bloques de tierra comprimida
(BTC). Por lo tanto, el alcance del andlisis de ACV
se limit6 al proceso de produccién, teniendo en
cuenta los impactos asociados con las materias
primas utilizadas en cada caso y la energia
consumida durante el proceso de produccion.

la energia consumida durante el proceso de
produccién se estimd bajo la hipotesis de que
los ladrillos experimentales se fabricaron a escala
industrial. Se utilizo la base de dafos Ecoinvent
3.4 para deferminar los impactos ambientales
asociados de cada materia prima vy los procesos
de produccion.

los resultados obtenidos se expresaron utilizando
el método de ponderacién ReCiPe (puntos finales).
Para lograr el primer objefivo, se evaluaron los
impactos ambientales (puntos) y las resistencias a
la compresién (MPa) de las muestras.

Para el segundo objetivo del ACV, se compararon
los impactos ambientales  asociados con  la
produccién de los materiales comparados. En el
caso de las BIC, solo se considerd el impacto
asociado con las materias primas, ya que su
proceso de produccion no implica el uso calor.

El objefivo de este andlisis fue doble: primero evaluar
el impacto ambiental incorporado en relacion a la

0,030
0,025
P06-04
*
20020 e © po7-01
- o &
5 0015 | O PO7-04
O GEO-B06
0010 | e
3 GEO-BO1
= @ GEO-B02
0,005 T
0.000 Lo . L L L L
0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00 30,00
Resistencia a compresiéon (MPa)

Fig. 6.13.1 Comparacién del impacto ambiental en relacion a la
resistencia a compresion de las diferentes muestras analizadas.

resistencia a compresién simple de los bloques de
experimentales de arcilla polimerizada; vy segundo
comparar los resultados obfenidos con materiales
similares de construccion: ladrillos de arcilla cocida
y bloques de tierra comprimida (BTC).

En el andlisis ambiental se analizaron: los blogues
de la campaia experimental GEO-A cuyo disefio
experimental se detalla en el apartado 3.6.1 y los
ensayos de resistencia mecdnica en el opartado
3.71; los bloques de la compaiia experimental
GEO-B cuyo disefio experimental se detalla en
el apartado 3.6.2 y los ensayos de resistencia
mecdnica en el apartado 3.7.2; y los bloques de
la camparias experimentales PO5, Geo PO6 y PO7
cuyo disefio experimental se defalla en el apartado
3.6.7 vy los ensayos de resistencia mecanica en el
apartado 3.7.6.

3.11.1 Andlisis del comportamiento ambiental de
los bloques de arcilla polimerizada

los resultados del andlisis del comportamiento
ambiental de de los bloques de arcilla polimerizada
se presentan en el grdfico de la Fig. 6.13.1. las
diversas mezclas y métodos de fabricacion que se
incluyeron en el andlisis se compararon en cuanto
a su impacto ambiental (eje y) vy resistencia a la
compresién eje x). los resuliados se presentan
utilizando los puntos totales del método de
ponderacién ReCiPe para facilitar la comparacién
[1]. las formulaciones optimas, es decir, aquellas
formulaciones a partir de las cuales no es posible
mejorar uno de los pardmetros sin empeorar uno
de los ofros dos, consfituyen la frontera de Pareto.
Estas se resaltan utilizando marcadores mas oscuros
en el grdfico de la Fig. 6.13.1.

Se encontré que 3 formulaciones experimentales
son optimas [marcas més oscuras en la Fig. ¢.13.1).
El impacto ambiental que se toma en cuenta incluye

1 El andlisis de impacto ambiental fue realizado por A.
Torres-Rivas y M. Palumbo del Departament d’Enginyeria Quimica de
la Universitat Rovira i Virgili; y D. Boer del Departament d’Enginyeria
Mecanica de la Universitat Rovira i Virgili. La investigacion realizada
estd detallada en el articulo: “Compressive strength and embodied
environmental impact of experimental polymerized-clay brick”
adjuntado en el apartado: Anexo 1.0.
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Fig. 6.13.2 Efecto de la dosificacién de aditivos sobre el impacto
ambiental.

dos fuentes principales: el impacto incorporado
de las materias primas y el impacfo del uso de
energia durante la fabricacién. Se encontré que el
primero era mds significativo que el Ultimo, siendo
la mayor parte del impacto debido a los aditivos
utilizados (NaOH y Na,SiO,).

De las soluciones éptimas, GEO-BO2 es la muestra
que presenta el menor impacto ambiental, ya que
se produce a 80°C e incorpora bajas cantidades
de NaOH (3% de peso seco). Sin embargo,
fambién es la muestra en la frontera de Parefo con
menor resistencia a la compresion (159 MPa).
GEO-BO1 es la muestra que fiene un rendimienfo
mas equilibrado, ya que su impacto ambiental sigue
siendo bajo y su resistencia a la compresion es de
25.8MPaq, lo que es més alio que el promedio de
ladrillos ceramicos.

la muestra PO6-04 es la que tiene la mayor
resistencia a la compresion (29MPa) y también
el mayor impacto ambiental. Con respecto @
GEO-BO1, la resistencia a lo compresién  se
incrementa en un 11% v el impacto ambiental en
un 52%. las principales diferencias en el proceso
de produccién entre las muestras GEO-BOT y PO6-
04 fueron la adicion de Na,SiO, en la mezcla y
el cambio de temperatura de curado de 80°C a

110°C.

Los resultados muestran que la mejora de las
propiedades mecdnicas no estd vinculada con un

Fig. 6.13.3 Efeclo de la dosificacién de aditivos sobre la resistencia
a la compresién.

aumento del impacto ambiental incorporado, lo
que demuestra el interés en integrar el andlisis de
ACV desde las etapas iniciales en el disefio del
material.

En la Fig. 6.13.2, se exponen las formulaciones
de los blogques de arcilla polimerizada de acuerdo
su contenido de aditivos (eje X) y a su energia
incorporada [eje y). El tamario de las burbujas
corresponde a la resistencia a la compresién; Las
soluciones optimas se destacan en naranja. Los
resullados muestran que la energia incorporada
depende en gran medida del contenido de
aditivos.

Es nofable que dos de las soluciones &ptimas
(GEO-BO2 y PO6-04] sean soluciones extremas,
con el contenido mds bajo y més alto de aditivos
y el impacto ambiental mds bajo y més alto,
respectivamente. Esto revela el rol que desempenian
los aditivos en el impacto ambiental de las muestras.

En la Fig. 6.13.3 se compara la cantidad fotal de
aditivos (eje x| con la resistencia a la compresion
leje ). El tamafio de las burbujas corresponde al
fiempo de curado: pardmetro que se encontré que
fuvo una influencia significativa en los resultados.
las muesfras se dividen en dos grupos: las
burbujas mds pequeias representan las muestras
curadas durante 2, 4 y 7 horas y corresponden
a las muestras con resistencias a la compresion
inferiores a 15MPa. Estas caen en la parte inferior
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Fig. 6.13.4 Impacto ambiental de un muro macizo que soporta 200 kg/mL.

del gréfico. las burbujas més grandes, que son
las que se curan durante 24 horas, se ubican en
la parte superior del gréfico (> 15MPa). Todas las
soluciones dptimas estén en este segundo grupo.
Solo cinco muestras curadas a menos de 24 horas
mosfraron una buena resistencia a la compresion
(PO7-01 a PO704 y PO6-03). Esto se debe dl

menor contenido de agua de esfas muestras.

3.11.2 Comparacién con productos de construccion
similares

las mezclas y los métodos de fabricacion dptimos
se compararon con productos de consfruccidon
similares  en el mercado por ser fabricadas a base
de arcilla, es decir, un ladrillo cerémico promedio
y un blogue de fierra comprimida (BTC). Para esfa
comparacién, la unidad funcional se normalizd
con la resistencia a la compresién para comparar
el impacto de las unidades del material que
ofrecen el mismo rendimienfo [es decir el impacto
ambiental de un muro macizo que soporta 200

166

kg/ml).

En los resultados que se muestran en la Fig. 6.13.4,
el impacto ambiental (eje y) se divide en cuatro
categorias: salud humana, ecosistema, agofamiento
de recursos y cambio climdtico (con respecio a
puntos finales de ReCiPe). Para cada categoria,
se distinguen los impactos correspondientes a las
materias primas (barras rayadas) y ol consumo de
energia durante la fabricacion (barras sélidas).

Por unidad funcional el bloque de tierra comprimida
(BTC] fue la mejor opcién ambiental. Sin embargo,
la resistencia mecdnica notablemente mds baija,
implicaria muros de gran espesor que representarian
un problema en lugares en donde se necesita
optimizar el érea de consfruccion y/o soportar
grandes cargas. El impacto ambiental de ladrillos
cocidos es el més alto. Por lo tanto, cualquiera
de las formulaciones 6ptimas de los bloques de
arcilla geo-polimerizada seria una mejor opcién
que el ladrillo cerémico comin.
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Fig. 7.1 En la arquitectura del futuro los geo-polimeros de arcilla podrian consfituir una alfernativa a materiales de construccién que incorporan
gran cantidad de energio.
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4. CONCLUSIONES

Los estudios de nuevos horizontes y procedimientos
de optimizacion de las  caracteristicas  de
materiales de consfruccién que no incorporen gran
canfidad de energia, y cumplan las demandas
de lo arquitectura y la consfruccion modera, son
actualmente pertinentes.

la investigacién llevada a cabo, que partic del
inferés por los materiales de construccion a base
de arcilla y su potencial para reducir el impacto
ambiental, tuvo como reto principal it mas allé
de los estudios sobre técnicas de estabilizacion
convencional que no han dado respuestas
coherentes a los requerimientos modernos de la
arquifectura. Esta investigacion aporta los resultados
de procedimientos experimentales que, mediante el
uso de técnicas de geopolimerizacién, incrementan

“Todo material, independientemente de que sea natural o sintético,
posee propiedades especificas, que se han de conocer para poder
trabajar con ellos. Los nuevos materiales y métodos de construccién
no aseguran por si solos una superioridad. Lo decisivo es saber em-
plearlos correctamente. Un material sélo vale aquello que sabemos
hacer con él.”

Mies van der Rohe (1965) [1] Texio exiraido de: “Directrices
para la ensefanza de la arquitectura” Recuperado de: Neumeyer,
Fritz. Mies van der Rohe. la palabra sin artificio: reflexiones sobre
arquitectura 1922/1968. 1a. ed. Madrid: El Croquis, 1995. p.507.

la resistencia mecdnica de los materiales de arcilla
y cubre un vacio de conocimiento al presentar
resulfados de estimaciones del consumo energéfico
e impacto ambiental de su produccion.

Esta invesfigacion da respuesta a la hipdtesis
planteada y cumple los objetivos al demostrar que
los principios de geopolimerizacion pueden ser
aplicados a la fabricacién de materiales de arcilla
natural, incrementando su desempefio mecdnico
y manteniendo niveles mds bajos de impacto
ambiental que los ladrillos de arcilla cocida.

A continuaciéon se exponen las conclusiones
siguiendo el orden de los objetivos planteados al
inicio del estudio.
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4.1 CONCLUSIONES DEL ESTUDIO EXPERIMENTAL DE GEOPOLIMEROS DE ARCILLAS EN FUNCION

A SU RESISTENCIA MECANICA

la camparia experimental permitic  analizar el
comportamiento de los materiales precursores, los
procedimientos de fabricacién, y las caracteristicas
de los materiales de arcilla geo-polimerizada.
A confinuacién  se exponen las  conclusiones
respectivas.

e Sobre la resistencia mecdnica

los bloques experimentales de arcilla Tipo A
alcanzaron  prestaciones  mecdnicas  superiores
a la de los lodrillos cerédmicos comunes con
formulaciones y métodos de fabricacién andlogos
a la geopolimerizacion. Asi, muestras optimizadas
obtuvieron valores que oscilaron entre 20 y 30MPa
de resistencia a compresion y entre 3y 9MPa
de resistencia a flexotraccion.  Adicionalmente
en pruebas pilofo se observd que la adicion
de defloculantes  (fluidificantes  de  hormigén)
incrementd aln mas la resistencia del material,
obteniendo valores que alcanzaron 35MPa de
resistencia a compresion y 11MPa de resistencia
a flexotraccién, quedando como precedente para
futuras investigaciones.

® Sobre el rol de las variables que intervienen en
la fabricacion de bloques de arcilla polimerizada

El andlisis de la influencia de variables en funcién
a la resistencia a compresién, ayudd a deferminar
el rol de los materiales precursores y de los
procedimientos de fabricacién y a la vez, sirvio
para deferminar los valores éptimos de cada
variable para la correcta polimerizaciéon del fipo
de arcilla seleccionada.

Arena:

la arena desempenié un rol importante mejorando
la trabajabilidad de la mezcla en proporciones
que oscilaron entre 0,75 v 1,50 en relacién ol
peso de la arcilla. Se concluyé que el tamario de
particula de la arena influyé indirectamente en las
caracteristicas resistentes del material. A menor
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famafio de particula se obtuvieron muestras con
mayor resistencia a compresion simple.

Agua:

El agua funciond como medio de reaccién pero
debié utilizarse en la menor proporcion posible que
permifiese mantener la plasticidad de la mezcla.
El agua influyd negativamente a medida que
aumenté en cantidad debido al incremento de la
porosidad del material final. Los mejores resultados
se obtuvieron con dosificaciones proximas al limite
pléstico de la arcilla utilizada.

Activador alcalino:

La influencia de la concentracion molar del activador
alcalino fue deferminante para la disolucion de los
elementos de los materiales precursores que dieron
lugar a la formacion de nuevas redes poliméricas.
Corroborando  estudios previos recolectados del
esfado del arte, se determind que en generdl,
fomando en cuenta fodos los ensayos realizados,
NaOH promueve una mejor polimerizacion que
KOH, pero en ejemplos puntuales, muestras
fobricadas  con KOH  alcanzaron  mayores
resistencias a compresion debido a que es mds

bésico que NaOH.

De todos modos, se observd una marcada
fendencia de incremento a la resistencia @
compresion con el incremento de la concentracion
molar (5M, 8M, TOM, 12My 14M), evidenciando
que, independientemente del tipo de actfivador,
el factor determinante estuvo relacionado con
su concentracion molar. Ademds los resultados
obtenidos con la arcilla seleccionada evidenciaron
que, si bien es cierto que concentraciones mayores
a 10M garantizan resistencias a compresion
superiores a 20MPa, concentfraciones de 5M a
8M ayudan a disminuir el impacto ambiental
del material y pueden utilizarse para alcanzar
resistencias de 10 al5MPa respectivamente, las
mismas que pueden ser competentes para varias
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aplicaciones en la arquitectura.
Silicato de sodio:

Se determind que el uso de silicato de sodio
(Na,SiO,) es prescindible, ya que no contribuyd
susfancialmente al incremento de resistencia a
compresion de los geo-polimeros a base de la
arcilla  seleccionada, al contrario, incrementé
el impacto ambiental del material final. Esta
conclusién es importante para futuras aplicaciones
e invesfigaciones que fengan el proposito de
optimizar el impacto ambiental asociado a los
activadores alcalinos.

Temperatura y tiempo de exposicién:

la temperatura y el tiempo de exposicidn
desempefiaron un papel determinante en el
comportamiento mecdnico de los geo-polimeros
a base de la arcilla seleccionada. Esto corrobord
investigaciones  previas, ya que los mejores
resulfados  fueron  obfenidos con  temperaturas
que oscilaron entre 80 y 110°C con un tiempo
de exposicion enfre 4 y 24 horas. Es imporfante
sefialar que estas temperaturas son  bajos  al
compararlas con aquellas necesarios para la
produccion de materias primas de materiales
de consfruccién con resistencias  similares, por
ejemplo, superiores a 500°C para fabricacién
de metacaolin y superiores a 1000°C  para
la produccién de cemento o ladrillos cocidos.
80°C es una femperatura menor a la necesaria
para hervir agua y podria ser alcanzada incluso
mediante energia solar. As, el uso de fuentes de
energia allernafiva para la fabricacion de geo-
polimeros a base de arcilla podria ser una linea
de estudio que ayudaria a disminuir an mas el
impacto ambiental.

Cal:

En las pruebas piloto, la adicion de “cal viva"
(CaO) no aporté al incrementé de la resistencia o
la compresion de probetfas curadas a femperaturas
entre 80y 110°C, y por fanto, se concluyd que en
esfos casos, es recomendable prescindir de su uso
puesto que incrementa el impacto ambiental del
material. Sin embargo, la cal aporté a la resistencia

a compresién de probetas curadas a femperatura
ambiente de laboraforio que alcanzaron los
10MPa. Los invesfigaciones futuras, que analicen
si las adiciones de éxido de calcio, hidréxido
de calcio, u ofros adifivos pueden incrementar
la resistencia de los geo-polimeros de arcilla a
temperatura ambiente, podrion ayudar a reducir
los niveles de impacto ambiental asociados al uso
de temperatura.

Otros aditivos:

las pruebas piloto realizadas con adicién de
flidificantes  de  hormigébn de uso comercial
incrementaron la resistencia o compresién  de
las muestras. Esto se debié a que contribuyeron
a la defloculacion y mezcla de los materiales
precursores y ayudaron a disminuir el confenido
de agua. las muestras piloto fabricadas con esfos
aditivos alcanzaron resistencias que oscilaron entre
30 y 35MPa. Estos datos pueden servir como
precedentes para futuras investigaciones.

e Sobre la optimizacién de las caracteristicas
mecdnicas de geo-polimeros de arcilla Tipo A

Enrelacion ala arcilla seleccionada paralos andlisis,
se consideraron que todas las formulaciones que
superaron los 15MPa eran éptimas. Se concluyd
que las muestras que en relacién al peso de la
arcilla contenian: 1,00 de arena; 0,30 de agua;
0,12 de hidréxido alcalino [NaOH o KOH con
concentracion molar de TOM\, con temperaturas
de 80 a 110°C durante 24 horas de exposicién,
mostraron los mejores resultados de  resistencia
a compresién y flexién. los datos recolectados
evidenciaron que se pueden ufilizar diferentes
formulaciones vy estrategias de  fabricacién de
bloques de arcilla polimerizada con excelentes
resulfados mecdnicos y menor impacto ambiental
que los ladrillos de arcilla cocida.

* Sobre el comportamiento de diferentes arcillas
ante activacién alcalina comin

Mediante la aplicacion de la formulacion y
procedimiento de fabricacién optimizada para lo
arcilla Tipo A, se observé que la arcilla Tipo B y la
arcilla Tipo C obtuvieron resistencias a compresion
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proximas a 3 MPa, es decir, no alcanzaron niveles
de polimerizacion  significativos. la arcilla Tipo
D obtuvo resistencios a compresion proximas a
10MPa y una mejor polimerizacién debido a su
contenido de caolinita y a los rangos de oxido
de aluminio (ALO,) y oéxido de silicio (SiO,)
consfituyentes.

la variacién de la resistencia de los geo-polimeros
a base de arcillas Tipo B, C, y D en relacién a la
resistencia de los geo-polimeros a base de arcilla
Tipo A, se debié principalmente a su composicién.
Esto, en concordancia con estudios previos mosird
que el rol de la caolinita es muy importante. Sin
embargo, con la arcilla Tipo A se alcanzaron
mayores resistencias que con la arcilla Dipo D,pese
a que esta presentaba el mayor confenido de
caolinita. Esfos ensayos confirman que el resto de
minerales de arcilla y componentes presentes en
las particulas de tamario arcilla son determinantes
para la polimerizacién correcta del material, ast
como la formulacién de un activador alcalino
especifico para cada caso. Se defectd que para
una correcla  polimerizacion es  imprescindible
considerar, a mds del contenido de caolinita, el
resto de componentes de la arcillo, el fipo de
activador alcalino y el procedimiento de curado.

Mediante los andlisis de caracterizacion realizados
a cada fipo de arilla: FRX, DRX, ATG, efc. y
mediante datos recolectados del estado del arte
se prevé que para la oplimizacién de la arcilla
Tipo B y C se deberia adicionar arcilla caolinitica,
o una fuente alterna de aluminosilicatos, ya sean
puzolanas naturales, cenizas, metacaolin, ©
cualquier materia prima que ayude a incrementar
el contenido de oxidos de aluminio (ALO,) vy
reducir el ratio Si/Al. Ademds, deberia usarse
un activador alcalino con mayor molaridad para
garantizar la disolucién de especies que permitan
la formacién de nuevas redes poliméricas sialato,
una femperatura igual o superior a 100°C y un
fiempo de exposicién a temperatura entre 24 a
48horas. Para la optimizacién de la arcilla Tipo
D, se deberian adicionar pequerias cantidodes de
silicato de sodio y usar una temperatura de 80°C
con una exposicién de 24horas. La caracterizacion
de los arcillas, queda como precedente para
futuras investigaciones que incluyan estos materiales
precursores.

Las investigaciones futuras que ayuden a determinar
la sinergia entre: el contenido de aluminosilicatos
con ofros minerales de arcilla (como por ejemplo
las illitas, esmectitas, cloritas, efc.) y ofros elementos
y particulas que sin ser minerales de arcilla estén
presentes en rangos inferiores a 2pm, permitirian
ampliar el enfendimiento  del comportamiento
microscopico.  En un futuro no muy  lejano,
muy posiblemente los avances en la ciencia vy
fecnologfa, posibilitarén un mejor entendimiento
del comportomiento de estructuras atémicas que
servira para el desarrollo de materiales dptimos a
partir de cualquier fipo de silicato térreo.

e Sobre los andlisis complementarios de geo-
polimeros a base de arcilla Tipo A

los andlisis complementarios de geo-polimeros
de arcilla Tipo A sirvieron para ampliar el
conocimiento del material polimerizado. Mediante
andlisis por difraccién de rayos X (DRX) se observéd
que los geo-polimeros de arcilla  contenian
altos porcentajes de cristales de cuarzo y que
los minerales de arcilla, mediante activacién
alcaling, fueron policondensados en una sodalita
hidratada o hidrosodalita con  composiciones
quimicas similares a las de las zeolitas en foses
semiamorfas, lo cual fue corroborado mediante
andlisis fermogravimétrico (ATG) y andlisis por
microscopia electrénica de barrido (SEM).

Mediante andlisis de porosimetria por inyeccion
de mercurio, andlisis de porosimetria y densidad
por méfodo tradicional, andlisis de deferminacion
de la absorcién de agua por capilaridad 'y
andlisis de permeabilidad al vapor de agua se
concluyéd que los geo-polimeros de arcilla Tipo
A son materiales que presentan una extensa red
micro y macro porosa, ademds de una estructura
mesoporosa a causa de los minerales de arcilla
que la consfituyen. la densidad vy los fuerfes
enlaces a escala nanométrica dofan al material
de caracterisficas resistentes comparables a las
del ladrillo cerdmico, con excelentes prestaciones
mecdnicas, manteniendo la permeabilidad al agua
y al vapor de agua.

Por medio del andlisis del médulo de Young
mediante la  deferminacion  del moédulo  de
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elasticidad dinamico MOE, se concluyd que los
materiales de arcilla  polimerizada  presentan
caracteristicas de rigidez similares a los ladrillos
de arcillo cerdmica, en gran parfe gracias a su
red porosa y a su densidad. Mediante procesos
fecnificados que permiton  la  compactacion
del material durante el proceso inicial de
polimerizacién, se podria aumentar la densidad
del material, aumentar la resistencia, disminuir la
porosidad y controlar rangos de rigidez para su
uso en aplicaciones especificas. Esta podria ser
una futura linea de investigacion.

los andlisis de lixiviacién  evidenciaron  que,
a diferencia de geopolimeros a base de
aluminosilicatos  altamente  reactivos, los  geo-
polimeros de arcilla Tipo A presenfaron una
polimerizacién menor que repercutié en la
lixiviacién de una pequeiia parte de elementos
constitutivos, que no participaron en la formacion
de las nuevas redes poliméricas del material.
Ademas este andlisis permitié rafificar que existe una
mejor polimerizacién con NaOH que con KOH.
Investigaciones que permitan alcanzar niveles de
polimerizacién mds uniformes, ayudarian a reducir
los niveles de lixiviacion, lo cual podria ser dfil para
materiales que necesiten usarse en inmersién o en
contacto directo con disolventes.

Mediante el andlisis de comportamiento térmico se
observé que los materiales de arcilla polimerizada
Tipo A presentan una conductividad térmica similar
a los ladrillos de arcilla cocida. Las investigaciones
futuras que ayuden a determinar las propiedades
térmicas de geo-polimeros fabricados a partir de
arcillas con diferentes formulaciones, con diferente
densidad y porosidad, podrian ser dtiles para
la aplicacion de estos materiales como aislantes
férmicos o como recubrimientos de profeccion
confra el fuego, como ya ha pasado con
geopolimeros fabricados a partir de mefacaolin.

® Sobre el andlisis de impacto ambiental

Mediante el andlisis del impacto ambiental se
defermind que los blogues experimentales de
arcilla polimerizada presentan bajos niveles de
energia incorporada en comparacion con blogues
de arcilla cocida.

El uso de materiales de arcilla geo-polimerizada
se fraduce en una reduccion del 80% al 94% del
impacto ambiental en comparacién con los ladrillos
de arcilla cocida.

El bloque de tierra comprimida (BTC) fue el material
con menor impacto ambiental de la comparativa
hecha con el ladrillo cocido, sin embargo, su
resistencia es baja (3-4MPa).

También se observé que la mejora en el rendimiento
mecanico de los bloques de arcilla polimerizada
no esta necesariamente vinculada a un aumento
en su impacfo ambiental, lo que demuestra la
imporfancia de incluir el andlisis de este pardmetro
en una efapa femprana en el disefio del material.
Se podria obviar el uso de silicato de sodio o
controlar la temperatura y el tiempo de exposicidon
para reducir atn més el impacto ambiental.

Es imporfante sefialar que, en comparacion con
los  materiales de  consfruccién  fabricados @
temperaturas superiores a 1000°C, los ladrillos
experimentales de arcilla polimerizada requieren
una femperatura diez veces menor (80°C - 100°C),
alcanzable incluso con energia solar.

Mediante los resuliados del andlisis del impacto
ambiental se confirma la  hipétesis de  esta
investigacion: los principios de geopolimerizacién
pueden ser aplicados a la fabricacion de materioles
de arcilla natural, incrementando notablemente su
desemperio mecdnico (25-30MPa) con una gran
reduccion de los niveles de impacto ambiental en
comparacion a los ladrillos de arcilla cocida (80-

Q4%).

4.2 ALCANCE DE LA INVESTIGACION

los resulfodos y conclusiones obtenidas en la
investigacion demuestran el gran potencial de los
materiadles a base de arcilla polimerizada paro
su aplicacién en la construccion y la arquitectura.
las caracteristicas ambientales y mecdnicas de
los  geopolimeros de arcilla los convierte en
una nueva generacion de materiales y en uno
buena alternativa para remplazar materiales de
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Fig. 7.2 Fotografia de bloques y placas de arcilla polimerizada Tipo A fabricadas en la campafia experimental en el Laboratorio de materia-

les de la Escola Politecnica Superior d’Edificacié de Barcelona (EPSEB).

construccion que incorporan gran  cantidad  de
energia.

Ademds, tomando en cuenta la gran disponibilidad
de arcillas a nivel mundial, los geo-polimeros a
base de arcilla pueden llegar a ser una opcion
para abaostecer la demanda de materiales de
construccion en paises en vias de desarrollo que
actualmente dependen de la importacion de
materiales procesados.

Este estudio se presenfa como un punto de partida
para fuluras invesfigaciones que busquen el
desarrollo y la aplicacién de una nueva generacion
de materiales para la arquitectura.

A confinuacion  se citan algunas  lineas  de
investigacion.

4.3 FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION

los materiales de arcillo  polimerizada  han
sido muy poco estudiados y por tanto existen
miltiples aspectos que se desconocen. las
caracteristicas propias de las arcillas, entendidas
como nanomateriales naturales, y su capacidad
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de fransformacién fisico quimica, abren un gran
abanico de posibilidades que requieren esfuerzos
multidisciplinares. A mas de los futuras lineas de
investigacion referidas ol material mencionadas
anteriormente, a confinuacion se afaden lineas de
investigacion complementarias que podrian servir
para el desarrollo de la tecnologia y su aplicacion:

El desarollo de formulaciones quimicas  y/o
procesos fisicos que promuevan la defloculacion
de las arcillas que enfran en contacto con los
activadores  quimicos, ayudarian a reducir la
canfidad de agua y mejorar la polimerizacion
incluso a temperatura ambiente, lo cual disminuiria
aun mds la energia incorporada del material.
Por ejemplo, existen investigaciones que han
demostrado la mejora de la resistencia mecdnica
y esfabilidad térmica de los geopolimeros a base
de metacaolin mediante el uso de ultrasonidos que
ayudan a la disolucién acelerada de los materiales
que son fuente de ASi.

Por ofra parte, la implemenfacion de software
especializado para la formulacion de geo-polimeros
de materiales térreos que permita realizar céleulos
multivariobles  complejos,  procesando  datos
obtenidos de la caracterizacion de los materiales
precursores:  composicion  quimica;  mineralogio;
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famaio de parficulo; etc.; ayudaria a prever el
comportamiento ante activacién quimica y/o fisica
mediante simulacion. Esto facilitaria la formulacién
para cada fipo de arcilla e incrementaria su
efectividad. Ademés, la implementacién de una
base de datos con valores del impacto ambiental
de los materiales precursores y los procesos de
fabricacion garantizaria su optimizacién en la fase
del disefio del material.

En lo referente a la construccién, serd necesario
la implementacién  de normativas  enfocadas
a la fabricacién y uso de materiales de arcilla
polimerizada.

Por ofra parte, pese a que existen estudios que
frafan  procedimientos para el uso de arcillas
en hormigones auto compactados, ain no se
han logrado obtener resistencias  mecdnicas
que compitan con el hormigén convencional.
Fl estudio de formulaciones y procedimientos
que ayuden a desarrollar hormigones de arcilla
polimerizada podria constituir una importante linea
de investigacién. Ademds, los geo-polimeros a
base de arcilla tienen un gran potencial para su
aplicacion en la impresion 3D, asi como en ofros
campos de exploracion tecnolégica actual.

Considerando  las  caracteristicas  ambientales
y mecdnicas de los geo-polimeros de arcilla
estudiados, la posibilidad de su aplicacion en la
arquitectura puede ser abordada desde multiples
perspectivas. El estudio de estrategias para la
implementacién de esfos materiales; el disefio de
elementos constructivos: mampuestos o elementos
prefabricados de pequefio y gran formato; v
el desarrollo de sistemas constructivos  dfines;
constituyen lineas futuras de investigacion.



Tabla de nomenclaturas y codigos de mezclas

Nomenclatura Cadigo Nomenclatura Codigo Nomenclatura Cadigo
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT80-H2 | GEO-A01 ATA-A1-RAO0,38-KM10-RBO, 12-CT80-H24 GEO-C403 ATA-A1-RA0,50-CT100-H24 P00X5-04
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT80-H2 GEO-A02 ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 GEO-C404 ATA-A1-RA0,37-CT100-H24 P0O0X5-05

ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT80-H2 | GEO-A03 ATA-A1-RA0,3-KM8-CT80-H24 GEO-C501 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT80-H48 P00X6-01
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT80-H2 | GEO-A04 ATA-A1-RA0,28-KM10-CT80-H24 GEO-C502 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC10,02-CT80-H48 P00X6-02
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT80-H2 GEO-A05 ATA-A1-RA0,26-KM12-CT80-H24 GEO-C503 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC20,02-CT80-H48 P00X6-03
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT80-H2 GEO-A06 ATA-A1-RA0,24-KM14-CT80-H24 GEO-C504 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC30,01-CT80-H48 P00X6-04
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT80-H2 | GEO-A07 ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-C601 ATA-A10,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-01
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT80-H2 | GEO-A08 ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 GEO-C602 ATA-A11-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-02
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT120-H2 | GEO-A09 ATA-A1-RA0,38-KM10-RB0,12-CT80-H24 GEO-C603 ATA-A11,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X7-03
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT120-H2 | GEO-A10 ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 GEO-C604 ATA-A11,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P0O0X7-04
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT120-H2 | GEO-A11 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,06-CT80-H24 GEO-D101 ATA-A20,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-01
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT120-H2 | GEO-A12 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,10-CT80-H24 GEO-D102 ATA-A21-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-02
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT120-H2 | GEO-A13 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,14-CT80-H24 GEO-D103 ATA-A21,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-03
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT120-H2 | GEO-A14 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,18-CT80-H24 GEO-D104 ATA-A21,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X8-04
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT120-H2 | GEO-A15 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,06 GEO-D201 ATA-A30,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-01
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT120-H2 | GEO-A16 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,10 GEO-D202 ATA-A31-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 PO0X9-02
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT80-H4 | GEO-A17 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,14 GEO-D203 ATA-A31,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-03
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT80-H4 GEO-A18 ATA-A1-RA0,32-KM10-RC4 0,18 GEO-D204 ATA-A31,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P00X9-04
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT80-H4 GEO-A19 ATB-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E101 ATA-A1-RA0,17-NM10-RB0,05-RC00,24-CT110-H24 | PO0X10-01
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT80-H4 | GEO-A20 ATB-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E102 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-RC40,10 P00X10-02
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT80-H4 GEO-A21 ATB-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E201 | ATA-A1,2-RA0,33-NM10-RB0,09-RC50,01-CT110-H72 | PO0X10-03
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT80-H4 GEO-A22 ATB-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E202 | ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72 | PO0X10-04
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT80-H4 | GEO-A23 ATC-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E301 | ATA-A1-RA0,29-NM10-RB0,08-RC50,01-CT110-H72 | PO0X10-05
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT80-H4 GEO-A24 ATC-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E302 ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC60,10 P00X10-06
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,04-CT120-H4 | GEO-A25 ATC-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E401 ATA-A1-RA0,36-NM10-RB0,10-RC40,10 P00X10-07
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,04-CT120-H4 | GEO-A26 ATC-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E402 ATA-A0,25-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-01
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,04-CT120-H4 | GEO-A27 ATD-A1-RA0.3-KM10-CT80-H24 GEO-E501 ATA-A0,5-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-02
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,04-CT120-H4 | GEO-A28 ATD-A1-RA0.3-KM14-CT80-H24 GEO-E502 ATA-A1-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-03
ATA-A1-RA0,33-NM5-RB0,08-CT120-H4 | GEO-A29 ATD-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 GEO-E601 ATA-A1,5-RA0,24-NM1-CT80-H24 P01-04
ATA-A1-RA0,37-NM5-RB0,09-CT120-H4 | GEO-A30 ATD-A1-RA0,3-KM14-RB0,09-CT80-H24 GEO-E602 ATA-A0,25-RA0,3-NM1-CT80-H24 P02-01
ATA-A1-RA0,28-NM10-RB0,08-CT120-H4 | GEO-A31 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FPO1 ATA-A0,5-RA0,36-NM1-CT80-H24 P02-02
ATA-A1-RA0,31-NM10-RB0,09-CT120-H4 | GEO-A32 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP02 ATA-A1-RA0,52-NM1-CT80-H24 P02-03
ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-B01 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP03 ATA-A1.5-RA0,71-NM1-CT80-H24 P02-04
ATA-A1-RA0,3-NM5-CT80-H24 GEO-B02 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP04 ATA-A0.5-RA0.27-NM10-CT100-H24 P03-01
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-B03 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP05 ATA-A1-RA0.36-NM10-CT100-H24 P03-02
ATA-A1-RA0,3-KM5-CT80-H24 GEO-B04 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP06 ATA-A1,5-RA0.45-NM10-CT100-H24 P03-03
ATA-A1-RA0,3-NM10-RB0,08-CT80-H24 | GEO-B05 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP0O7 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H96 P04-01
ATA-A1-RA0,3-NM5-RB0,07-CT80-H24 GEO-B06 ATA-A1-RA0,3-NM10-CT80-H24 GEO-FP08 ATA-A1-RA0,41-NM10-RB0,11-CT100-H96 P04-02
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 | GEO-B0O7 ATA-A0,5-RA0,36 P00X1-01 ATA-A1-RA0,48-NM10-RB0,13-CT100-H96 P04-03
ATA-A1-RA0,3-KM5-RB0,08-CT80-H24 GEO-B08 ATA-A0,5-RA0,20-NT20-CT80-H6 P00X1-02 ATA-A1-RA0,36-NM10 P05-01
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H24 GEO-C101 ATA-A0,5-RA0,30-NT13-CT80-H6 P00X1-03 ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H4 P05-02
ATA-A1-RA0,34-KM10-CT80-H24 GEO-C102 ATA-A0,5-RA0,36-NT36-CT80-H6 P00X1-04 ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H7 P05-03
ATA-A1-RA0,38-KM10-CT80-H24 GEO-C103 ATA-A0,5-RA0,37-NM10-CT100-H24 P0O0X2-01 ATA-A1-RA0,36-NM10-CT110-H24 P05-04
ATA-A1-RA0,42-KM10-CT80-H24 GEO-C104 ATA-A1-RA0,49-NT10-CT100-H24 P00X2-02 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08 P06-01
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 | GEO-C201 ATA-A2-RA0,73-NT10-CT100-H24 P00X2-03 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H2 P06-02
ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 | GEO-C202 AC1-A1-RA0,41-NM10-RBO,11-CT100-H24 POOX3-01 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H7 P06-03
ATA-A1-RA0,38-KM10-RB0,12-CT80-H24 | GEO-C203 | ATAO0,5-AC1-A1-RA0,27-NM10-RB0,11-CT100-H24 | P00X3-02 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT110-H24 P06-04
ATA-A1-RA0,42-KM10-RB0,13-CT80-H24 | GEO-C204 | ATAO0,67-AC1-A1-RA0,24-NM10-RB0,11-CT100-H24 | P0O0X3-03 ATA-A0,75-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-01
ATA-A1-RA0,3-KM10 GEO-C301 AC1-A2-RA0,61-NM10-RB0,17-CT100-H4 PO0X4-01 ATA-A1-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-02
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H7 GEO-C302 AC1-A3-RA0,81-NM10-RB0,23-CT100-H4 P00X4-02 ATA-A1,25-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-03
ATA-A1-RA0,3-KM10-CT80-H14 GEO-C303 AC1-A6,5-RA1,53-NM10-RB0,43-CT100-H4 POOX4-03 ATA-A1,5-RA0,30-NM10-RB0,08-CT100-H4 P07-04
ATA-A1-RA0,43-KM10-CT80-H24 GEO-C304 ATA-A1-RA0,50 P00X5-01
ATA-A1-RA0,3-KM10-RB0,09-CT80-H24 | GEO-C401 ATA-A1-RA0,50-CT100-H4 P00X5-02
ATA-A1-RA0,34-KM10-RB0,11-CT80-H24 | GEO-C402 ATA-A1-RA0,50-CT100-H24 P00X5-03

Donde AT es el tipo de arcilla (A,B,C,D); A es la cantidad de arena (A, A1, A2y Az con didmetro de particula de 250pm, 1mm, 3mm y 3-6mm respectivamente)en relacion a la arcilla en peso; RA es

la cantidad de agua que interviene en la solucién alcalina en relacién a la arcilla en peso; NM es la concentracion molar de la solucién (NaOH); KM es la concentracién molar de la solucién (KOH);

RB es la cantidad de Na2OHs en relacién a la arcilla en peso; RC es la cantidad (en relacién a la arcilla en peso) y tipo de aditivo en donde RCo es agua marina, RC1 es Sikament FF, RC2 Sikament
165 ES FF, RCses ViscoCrete 125 FF, RCaes Cal viva FF, RCs es Hexametafosfato de sodio y RCs es Cal viva (F plus); CT es la temperatura a la que es expuesta la muestra; y H es el tiempo de
exposicion a temperatura.
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Imagen de portada: Imagen disefiada a partir de la fotografia de la Fig. 7.2: Fotografia de bloques y placas de arcilla polimerizada
Tipo A fabricadas en la campafia experimental. Autoria propia.

CREDITOS DE IMAGENES CAPITULO 1

Fig. 1.1. Los avances sobre el conocimiento fisico de la composicién de la materia podran alterar la capacidad resistente de nuestros
materiales y originar nuevas tipologias estructurales. Imagen modificada a partir de: https: //bit.ly/2Rq8N1G (Isabella Breda) y https://
bit.ly/2Q00lXP (gravityim.com)

Fig. 1.2. linea del tiempo y consumo de energia de materiales de consfruccion. Auforia propia a partir de datos recopilados de:
Venkatarama Reddy, B. V. [2009). Sustainable materials for low carbon buildings. Infernational Journal of Low-Carbon Technologies, 4(3),
175-181. http://doi.org/10.1093/ijlct/ctp025) p. 176.

CREDITOS DE IMAGENES CAPITULO 2

2.1 Las arcillas: nanomateriales naturales

Fig. 2.0.1. la tierra es un material compuesfo diferentes tipos de silicatos, entre ellos, los filosilicatos (arcillas) son el conglomerante
principal. Fotografia: Isabella Breda, 2015, in occasione di PORTONI APERTI _ XVl Festa della Ceramica — Nove (VI), Tessitura,
Recuperado en Octubre 2018 de http://www.isabellabreda.it/il-mestiere-dellarte-_-mulino-de-bortoli-_-novevi/

Fig. 3.0.1. Desde tiempos remotos la arcilla a formando parte de la vida del hombre: (arriba) “Llos Guerreros de Terracota” o guerreros de
Xian moldeados con arcilla hace mas de 2200 afios (China 210209 a. C.); (abajo) Imagen (SEM) con una magnificacién de 24000x
de lédminas de arcilla caolinitica tomada con un microscopio electrénico Thermo Fisher Scientific (2011). Recuperado en Octubre 2018
de: https://bit.ly/2URqCr; https://bit.ly/2zQYPOH

Fig. 3.1.1 (Izquierda) Muro de tierra apisonada en la antigua ciudad de Chan Chan - Pert, construido aproximadamente hace 2600
afos. Recuperado en Octubre 2018 de: hitp://www.welcomeperutravel.com/espanol/fotos-peru/trujillo/muro-chan-chan.himl. (Derecha)
Muro de tfierra apisonada en la casa Llehmhaus Rauch, en el poblado de Schlins - Austria, construida por Martin Rauch en el afio 2008.
Recuperado en Octubre 2018 de: http://tectonicablog.com/wp-content/uploads/2009/11/MG_3539-455x303.jpg.

Fig. 3.2.1. El tamafio de particula es una caracteristica determinante de las arcillas. En la imagen SEM de arcilla caolinita bien cristalizada
de arenisca, es posible observar la morfologia hexagonal, las superficies basales lisas y la abundancia de poros. Recuperado en
Octubre 2018 de: https://bit.ly/2zn)dyq

Fig. 3.3.1. El tetraedro compuesto por un dtomo de silicio y cuatro dtomos de oxigeno es considerada la unidad fundamental de fodos
los silicatos, por ende, de las arcillas. Autoria propia.

Fig. 3.3.2. Esquema del enlace covalente entre el dtomo central de silicio y los cuatro dtomos circundantes que forman el tefraedro
(unidad bésica de los silicatos). Autorfa propia.

Fig. 3.3.3. Diferentes tipos de representacion gréfica del tetraedro. Autoria propia.

Fig. 3.3.4. Esquemas de unién entre dtomos y tefraedros. Autoria propia.

Fig. 3.3.5. Ejemplos de minerales y esquemas de posibles uniones entre tetraedros en forma de redes simples y compuestas que dan
origen a los diferentes fipos de silicatos. Autoria propia.

Fig. 3.3.6. Ejemplos de enlaces covalentes que pueden darse entre diferenfes elementos, gracias a las caracteristicas eléctricas y a la
capacidad de compartir electrones enfre si. Autoria propia.

Fig. 3.4.1. las arcillas pertenecen al grupo de los filosilicatos. Presentan una estructura laminar. Recuperado 11/2017 de: Urquiza, E.
A. F, luisa, M., & Ruldua, M. [2009). Estructura general de las arcillas utilizadas en la preparacién de nanocompuestos poliméricos,
Xll(44), 35-41. p.37.

Fig. 3.4.2. Composicion de una lamina fipo T mediante la unién de tefraedros (SiO,)*. Autoria propia.

Fig. 3.4.3. Los filosilicatos se componen de varias léminas aplanadas apiladas y por tanto con una superficie especifica muy elevada.
Estos actian como conglomerantes del resto de silicatos presentes en los suelos. Recuperado en Octubre de 2018: Fontaine, L., & Anger,
R. [2009). Batir en terre Du grain de sable & l'architecture. Belin. p. 152.

Fig. 3.4.4. Composicion de una lamina tipo O mediante la unién de octaedros, y composiciones de laminas tipo T-O y T-O-T. Autoria
propia. Fig. 3.4.5 Tanto tetraedros como octaedros y esquemas T, T-O y T-O-T son idealizados pero nos ayudan a visualizar y entender
la esfructura laminar de los minerales de arcilla. Recuperado en Octubre de 2018: Fontaine, L., & Anger, R. (2009). Batir en terre Du
grain de sable & l'architecture. Belin. p. 156.

Fig. 3.4.6. Disposicion atémica. Recuperado 11/2017 de: Urquiza, E. A. F, Lluisa, M., & Ruldua, M. (2009). Estructura general de las
arcillas utilizadas en la preparacion de nanocompuestos poliméricos, Xl(44), 35-41. p.38.
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Fig. 3.4.7. Vista superior de los planos a) dioctaédrico y b] frioctaédrico. Recuperado 11/2017 de: Urquiza, E. A. F., Luisa, M., &Ruldug,
M. [2009). Estructura general de las arcillas utilizadas en la preparacion de nanocompuestos poliméricos, Xll[44), 35-41. p.38.

Fig. 3.4.8. Las arcillas son materiales porosos con espacios libres entre las capas, particulas y agregados que las conforman. Recuperado
11/2017 de: Bergaya, F., & lagaly, G. [2013). Handbook of clay science. Elsevier. p.14.

Fig. 3.4.9. Imagenes SEM (Scanning Electron Microscope) en donde se aprecian varias morfologias estructurales de varios fipos de
arcilla. Recuperado 11/2017 de: Bergaya, F., & Lagaly, G. (2013). Handbook of clay science. p.15.

Fig. 3.5.1. Clasificacién de los minerales de arcilla. Auditoria propia a partir de: [Clay Mineralogy, Ralph E. Grim). Recuperado 11/2017
de: Grim, R. . {1968). Clay mineralogy. (2nd ed.). New York: McGraw-Hill. Retrieved from https://bit.ly/2urQLOv

Fig. 3.5.2. Propuesta de clasificacion de los filosilicatos, incluidos minerales de arcilla. (Auditoria propia a partir de Committee to the
Infernational Mineralogical Association -AIPEA). Recuperado 11/2017 de: Murray, H. H. (Haydn H. [2007). Applied clay mineralogy :
occurrences, processing, and application of kaolins, bentonites, palygorskite-sepiolite, and common clays. Elsevier. Retrieved from https://
bit.ly/2uwbAsX

Fig. 3.5.3. Clasificacion de los caolines - serpentinas. Recuperado 11/2017 de: Dominguez, J., & Schifter, 1. (1995). Las arcillas: el barro
noble. (Fondo de Cultura Econémica; Insfituto Latinoamericano de la Comunicacion Educativa, Ed.Jla ciencia para todos. Recuperado
de: https://bit.ly/221972T

Fig. 3.5.4. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de cristales de caolinita. Recuperado 11/2017 de: https://bit.ly/2uDhbOf
Fig. 3.5.5. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de una Halloysita. Recuperado 11/2017 de: hitps://bit.ly/2Ln1B2y

Fig. 3.5.6. Clasificacién de las esmectitas. Recuperado 11/2017 de: Dominguez, J., & Schifter, |. (1995). Las arcillas: el barro noble.
(Fondo de Cultura Econémicg; Instituto Latinoamericano de la Comunicacion Educativa, Ed.Jla ciencia para todos. Recuperado de:
https: //bit.ly/221972T

Fig. 3.5.7. Férmulas quimicas de algunas esmectitas. Recuperado 11/2017 de: Grimshaw, R. W., & Searle, A. B. (1971). The chemistry
and physics of clays and allied ceramic materials (4th ed.). New York: Ernest Benn Limited. Retrieved from hitps: //bit.ly/2LgyPRS

Fig. 3.5.8. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope| de una montmorillonita. Recuperado 11/2017 de: https://bit.ly/2POXa09

Fig. 3.5.9. Clasificacién de las micas. Recuperado 11/2017 de: Dominguez, J., & Schifter, I. (1995). Las arcillas: el barro noble. (Fondo
de Cultura Econémica; Instituto Latinoamericano de la Comunicacion Educativa, Ed.)la ciencia para todos. Recuperado de: hitps://bit.
ly/2MwIYGCe

Fig. 3.5.10. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope) de una illita. Recuperado 11/2017 de: https://bit.ly/2L6gQ0I

Fig. 3.5.11. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope] de una clorita. Recuperado 11/2017 de: hitps://bit.ly/2L7BViq

Fig. 3.5.12. Imagen SEM (Scanning Electron Microscope| de una vermiculita. Recuperado 11/2017 de: hitps://bit.ly/2Nrfqui

Fig. 3.5.13. Imagenes SEM (Scanning Electron Microscope] de una palygorskita. Recuperado 11/2017 de: https://bit.ly/2L6GMAF

Fig. 3.6.1. Autoria propia.

Fig. 3.6.2. La temperatura puede influir notablemente en el comportamiento de las arcillas. Recuperado 11/2017 de: Grim, R. . (1968).
Clay mineralogy. (2nd ed.]. New York: McGraw-Hill. Recuperado de: https://bit.ly/2urQLOv

2.2 Geopolimerizacion
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Fig. 4.0.1. "los geopolimeros, son materiales compuestos por cadenas o redes de moléculas minerales vinculadas con enlaces
covalentes”. (Geopolymer Institute]. Foto montaje a partir de imagen recuperada en Octubre 2017 de: https://bit.ly/2Dc/zPm

Fig. 4.1.1. Pieza estructural prefabricada de geopolimero a base de ceniza volante. Queensland’s Global Change Institute (GCI) University
- Australia (2013). Recuperado el 18-122016 de: http://blightanner.com.au/wp-content/uploads/2014,/10/)BZ_7225-1400x933.jpg
Fig. 4.1.2. Paneles resistentes al fuego a base de geopolimeros (Nu-core® A2FR). Recuperado el 18-122016 de: htip://nucore.
hostingbyplatform.com/2p=32

Fig. 4.1.3. Diferentes geopolimeros sintetizados a partir de diferentes precursores de aluminosilicatos. Recuperado el 18-122016 de:
https: //bit.ly/2Fha2ux

Fig. 4.2.1. Pieza estructural prefabricada de geopolimero a base de ceniza volante - Queensland’s Global Change Institute (GCl)
University - Australia [2013). Recuperado el 18-12-2016 de: htips://www.geopolymer.org/news/worlds-irst-public-building-with-structural-
geopolymer-concrete/

Fig. 4.2.2. Morteros alcalinamente acfivados, comparados con cemento Portland [OPC| vy ligante de sulfoaluminatos de calcio. El
sombreado indica contenido alcalino aproximado; el sombreado més oscuro corresponde a concentraciones mas altas de Na y/o K.
Recuperado de: Provis, J. L., & Van Deventer, J. S. J. (2014). Alkali Activated Materials (Vol. 13). http://doi.org/10.1007/978-94-007
76722 p. 08. [Diagrama cortesia de |. Belea)

Fig. 4.3.1 Eventos destacados en la historia de materiales alcalinamente activados hasta 2015. Tabla elaborada a partir de informacién
recuperada el 18-122016 de: Pacheco-Torgal, F. [2015). Handbook of alkali-activated cements, mortars and concretes. United Kingdom:
Woodhead Pub. pp 01-16.

Fig. 4.4.1 Diferentes sistemas de geopolimeros basados en el nimero de unidades siloxo SO (segin Davidovits]. Recuperado el
18-122016 de: Davidovits, J. [2015). Geopolymer, Chemistry and Applications. (J. Davidovits, Ed.) (4th ed.). Saint-Quentin: Institut
Géopolymeére.
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