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RESUMEN

En esta investigacion se analiz6 el comportamiento de distintos morteros de activacion
alcalina o geopolimeros frente al ataque acido proponiendo un nuevo método de evaluacién
que permita relacionarlos con la durabilidad y establecer comparaciones con el mortero
control de cemento Portland ordinario (CPO).

Se seleccionaron cuatro precursores para someterlos al proceso de activacion alcalina: escoria
de alto horno (ESC), silicoaluminato célcico vitreo (VCAS), ceniza volante (CV) y residuo

de catalizador de craqueo catalitico (FCC).

Se prepararon probetas prismaticas de mortero para cada geopolimero con el objeto de
estudiar su durabilidad mediante la siguiente serie de pruebas: por una parte, determinar la
capacidad de neutralizacion acida (ANC) con distintos valores de pH sobre muestras en polvo
Yy, por otra parte, determinar la pérdida de masa en los especimenes y la variacion de pH con

respecto al tiempo en secciones de probetas de mortero.

En general, se esperaba que los valores obtenidos de la capacidad de neutralizacion &cida en
soluciones de pH 7, 4 y 2 y la pérdida de masa producida por la lixiviacion en una disolucion
de pH 2 estuvieran relacionados directamente con la cantidad de calcio en cada
conglomerante, lo que asi fue a excepcién del FCC. Este material no sigui6 este patron,
probablemente porque su curado se realiz6 a temperatura ambiente en la cdmara himeda y
las reacciones quimicas fueron mas lentas generando productos de reaccién menos resistentes

al ataque acido.

Adicionalmente, se realiz6 el ensayo de inmersion de probetas cubicas en condiciones
agresivas mas extremas (pH 0), determinando su estabilidad a través de la variacion de masa
de las mismas. Se evalud la durabilidad de los productos de reaccion de la activacién alcalina
que forman el conglomerante de cada mortero, observandose que la CV presenta la menor
pérdida de masa (3.8%), evidenciando la estabilidad de los geles de silicoaluminato de sodio
hidratado (N-A-S-H) frente al ataque acido, el VCAS (10.7%) CPO (9.4%) y ESC (6.7%)
presentan pérdidas de masa similares, pero con un notable deterioro superficial; en el FCC
se observé una pérdida de masa significativamente mas elevada (38.4%), que no coincide

con el comportamiento de los geles N-A-S-H frente a un ataque acido.



En el ensayo anterior, de poco méas de dos meses, también se monitoreaba el pH de las
disoluciones a fin de conocer la capacidad de cada material para disminuir la acidez del
medio, donde se observo que los maximos valores alcanzados fueron por el CPO (2.77) y la
ESC (2.72), debido a sus elevados contenidos de calcio, mientras que el pH final del FCC
(1.88) deja en evidencia que sus geles N-A-S-H son inestables en medios acidos al presentar
un mayor valor que el VCAS (1.33) y la CV (0.66).

Finalmente, tras el ataque acido de las probetas a pH 2, las mismas se cortaron y se revelaron
con fenolftaleina en su cara interior y se observaron mediante el microscopio optico y el
microscopio electronico de barrido de emisién de campo (FESEM) para identificar un posible
frente de ataque. En el microscopio éptico no se aprecié un frente de ataque en ninguno de
los morteros estudiados, ya que el ataque ocurre de manera superficial y el arido siliceo, al
no reaccionar con el acido, funciona como una barrera que impide la penetracién del agente

agresivo en la matriz.

Por lo anterior, solo se llevaron dos muestras (CPO y FCC) al FESEM vy se corrobor6 que las
pastas de los morteros estaban en buenas condiciones, es decir, no presentaban lixiviacion.
Se observaron altos niveles de silicio en los &ridos, combinaciones de silicio y calcio para las

pastas de CPO y combinaciones de silicio y aluminio para las pastas de FCC.
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1. INTRODUCCION

1.1 Cemento Portland ordinario y el medioambiente

El cemento Portland ordinario (CPO) es el conglomerante mas utilizado en la industria de la
construccion por su durabilidad y coste econémico al compararlo con otros materiales, sin
embargo, presenta una desventaja muy considerable relacionada con el impacto negativo al

medioambiente durante la fase de produccion [1].

En la Tabla 1 se muestran las cantidades producidas y consumidas de cemento por cada
continente en el afio 2009, reflejando un total de tres mil millones de toneladas [2], pero en
un estudio realizado mas reciente por el Servicio Geoldgico de los Estados Unidos de
América (EE.UU.). se estim0 que durante el afio 2017 la produccién de cemento fue de cuatro

mil millones de toneladas, lo cual es un aumento notable en apenas 8 afios [3].

Tabla 1: Produccion y consumo mundial del cemento en millones de toneladas (2009) [2].

Continente Produccién Consumo

Asia 2303 2267
Europa 346 334
América 228 232
Africa 146 161
Oceania 10 11

Total 3033 3005

Aproximadamente, una tonelada de CPO genera 0,55 toneladas de CO2 quimico debido a la
descarbonatacion de la caliza empleada en su preparacion y produce 0,39 toneladas
adicionales de COz en emisiones de combustible para los procesos de coccion y molienda, lo
que representa un total de 0,94 toneladas de CO. [4]. A manera de comparacion, otros
investigadores [5] detallan que la industria del cemento emitio aproximadamente 0,87 kg de
CO; por cada kg de cemento producido en el afio 2000. A partir de lo anterior, se concluye
que la produccion de cemento contribuye con un 7% del total de las emisiones mundiales de
CO: [6].

11
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Por lo tanto, se vienen desarrollando desde hace décadas diversas lineas de investigacion
dirigidas a obtener nuevos conglomerantes a partir de residuos o materiales con menor
impacto ambiental, que puedan reemplazar al cemento Portland; entre estos, los de mayor

actualidad son los llamados cementos de activacion alcalina [7][8].
1.2 Cementos activados alcalinamente
1.2.1 Definicion

Los conglomerantes activados alcalinamente estan recibiendo una atencion creciente como
alternativa al cemento Portland debido a su alta resistencia, durabilidad y menor impacto
ambiental. Se preparan mezclando materiales pulverizados ricos en silicio y aluminio,
principalmente, tales como cenizas volantes, escoria de alto horno o metacaolin, con una

solucion activante alcalina [1].

El producto de reaccién es un aluminosilicato alcalino hidratado sintético que tiene una
estructura de red similar a los de los polimeros termoestables organicos y, por lo tanto,
Davidovits los Ilamé geopolimeros [9].

1.2.2 Antecedentes

El primer uso de disoluciones alcalinas como componente de material cementante se remonta
al afio 1930, cuando Kuhl investigé el comportamiento de mezclas de escoria molida y
solucion de hidroxido potésico. Luego surgieron mas estudios sobre el tema, por ejemplo:
Chassevent midio la reactividad de escorias usando hidréxido potésico e hidroxido de sodio
en 1937, y Purdon, en 1940, hizo el primer estudio extensivo de laboratorio sobre cementos
sin clinker a partir de escoria y disoluciones alcalinas (mezclas de hidréxidos y sales
alcalinas) [10].

En 1957, Glukhovsky descubrié la posibilidad de obtener materiales cementantes a partir de
aluminosilicato con bajo contenido o sin calcio y disoluciones alcalinas [11]. LIamé a los
conglomerantes "suelo-cementos” y a los correspondientes hormigones "silicatos del suelo™.
Dependiendo de la composicion de los materiales de partida, los conglomerantes se pueden

dividir en dos grupos:
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v" Sistema de enlace alcalino (en ausencia de calcio): se obtienen a partir de la mezcla
de aluminosilicatos sin calcio, tales como arcillas, generalmente caolin o metacaolin,
0 cenizas volantes silicoaluminosas y disoluciones alcalinas.

v Sistema de enlace alcalino (con baja concentracion de calcio): suelen obtenerse a
partir de mezclas de aluminosilicatos con calcio, tales como escorias 0 cenizas

volantes sulfocalcicas y disoluciones alcalinas.

En 1981 Davidovits produjo conglomerantes al combinar alcalis con mezcla de caolinita,
piedra caliza y dolomita calcinada, lo cual llamo geopolimero, ya que tienen una estructura
polimérica [12]. También cre6 varias marcas comerciales como Pyrament, Geopolycem y
Geopolymite partir de este conglomerante [13]. En la Figura 1 se muestra el proceso de la
geopolimerizacion que consiste en la disolucion de la fuente de aluminosilicato, formacion

de fases de gel estables hasta llegar a la formacion de especies geopoliméricas [14].

Aluminosilicate Source

- Dissolution
Maq) | €=——Hp
OH(.aq)

Aluminate & Silicate

— Speciation
he 1 Equilibrium
oy % e i e
-r\:lf'} 3 s - 2

Gelation

Reorganization

Polymerization
and Hardening

3
|
X S S NI NI

H » '
t.‘ f‘ 0, ‘i @“I@
e oS

Figura 1: Modelo conceptual de la geopolimerizacion [14].
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En uno de sus estudios, Provis menciona que los geopolimeros son un subconjunto de los
cementos de activacion alcalina, donde una fase del conglomerante es de aluminosilicato y
posee alto contenido de aluminio y bajo contenido de calcio [14]. Sin embargo, Davidovits
expone que un geopolimero no es lo mismo que un cemento de activacion alcalina y que su
diferencia esta en las reacciones quimicas que ocurren durante el proceso de formacion.
Ademas, afiade que el término geopolimero se ha utilizado porque esta de moda y que es un

error presentarlo como sindénimos de cemento de activacion alcalina [15].

Para los efectos de este trabajo utilizaremos geopolimero y cemento de activacion alcalina
como sinénimos ya que la mayoria de los articulos de investigacion lo definen de ambas

maneras.

1.2.3 Aplicaciones

Desde el descubrimiento de los cementos y hormigones activados con alcalis se han
comercializado, principalmente en China y la Unidon Soviética, en aplicaciones como:
bloques de albafiileria, pavimentos de hormigon, tuberias de hormigon, estabilizacion de
residuos peligrosos, entre otras [12].

Durante las Gltimas dos décadas, los cementos y hormigones activados con alcalis han atraido
fuertes intereses en todo el mundo debido a sus ventajas de bajo consumo de energia, alta
resistencia y buena durabilidad en comparacion con los cementos Portland [12].

1.2.4 Sustancias activadoras

Las sustancias activadoras son compuestos alcalinos como hidroxidos (ROH,), sales de acido
débil (R.COgz, R3S, RF), sales de acido fuerte (Na2SO4, CaSO4-2H20) y sales silicicas del
tipo R20-(n)SiO2, donde R es un ion alcalino del tipo Na, K o Li. Desde el punto de vista
mecanico, los activadores alcalinos mas efectivos son el hidroxido de sodio (NaOH), el

carbonato de sodio (Na2COz) y el silicato sodico o waterglass (Na2SiOs) [16].

Las funciones de las sustancias activadoras son siguientes:

v Acelerar la solubilizacion de la fuente de aluminosilicato.
v Favorecer la formacion de hidratos estables de baja solubilidad.
v Favorecer la formacion de una estructura compacta con esos hidratos formados.
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El activador alcalino es una sustancia muy importante en el proceso de geopolimerizacion,
ya que se obtienen conglomerantes de excelentes propiedades mecanicas y de durabilidad
dependiendo de la naturaleza del activador y de la concentracion del mismo. Un activador
alcalino proporciona un ambiente de elevada alcalinidad que acelera el proceso de disolucion
de la fuente de aluminosilicato para luego formar estructuras geopoliméricas de tipo geles de

silicoaluminatos sodicos o potasicos hidratados (N,K)-A-S-H [17].

La mayor parte de las investigaciones utilizan soluciones a base de hidréxidos de sodio y/o
potasio para realizar el proceso de activacion alcalina y segun las fuentes bibliogréaficas
consultadas, los conglomerantes activados con hidroxido de potasio presentan propiedades
mecénicas superiores a los activados con hidroxido de sodio [18]. Sin embargo, otros
investigadores afirman que la afinidad del material aluminosilicato con el activador alcalino

incide directamente en la mejora de las prestaciones del material [19].
1.3 Materiales utilizados para fabricar los geopolimeros en esta investigacion

1.3.1 Escoria granulada de alto horno (ESC)

La escoria granulada de horno alto se obtiene por enfriamiento rapido de una escoria fundida
de composicién adecuada, obtenida por la fusion del mineral de hierro en un alto horno y
constituida, al menos en dos tercios de su masa, por escoria vitrea. Posee propiedades

hidraulicas cuando se activa de manera adecuada [20].

Este subproducto debe estar constituido, al menos en dos tercios de su masa, por la suma de
Oxido de calcio (CaO), 6xido de magnesio (MgO) y dioxido de silicio (SiO2). El resto
contiene 6xido de aluminio (Al2O3) junto con pequefias cantidades de otros compuestos. La
relacion en masa (CaO + MgO)/(SiO2) debe ser superior a 1,0 [20].

La escoria de alto horno tiene propiedades hidraulicas y puede reaccionar con el agua pero
de forma muy lenta [21], por lo tanto, requiere el apoyo de la activacién alcalina para producir
la destruccidn de la estructura de la escoria y luego una policondensacion-cristalizacién de

los productos de reaccion [22].

Es dificil de precisar la naturaleza exacta de los productos de reaccion formados durante la
activacion alcalina, sin embargo, distintos investigadores coinciden que el silicato calcico
hidratado (C-S-H) es el principal producto de hidratacion y esta fase gel se diferencia de la
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de una pasta de cemento Portland por tener una menor relacion C/S. La formacion de otras
fases o compuestos hidratados dependen del tipo y cantidad del activador utilizado, de la
estructura y composicion de la escoria y las condiciones de curado bajo las cuales se va a

producir el endurecimiento [16][23].

Segun estudios realizados por algunos investigadores, los morteros y hormigones de escorias
activadas alcalinamente son mas estables frente a medios agresivos de sulfatos, agua de mar

y medios acidos, que los de cemento Portland [24].

1.3.2 Ceniza volante (CV)

La ceniza volante silicea es un polvo fino, de particulas esféricas en su mayoria, que tiene
propiedades puzolanicas, consta esencialmente de dioxido de silicio reactivo (SiOz) y de
Oxido de aluminio (Al203) y el resto contiene O0xido de hierro (Fe203) junto con otros
compuestos. Ademas, se obtiene por precipitacion electrostatica 0 mecanica de particulas
pulverulentas arrastradas por los flujos gaseosos de hornos alimentados con carbon

pulverizado [20].

La proporcion de éxido de calcio reactivo (CaO) debe ser menor del 10,0% en masa, Y el
contenido de 6xido de calcio libre, determinado segin el método descrito en la Norma EN
451-1, no debe exceder del 1,0% en masa [20].

La ceniza volante es un producto de desecho abundantemente disponible y debido a una
buena cantidad de silice y alumina, se ha utilizado para fabricar geopolimeros, sin embargo,
la Unica limitacion en las aplicaciones reales de construccion in situ es el requisito de curado
a alta temperatura para lograr mejor o propiedades comparables a las del hormigén con

cemento Portland [25].

La reaccion de activacion alcalina de las cenizas volantes se realiza a través de un proceso
exotérmico de disolucion durante el cual se produce la descomposicion de los enlaces
covalentes Si-O-Si y Al-O-Al y los iones (silicio y aluminio) pasan a la disolucién. Los
productos generados se acumulan durante un periodo de tiempo (periodo de induccion) y
finalmente, se produce una condensacion de la estructura, teniendo apariencia de un material

cementoso con una estructura poco ordenada, pero de alta resistencia mecanica [26].
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Segun algunos investigadores, se encontrd que el producto de reaccion principal es un gel de

aluminosilicato amorfo, también considerado como un "precursor de zeolita" [26][27].

En una investigacion sobre geopolimeros se realizaron sustituciones de ceniza volante por
cemento Portland ordinario en porcentajes de 10, 20 y 30%, observando mejores resistencias
a compresion cuando la sustituciéon fue de 20%, y mayor pérdida de masa a medida que

aumenta la cantidad de CPO cuando se expuso a condiciones de medio acido [25].

El uso de ceniza volante como conglomerante para la fabricacion de hormigon presenta un
mejor comportamiento que el cemento Portland ordinario al estar expuesto en medios
agresivos como acido sulfdrico y nitrico, ya que la superficie de las probetas permanece

intacta al sumergirlas en acido, segun algunos investigadores [28][29].

1.3.3 Aluminosilicato célcico vitreo (VCAS)

Es un material puzolanico, relativamente nuevo, que presenta en su composicién quimica
basicamente CaO-Al>03-SiO- en estado vitreo, lo cual posibilita una elevada reactividad,
adecuado para ser utilizado en conglomerantes a base de cemento Portland [17].

La tecnologia del VCAS fue desarrollada en EE.UU., siendo presentada por primera vez a la
industria del hormigon por Vitro Minerals en el afio 2006. EI material fue patentado por
Hemmings et al. en el afio 2004 - “White Pozzolan Composition and Blended Cements

Containing same” [30].

El VCAS es producido a partir de residuos provenientes de la fabricacion de las fibras de
vidrio y su color es blanco. Su utilizacién en morteros y hormigones reduciria los desechos
destinados a los vertederos en aproximadamente 200000 toneladas/afio, ademas de contribuir
a la disminucion en el consumo de cemento Portland y, como consecuencia, al desarrollo
sostenible [17].

Si se utiliza el NaOH como activador alcalino, el compuesto formado durante el proceso de
geopolimerizacion presenta una composicion del tipo (N,C)-A-S-H. No se han identificado
silicatos célcicos hidratados (C-S-H) como habitualmente se puede encontrar para los

conglomerantes activados alcalinamente basados en materiales ricos en calcio [17].
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Una ventaja del VCAS es su menor demanda de agua en comparacion con otras puzolanas
como el humo de silice o ceniza volante [17]. También presenta elevadas resistencias en
cortos tiempos al compararla con el control, cuando el curado se realiza a temperaturas
mayores de 65°C [31].

Segun una investigacion de Tashima y col., al realizar un ensayo de ataque acido por
inmersion de morteros de geopolimeros a base de VCAS y morteros control (CPO) en
disoluciones de &cido clorhidrico (HCI) para evaluar su durabilidad se obtuvo que las
probetas de CPO presentaron mayores pérdidas de masa y de resistencia mecanica con
respecto a las de VCAS [17].

1.3.4 Residuo de catalizador de cragueo catalitico (FCC)

Es un residuo industrial proveniente de la industria petroquimica para el refinamiento del
petréleo crudo cuya produccion es de 400000 t/afio [32]. Se compone de particulas esféricas

de tamafio entre 100 y 0.1 um que después de molidas presentan morfologia irregular [33].

El FCC es un material de caracter cristalino con fases amorfas como consecuencia de la
destruccion parcial de la estructura durante la catalisis [34] con una composicion quimica
basada en Al,0O3 (37-46%) y SiO (47-58%) [35].

En un estudio comparativo entre el metacaolin y el FCC se observé que ambas puzolanas
tienen una reactividad similar, siendo un poco mas alta la de FCC en edades tempranas,

mientras que el metacaolin tiene mayor reactividad para tiempos largos de curado [35].

La trabajabilidad de los morteros con FCC es menor en comparacion con el de cemento
Portland ya que la superficie especifica es alta y absorbe mayor cantidad de agua [33] vy al
sustituir CPO por FCC en rangos de 6-20%, dichos morteros cumplen con las propiedades
quimicas, fisicas y mecanicas que exigen las normas europeas, incrementando las resistencias

hasta en 10 MPa comparado con el control [36].

Con el fin de desarrollar nuevos conglomerantes alternativos al cemento Portland, también
se utiliz6 el FCC para someterlo al proceso de geopolimerizacion mediante la utilizacion de
una mezcla de hidroxido de sodio (NaOH) vy silicato sodico (NazSiOs), donde se concluye
que a mayor relacion SiO2/Na2O, mayor es la resistencia a la compresion de los morteros
[37].
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A este residuo inorganico también se le han realizado pruebas de lixiviacion para determinar
la cantidad de contaminantes o metales pesados que puedan liberar al entorno, resultando que
dichas concentraciones son muy bajas comparadas con las especificadas como limites
permisibles en la legislacion ambiental, es decir, que su uso como parte de ciertos

conglomerantes es una alternativa amigable con el medioambiente [38].
1.4 Ataque acido
1.4.1 Definicion

La durabilidad del hormigon es una propiedad muy importante, ya que determina la vida Util
de las estructuras dependiendo de las influencias externas que puedan amenazar su
integridad. Algunos factores amenazadores o influyentes que pueden deteriorar el hormigon

son: congelamiento y descongelamiento, abrasion, corrosion del acero, ataque quimico [39].

El ataque &cido representa un tema preocupante de creciente importancia, debido a la
extension de los dafios de las estructuras de hormigén en todo el mundo. Esta situacion

desfavorable es una consecuencia de dos factores [40]:

v’ La difusién de fuentes de medios acidos que entran en contacto con estructuras de
hormigon debido a las actividades en crecimiento tanto en areas urbanas como

industriales en los ultimos 20-30 afios.

v' Laalcalinidad universal de los materiales a base de cemento o sus productos alternativos,
morteros, hormigones, etc., que condicionan su alta sensibilidad y vulnerabilidad en

ambientes acidos.

Por lo tanto, la informacion sobre el mecanismo y los factores de la tasa de ataque acido
parece ser muy Util para la proteccidon de las estructuras de hormigon contra el ataque acido,

y para minimizar los dafos causados [40].

Un socio inevitable del ataque quimico es el agua ya que actia como un disolvente de agentes
agresivos, como un medio de transporte de dichos agentes y productos de reaccion del ataque,
y, ademas, en algunos casos, como un constituyente de los productos de reaccién. Por lo

tanto, el agua siempre esta presente en los procesos de deterioro [40].
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La fuerza o agresividad del &cido, su grado de disociacién en las soluciones v,
principalmente, la solubilidad de la sal formada depende del caracter quimico del anion.
Debido a que el ataque &cido se basa en los procesos de descomposicion y lixiviacion de los
constituyentes de la matriz cementante, las condiciones de los fendomenos de transporte, tales
como el suministro de soluciones acidas agresivas y el drenaje de los productos del ataque,

son de importancia especifica para la intensidad del ataque [41][42][43][44].

1.4.2 Factores influyentes

v" Tipo de &cido:

El valor de pH depende del grado de disociacion del acido, por lo tanto, no da una
informacion correcta sobre la cantidad real del &cido en la solucién. Un acido fuerte que tiene
alto grado de disociacion (&cido clorhidrico, acido nitrico) puede alcanzar valores muy bajos
de pH incluso con concentraciones relativamente pequefias de acido en la solucion. Los
acidos debiles debido a su bajo grado de disociacion, alcanzan valores de pH mas altos

aunque estén en mayores concentraciones [45].

La severidad del ataque acido depende de la solubilidad de la sal de calcio formada, debido
a que se produce una lixiviacion o migracion de dichas sales en la matriz cementante,

provocando que se observe una capa porosa que contribuye al proceso de deterioro [46].

Entre los medios altamente agresivos se encuentran las disoluciones de acidos clorhidrico y
nitrico porque la solubilidad de sus sales de calcio es de 46.08% y 56.0% en peso,
respectivamente. La descomposicion hidrolitica de los productos de hidratacién del cemento
es un factor conductor que contribuye a la agresividad del ataque causando la alteracién del

medio alcalino en el material a base de cemento [40].
v Concentracion de la disolucion

La concentracién de la disolucion en el ataque acido influye de gran manera en la velocidad
de degradacion del material alcalino analizado, por lo tanto, se debe estimar, fijar o calcular

dicho pardmetro con anterioridad [47][48].
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v Tipo de Cemento

El ataque acido siempre es fuerte en cualquier tipo de material cementicio [49], sin embargo,
los cementos de altos contenidos de alimina pueden ser resistentes a las soluciones acidas
con valores de pH entre 4 y 5 debido a la ausencia de hidréxido de calcio y a la presencia de
aluminatos calcicos hidratados mas estables en la matriz de cemento e hidréxidos de aluminio

que pueden encapsular los productos de hidratacion y protegerlos del ataque acido [45].

Los cementos Portland mezclados por puzolanas y escorias se consideran mas resistentes al
ataque acido que el cemento Portland, sin embargo, ningin tipo de cemento tiene una
durabilidad al ataque acido satisfactoria y de larga duracion ya que los materiales son de

naturaleza alcalina y se producira una inevitable reaccion acido-base [50].
v Tipo de agregado

Generalmente, para la fabricacion de hormigon se pueden utilizar dos tipos de agregados de
distinto origen: siliceo y calizo. La arena de silice insoluble y la grava del rio generalmente
no participan en el proceso de deterioro, pero la dolomita soluble y la calcita en una solucion

acida pueden contribuir al proceso de degradacion del hormigén [45].
v’ Condiciones de curado y estructura de poros:

Un curado insuficiente en el hormigon puede provocar que en la capa superficial se
produzcan grietas 0 micro-fisuras que aumenten la permeabilidad del material y permitan el

ingreso de los agentes agresivos con mayor facilidad en la matriz de hormigén [51].

El transporte de especies agresivas hacia el material atacado y el drenaje de los productos del
ataque se realizan a través de un sistema de poros, por lo cual, la calidad en dicha estructura
es influyente en la velocidad de ataque y posterior degradacion del material alcalino [52].

1.4.3 Proceso de atague

En el curso del ataque acido, los protones ingresan en el hormigon y disuelven los productos
solidos de hidratacion del conglomerante y, dependiendo de su composicién mineraldgica,
el agregado. Los iones hidroxilo contenidos en los productos de hidratacion son neutralizados

por los protones [53].
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El calcio, el hierro, el aluminio y los iones sulfato atraviesan los poros y se difunden hacia la
superficie de hormigon, produciéndose una capa corroida altamente porosa que consiste
esencialmente en silicatos hidratados (Ver Figura 2) [54][55][56]. La tasa de crecimiento de
la capa estd determinada por (a) la difusion del &cido a través de la capa corroida hacia el

frente de reaccion y (b) la velocidad de reaccion del cido con el hormigon no deteriorado.

Corroded layer

>:

X

He
) o > q
Acid o

Ca” Fe” AI" SO

Figura 2: Capa corroida producto del ataque &cido [53].

Algunos experimentos han demostrado que la resistencia a la corrosion del hormigon
depende del tipo y composicion quimica del cemento y el pH del acido atacante [57],
mientras que, la tasa de corrosion esta determinada por la concentracion de acido, el tipo y la
cantidad de los productos de hidratacion que participan en la reaccion. La disolucion de
ferrita o hidratos de aluminato y la pérdida correspondiente de Fe*y AI** es mas lenta y se
produce a valores de pH mas bajos que la liberacion de Ca?* de C-S-H e hidroxido de calcio
[58].

A medida que el valor del pH disminuye, los productos de hidratacion pierden estabilidad: el
hidroxido de calcio (pH 12.6), etringita (pH 10.7), C-S-H (pH 10.5) y finalmente el aluminato
de calcio y los hidratos de hierro se descomponen sucesivamente hasta obtener un residuo de
gel de silice cuando el pH es aproximadamente 2. A valores de pH entre 4.0 y 6.5 hay una
pequeria cantidad de calcio remanente con fases residuales que contienen hierro y aluminio
[57].

A valores de pH por debajo de 12.5, la neutralizacion se puede considerar como la reaccion
entre el acido y el hidréxido de calcio o portlandita [Ca(OH):], es decir que, dos protones
(H*) provenientes del 4acido neutralizan la portlandita, produciendo un ion calcio (Ca*?),

mientras que los dos iones hidroxilo (OH") reaccionan con los protones. De ese modo, la
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portlandita se neutraliza pasando de la fase solida o matriz a la disolucién. En la Figura 3 se
presenta un esquema de dicha reaccion de neutralizacion que produce el incremento de la

porosidad en la superficie afectada [53].

Solid matrix

20H +Ca™ Fe* AI*

Increasing
porosity

2H ca* Fe* AI”
+2H,0
2X Pore solution

Figura 3: Reaccion de neutralizacion de la portlandita [53].

Durante la reaccion de neutralizacion, la disolucion de Ca?* va acompafiado de la liberacion
de Fe3* y AIP* a partir de ferrita, aluminatos hidratados y residuos de fases clinker, las cuales
son menos vulnerables al ataque acido y se disuelven mas lentamente. Dado que en
conglomerantes a base de cemento Portland su contenido esta por debajo del calcio, su
contribucidn a la porosidad de la capa corroida serd mas pequefia [53].

Cuando el hormigdn seco se expone a una solucién acida, ésta entra rapidamente en la
estructura de poros por medio de la succion capilar. La alternancia de condiciones himedas
y secas pueden aumentar drasticamente la captacion de acido en el hormigén y, por lo tanto,

la velocidad de corrosion [53].

Por lo tanto, la porosidad capilar asociada con la relacion agua/cemento (w/c) del hormigén
contribuird a la porosidad de la capa corroida y, al aumentar la cantidad de cemento, se
incrementa la capacidad de neutralizacion del hormigon provocando una capa corroida mas

porosa [53].
1.5 Capacidad de neutralizacion acida

La capacidad de neutralizacion acida (ANC) es una propiedad clave de los sistemas
cemento/residuos y la resistencia al ataque acido afecta a la durabilidad de la matriz y por lo

tanto la lixiviacion de contaminantes, porque su solubilidad se ve fuertemente afectada por
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las condiciones de pH vy la integridad de la matriz sélida depende de su capacidad para

mantener condiciones alcalinas [59].

La prueba ANC es un procedimiento de lixiviacion que puede proporcionar informacion
sobre la capacidad de amortiguacion de un material dado, su composicién de fases, asi como
su comportamiento de lixiviacion bajo diferentes condiciones ambientales. La prueba ANC
permite que se investigue la resistencia a la acidificacion del material y la presencia de las
fases sélidas que son estables a los distintos intervalos de pH. Dicha informacion es de
particular interés para los productos solidificados cuando se evalta la durabilidad de la matriz
0 su resistencia al ataque quimico y, por lo tanto, su capacidad para la inmovilizaciéon de

contaminantes. [60].

En el sistema CaO-SiO,-H-0, la alta solubilidad de la portlandita condiciona un pH de
aproximadamente 12.5; en presencia de portlandita sola el pH de equilibrio varia segun el
contenido de calcio en el sistema C-S-H. En consecuencia, el valor de estabilidad del pH
disminuye a 12.43 cuando hay alta presencia de calcio (Ca/ Si = 1.8) y baja hasta 10.88 para
bajos contenido de calcio (Ca/ Si =0.8) en el sistema C-S-H [61]. Ademas, bajos contenidos
de calcio en el sistema C-S-H puede ser resultado de la adicion de contaminantes al cemento

o reemplazo parcial con otros conglomerantes, reduciendo la relacion Ca/Si. [62].

La capacidad de neutralizacion acida de las pastas de cemento se investigo por primera vez
a mediados de la década de 1980 e implica trazar el estado estable del pH contra la cantidad
de 4cido agregado a una serie de muestras trituradas para obtener una curva de titulacion. Su
principal uso ha sido investigar la resistencia a la lixiviacion de matrices de residuos

solidificados a base de cemento. [63][64].

Para realizar los ensayos de capacidad de neutralizacion acida en esta investigacion se utilizd
la norma EA NEN 7371: 2004 [65], cuyo principal objetivo es determinar la disponibilidad
de componente inorganicos de un residuo o material por medio de la lixiviacion. A partir de
los datos obtenidos en el ensayo, la norma nos indica la forma de calcular la capacidad de
neutralizacion acida (ANC), que es el resultado que se utiliz6 en este trabajo de investigacion

para relacionarlo con la durabilidad de los materiales.
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En un trabajo previo realizado por Martha Iris Pérez y col. se estudid la durabilidad de las
pastas activadas alcalinamente frente al ataque &cido, donde se emplearon los siguientes
materiales de origen residual en su preparacion: escoria de alto horno, ceniza volante,
catalizador de craqueo catalitico y residuo ceramico, los cuales fueron comparados con el

cemento Portland como control [66] [67].

Se realizaron ensayos para determinar la capacidad de neutralizacion &acida a diferentes
niveles de pH (7, 4 y 2) [66]. En la Figura 4 se muestra un ejemplo de grafico elaborado por
esta autora, donde representa los tres ensayos de ANC para los tres niveles de pH y obtiene

una ecuacion representativa promedio para cada valor de pH.

+ CEM
Grifico & ANC en el iempopH 2, 4y 7 : CEM 1-3
30.00
H 2
26.00 L
—-'______‘_,_-—'V
—j;": 20.00
*
E pH7
%]
s
E 15.00
10.00
5.00
——pH 2-1 ——pH 2-2 pH 2-3 Ecuacién pH 2
—a—H 4-1 —a—pH 4-2 #—pH 4-3 —— Ecuacién pH 4
pH 7-1 —e—pH 7-2 —e—pH 7-3 Ecuacién pH 7
0.00
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00
Tiempo (Minutos)
Ecuacion 13 ANCicep—pn 7.00) = 2,2685 In(x) + 5,9196 (en 0,75 = x = 67 min)
Ecuacion 14 ANCicep—_pn a0y = 2,5975 In(x) + 8,338 (en 0,23 = x = 60 min)
Ecuacion 15 ANCicep—_pn 2,00y = 3,0217 In(x) + 17,464 (en 1,20 = x = 8min)

Figura 4: ANC en el tiempo para el CPO [66].
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También desarroll6 una metodologia para evaluar de forma conjunta las ANC a diferentes
niveles de pH en una sola experiencia, al que denomin6 “ensayo de pH combinado”, con lo
cual se obtuvo un ahorro importante en los tiempos de ensayo. Luego comparé los resultados
de este método con el método tradicional por separado y se observaron variaciones minimas,
sobre todo para pH 7 y 4. En la Figura 5 se observa la comparacion de resultados obtenidos

de la prueba de ANC entre ambos métodos para el caso del CPO.

Gréfico 18 CEM - ANC con pH separado y combinado

25.00

20.00

©15.00
3
T
£10.00
E
% 5.00 Variacién enfre pH PH 2
} por separado y pH —e—pH 4
combinado —e—pH 7
0.00
0.00 50.00 100.00 150.00 200.00 250.00

Tiempo (Minutos)

Figura 5: Comparacion ANC método combinado y por separado para el CPO [66].

Otro ensayo realizado en el trabajo mencionado fue el de pérdida de masa en probetas
monoliticas, donde se sumergieron los especimenes en una disolucién &cida de pH 2 durante
120 horas en agitacion y se monitoreaba el peso de la probeta. En la Figura 6 se muestra el

grafico obtenido y la ecuacion promedio que describe el comportamiento del CPO.

Grdfico 33 CEM 1-5 Pérdida de masa en probetas

120.00

19000 M

80.00 i ]

)
&

< 60.00 —e—CEM-1
E —e— CEM-2
£ 40.00 CEM-3
—e—CEM-4

20.00 —e— CEM-5

0.00 Ecuacién Pérdida de Masa (%)

0.00 20.00 40.00 60.00 80.00 100.00 120.00 140.00 160.00 180.00
Tiempo (Horas)

P. Masa (%) = —0, 0019 X2 + 0,289 X + 98,688 (en0 < x < 72 Horas);

—0,0676 X + 92,186 (en72 < x <120 Horas)

Figura 6: Pérdida de masa en probetas monoliticas de CPO [66].
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La contribucion mas importante fue que se corroboré que los materiales con mayor contenido
de calcio presentaron una mayor cantidad de dosificacion de acido en el ensayo de ANC, a
la vez que mostraron la mayor pérdida de masa producto de la lixiviacion, a excepcion del

FCC que mostré un comportamiento diferente a ese patrén [66].

El trabajo anteriormente descrito se utilizé como base para esta investigacion presentada, con
algunas variantes importantes como la incorporacién de arido en las probetas analizadas, se
utilizo silicoaluminato célcico vitreo como material para ser activado alcalinamente y se
realizd un ensayo adicional de inmersion de especimenes cubicos en solucion
extremadamente 4cida (pH 0) para monitorear pérdida de masa y variacién de pH de la

disolucioén.
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2. OBJETIVOS
2.1 Objetivo General

Observar el comportamiento de distintos morteros, a base de geopolimeros, frente al ataque
acido utilizando metodologias de evaluacion que permitan proyectar su durabilidad y

compararla con la muestra control de cemento Portland ordinario.

2.2 Objetivos Especificos

Comparar la capacidad de neutralizacion acida (ANC) de distintos morteros de geopolimeros,

utilizando valores de pH diferentes (7, 4 y 2) y bajo ciertas condiciones de contorno.

Obtener las ecuaciones caracteristicas que reflejen la capacidad de neutralizacién acida frente
al tiempo en los geopolimeros analizados.

Estudiar la durabilidad de los geopolimeros al sumergir probetas en solucion &cida de pH 2

(constante) para obtener el volumen de &cido afiadido y la pérdida de masa frente al tiempo.

Evaluar la pérdida de masa de los geopolimeros a partir de cubos sumergidos en una solucion
acida con pH inicial igual a 0 y monitorear la variacion de dicho pH de la solucién con
respecto al tiempo.

Identificar y medir, si es posible, el frente de ataque acido de los geopolimeros en las probetas

y cubos sumergidos en las soluciones &cidas.

28



A5ai UNIVERSITAT

RSP POLITECNICA i .
\&5’ DE VALENCIA Metodologia Experimental

3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En este apartado se describe detalladamente el proceso experimental desarrollado para el
logro de los objetivos planteados. Se enumeran y especifican los principales materiales y

equipos utilizados y se describen cronoldgicamente los ensayos realizados.

Es importante mencionar que para las dosificaciones y los ensayos definidos previamente se
utilizé como base la norma EA NEN 7371:2004 [65] y un trabajo previo realizado en el grupo
de investigacion GIQUIMA de la Universitat Politécnica de Valéncia por Martha Iris Pérez
donde se estudia la durabilidad de pastas activadas alcalinamente frente al ataque &cido [66].

3.1 Materiales

3.1.1 Cemento Portland ordinario (CPQO)

Es el material que se utilizé para elaborar los morteros tipo control con el que se compararon
los geopolimeros utilizados. Es un cemento tipo CEM 1-52.5R suministrado por la empresa
CEMENTVAL MATERIALES DE CONTRUCCION S.L., que tiene su sede de fabricacion
en Sagunto, Valencia (Espafia). A continuacion, se muestra la composicion quimica de dicho

material en la Tabla 2:

Tabla 2: Composicién quimica del cemento Portland ordinario (CPO).

Compuestos Porcentaje (%)

CaO 63.98
SiO2 18.54
Al203 3.74
Fe203 2.78
MgO 2.14
SOs 4.41
K20 1.11
Cl 0.10
Na20 0.37
Otros 0.86
P.F. 1.95

P.F. Pérdida al fuego.
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3.1.2 Escoria granulada de alto horno (ESC)

Este material fue proporcionado por la empresa CEMENTVAL MATERIALES DE
CONTRUCCION S.L., y present6 un diametro medio de particula de 26 pm tras realizarle
una molienda durante aproximadamente 20 minutos. La composicion quimica se muestra en

la Tabla 3:

Tabla 3: Composicién quimica de la escoria de alto horno (ESC).

Compuestos Porcentaje (%)

CaO 40.15
SiO2 29.89
Al203 10.55
MgO 7.43
SOs3 1.93
Fe20s 1.29
Na20 0.87
K20 0.57
TiO2 0.50
MnO 0.39
P20s 0.26

3.1.3 Silicoaluminato calcico vitreo (VCAS)

Esta puzolana es un producto suministrado por la empresa estadounidense Vitro Minerals,
posee un diametro medio de 12 um y los componentes quimicos se detallan en la Tabla 4:

Tabla 4: Composicién quimica del silicoaluminato célcico vitreo (VCAS).

Compuestos Porcentaje (%)

SiO2 57.90
CaO 23.51
Al203 12.92
MgO 2.88
Na20 0.74
Fe203 0.47
K20 0.13
Otros 1.20
P.F. 0.25

P.F. Pérdida al fuego.
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3.1.4 Ceniza volante (CV)

El origen de este material es la Central termoeléctrica de Escucha (Teruel) y fue suministrada
por la empresa Balalva S.L. La ceniza volante tenia un diametro medio de particula de 21
pm tras haberla sometido a un proceso de molienda durante 10 horas en un molino industrial.

Su composicién quimica se refleja en la Tabla 5:

Tabla 5: Composicion quimica de la ceniza volante (CV).

Compuestos Porcentaje (%)

SiO2 49,91
Al203 25.80
Fe20s 13.94

K20 2.47

CaO 3.84
MgO 1.06

SOs3 1.00

P.F. 1.97

P.F. Pérdida al fuego.

3.1.5 Residuo de catalizador craqueo catalitico (FCC)

Este material procede de la refineria de petréleo BP Oil Espafia S.S. del Grao de Castellon y
presentd un diametro medio de particula de 17 um tras realizarle un proceso de molienda de

20 minutos. Esta materia prima presenta la siguiente composicién quimica (Ver Tabla 6):

Tabla 6: Composicion quimica del residuo de catalizador de craqueo catalitico (FCC).

Compuestos Porcentaje (%)

SiO2 47.76
Al203 49.26
TiO2 1.22
Fe20s 0.60
Na20 0.31
MgO 0.17
Cao 0.11
SOs3 0.02
K20 0.02
P20s 0.01
P.F. 0.51

P.F. Pérdida al fuego
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3.1.6 Agua

El agua utilizada para el amasado de los morteros proviene de la red de distribucion de agua
potable de la Universitat Politécnica de Valéncia (UPV), Espafia. En la Tabla 7 se presentan

las principales caracteristicas proporcionadas por el anélisis quimico de la misma:

Tabla 7: Propiedades quimicas del agua de amasado.

Cloruros Cay Mg Sulfatos Conductividad pH
(mg/L) (en CaCOs; mg/L) (mg/L) (ups/cm; 20°C)  (20°C)
93.0 480.0 298.0 1111.0 7.9

Para la preparacion de las disoluciones acidas, propias de los ensayos planteados, se utilizo

agua desionizada que presentaba una conductividad de 6.42 pS y un pH de 4.90.
3.1.7 Arido

Se utiliz6 una arena de origen siliceo, constituida por una fraccion gruesa, media y fina,
suministrada por la empresa Caolines Lapiedra (Lliria-Valencia). Tiene un porcentaje de
humedad por debajo del 0.1% con distribucién granulométrica como se especifica en la

normativa, una masa especifica de 2680 kg/m* y un médulo de finura de 4.1 [17].

Segun trabajos previos sobre cementos de activacion alcalina realizados por el grupo de
investigacion [17], los porcentajes dptimos de las fracciones para 1350 g totales de arido, se

muestran en la Tabla 8:

Tabla 8: Fracciones de arido utilizadas.

Fraccion Porcentaje (%) Peso (g)

Gruesa 60.8 820.8
Media 15.2 205.2
Fina 24.0 324

Total 1350
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3.1.8 Hidroxido de sodio (NaOH)

Se utilizaron pellets de hidroxido de sodio en la preparacion de las soluciones alcalinas que,
al mezclarlos con los precursores, producen los conglomerantes activados alcalinamente o

geopolimeros. Los mismos son distribuidos por la empresa Panreac S.A. (pureza: 98%).

3.1.9 Silicato de sodio (Na»SiO3)

Se utiliz6 disolucidn de silicato sddico para la elaboracion de la solucion activadora, el cual
se presenta como una solucion acuosa e incolora. La empresa Merck suministr este
producto, tiene una densidad de 1.35 g/cm?, un pH entre 11-11.5 y su composicion quimica

se muestra en la Tabla 9.

Tabla 9: Composicion quimica del silicato sodico.

Compuesto  Porcentaje (%)

NaxO 8
SiO2 28
H.O 64

3.1.10 Acido nitrico (HNO3)

Para realizar el ataque &cido en las distintas fases experimentales se selecciond el acido
nitrico (HNO3z) suministrado por la empresa Panreac, que presenta las siguientes propiedades:
densidad 1.395 kg/L, peso molecular 63.01 g/mol y pureza 65%.

3.2 Equipos y procedimientos experimentales

A continuacion, se muestran los equipos y los procedimientos experimentales que fueron

utilizados en este estudio.
3.2.1 Amasadora

La amasadora utilizada para la mezcla y amasado de los morteros de activacion alcalina
cumple con la norma UNE-EN-196-1:1996 [68] y estd compuesto de un recipiente de acero
inoxidable con capacidad de 5 litros, el cual se fija al bastidor de la amasadora y una pala de
acero inoxidable que permite la mezcla de los materiales en el proceso de amasado (ver

Figura 7). Este equipo presenta dos velocidades: lenta (140 £ 5rpm) y répida (285 £ 5 rpm).
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Figura 7: Amasadora.

3.2.2 Micromolino

El micromolino vibratorio se utilizé para pulverizar los distintos trozos de probeta de cada
muestra para obtener un tamafio de particula inferior a 125 micras. La marca de este equipo
es FRITSCH, modelo Mill Pulverisette 0. Se muele la muestra a través del impacto y la
friccion de la bola de molienda mediante la cual el mortero vibra electromagnéticamente y
se consigue su trituracion. La energia de impacto de la bola de molienda se puede ajustar
libremente, por lo tanto, lo que permite que se adapte con precisién a la muestra que se muele.

En la Figura 8 se muestra el micromolino utilizado:

Figura 8: Micromolino vibratorio FRITSCH.
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3.2.3 Dosificadores

Para dosificar el volumen de &cido nitrico afiadido durante los ensayos realizados de
capacidad de neutralizacion acida (ANC) se utilizaron dos dosificadores: Dosimat 775 (al
que hemos denominado dosificador 1) y Dosimat Plus 805 (al que hemos denominado
dosificador 2), los cuales se muestran en la Figura 9. Estos equipos deben ir conectados a un
pH-metro que indica el pH de la disolucion y manda la sefial al dosificador para iniciar y
finalizar el proceso dosificacion de acido nitrico mediante una calibracion previa donde se

fija el limite superior (inicio) y el limite inferior (fin).

Figura 9: Dosimat 775 (izquierda) y Dosimat Plus 805 (derecha).

3.2.4 pH-metro

Se utiliz6 un pH-metro transmisor DO9765T para medir y monitorear el pH de las
disoluciones mediante la utilizacion de un electrodo que refleja la diferencia de potencial

eléctrico en la pantalla del equipo como se aprecia en la Figura 10.
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Figura 10: pHmetro transmisor DO9765T.

3.2.5 Microscopio 6ptico

Se utilizd un microscopio Optico para la obtencion de imégenes de la seccion transversal de
los morteros sometidos a los ensayos de pérdida de masa a través del ataque acido con pH
2.0, con el fin de medir la profundidad de penetracion del acido, si existe dicho frente de

ataque. EI microscopio optico utilizado es marca Leica con aumentos de 8x. (Ver Figura 11).

Figura 11: Microscopio éptico (Leica).
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-3.2.6 Microscopio electrénico de barrido de emisién de campo (FESEM)

Este instrumento es capaz de ofrecer una amplia variedad de informacion procedente de la
superficie de la muestra, pero con mayor resolucion y un rango de energia que la microscopia
electrénica de barrido (SEM).

La metodologia del proceso es la siguiente: se barre un haz electrones sobre la superficie de
la muestra mientras que en un monitor se visualiza la informacidn que nos interesa en funcion
de los detectores disponibles. EI modelo empleado es ULTRA 55 de la marza Zeiss, como se

aprecia en la Figura 12.

Otra caracteristica muy destacable de los FESEM es la utilizacion de detectores dentro de la
lente. Estos detectores estan optimizados para trabajar a alta resolucion y muy bajo potencial

de aceleracidn, por lo que son fundamentales para obtener el maximo rendimiento al equipo.

Las muestras destinadas al FESEM deben cumplir dos condiciones: estar secas y ser
conductoras. El proceso de secado ha de llevarse a cabo preservando al maximo la estructura

original de la muestra.

Esta técnica se utilizdé para definir la composicion quimica de las muestras en secciones
definidas, con el fin de conocer el estado de los productos de hidratacion en el corte
transversal interior de las muestras para verificar si el ataque acido ocasiond un deterioro

importante.

Geminr

Figura 12: Microscopio electronico de barrido de emision de campo (FESEM).
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3.2.7 Equipo para el analisis termogravimétrico

Con el andlisis termogravimétrico se obtiene la curva termigravimétrica (TG) que muestra la
variacion de masa de la muestra en funcion de la temperatura. Sin embargo, con la curva
derivada termogravimétrica (DTG) se representa la velocidad de pérdida o ganancia de masa
en funcién de la temperatura y del tiempo, lo cual es mas representativo porque se observan

los procesos de deshidratacion de manera mas definida.

Las muestras analizadas fueron las obtenidas a partir del material que fue filtrado y secado
tras los ensayos de ANC (pH 7.0, 4.0 y 2.0) de todos los conglomerantes y el equipo que se
ha utilizado es un modulo TGA 850 Mettler-Toledo (ver Figura 13), que cuenta con una
electrobalanza horizontal, un horno y sensores de temperatura que estan en comunicacion
con un ordenador, donde se registran y se procesan los datos. La micro balanza tiene una
resolucion de 0,1 pg y se utilizaron crisoles de aluminio de 100 pl con tapa sellable y

microperforada ya que la temperuta limite de cada ensayo era de 600°C.

Figura 13: Equipo de termogravimetria.

3.3 Preparacion de los morteros

Se prepararon los morteros de los distintos geopolimeros (ESC, VCAS, CV y FCC), asi como
la del control (CPO) en la amasadora descrita anteriormente. Las cantidades de reactivos
utilizados fueron diferentes, dependiendo de las caracteristicas y composicién quimica de los
precursores. A continuacion, se detallaran las dosificaciones utilizadas y el proceso de curado
utilizado para cada mezcla.
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3.3.1 Mortero de cemento Portland ordinario (CPO)

El proceso de amasado, compactacion y curado del mortero de cemento Portland ordinario

se realizo con respecto a lo que se indica en la norma UNE-EN 196-1 [68].

La respectiva normativa especifica que dicho mortero debe estar compuesto de una parte de
cemento, tres partes de arena normalizada CEN y media parte de agua (1:3:0.5). A
continuacion, se presentan las cantidades exactas que se pesaron de cada componente en la
Tabla 10:

Tabla 10: Dosificacién de mortero control.

Material Cantidad (g)

CPO 450.00
H20 225.00
Arido 1350.00

Luego se realizo el proceso de amasado de los materiales como se indica en la norma
mencionada. En la Tabla 11 se presenta un cuadro resumen con la descripcién detallada y los

respectivos tiempos necesarios para la fabricacion del mortero de CPO.

Tabla 11: Proceso de amasado de CPO.

Tiempos (min) Descripcion
0.0-05 Mezclar cemento y agua a velocidad lenta.
05-1.0 Se vierte el arido uniformemente.
1.0-15 Amasar el conjunto a velocidad réapida.
15-3.0 Se deja reposar la mezcla.
3.0-4.0 Amasar a velocidad rapida.

Posterior al amasado, se colocaron los moldes prismaticos de acero de (40x40x160) mm o
los moldes cubicos de (40x40x40) mm (ver Figura 14), cual sea el caso, sobre una mesa
compactadora y se procedio a afadir el mortero en cada compartimento de los moldes,

repartidos en dos capas, cada una compactada por medio de 60 golpes estandarizados.
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Figura 14: Moldes utilizados.

Cabe destacar que dichos moldes estaban muy bien ensamblados para evitar pérdida de
material y se les coloco vaselina previamente para que el desmolde de las probetas fuera
sencillo. Tras ser compactado el mortero, se retird el exceso de material con una espéatula
plana, se envolvieron los moldes en papel film para evitar evaporacion del agua y se llevaron
a la cdmara himeda durante 24 horas para luego desmoldar las probetas y sumergirlas dentro
de un recipiente en agua saturada con hidréxido de calcio y ser almacenadas en la cdmara

hdmeda hasta cumplir con el tiempo de curado de 28 dias.

La camara humeda es un espacio limitado y cerrado donde se mantienen controladas la

temperatura y humedad (23°C y 100% aproximadamente).

3.3.2 Morteros de activacién alcalina (ESC, VCAS, CV y FCC)

El procedimiento de amasado y compactacion de los morteros de activacion alcalina fue
diferente al del cemento Portland ordinario y las dosificaciones fueron escogidas basandose
en experiencias previas realizadas por el grupo de investigacidn. Se toman en consideracion
tres parametros para obtener las cantidades exactas de los materiales que forman el mortero
(Ver Tabla 12):

Tabla 12: Parametros para dosificar los morteros de activacién alcalina.

ESC VCAS CVv FCC
Agua/Conglomerante 0.40 0.40 0.40 0.45
Concentracion sodio molal (mol/kg) 7 10 13 10
% silicato sodico 75 0 100 80
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Para obtener las cantidades exactas de dosificacion mostradas en la Tabla 13, se calculé lo

siguiente:

v Agua total a partir de la relacion agua/conglomerante.

v" Silicato sddico diluido necesario, tomando en cuenta el porcentaje de agua en la
solucidn y el porcentaje de saturacion que se requiere.

v Agua necesaria: es la cantidad de agua total menos el porcentaje de agua que aporta
la disolucion de silicato sddico.

v Hidroxido de sodio: Es el total de sodio requerido menos la cantidad que aporta el

silicato sodico diluido.

Tabla 13: Dosificacion de morteros de activacion alcalina.

ESC VCAS FCC cV
Precursor (g) 450.00 450.00 450.00 450.00
H-0 (g) 45.00 180.00 40.50 0.00
NaOH (g) 28.63 72.00 54.87 64.57
NazSiOs (g) 210.94 0.00 253.13 281.25
Arido (g) 1350.00  1350.00 1350.00  1350.00

Para el amasado de los morteros de activacion alcalina se mezclé el agua, la solucion de
silicato sodico comercial y el hidroxido de sodio en un vaso de precipitados de plastico
agitando hasta homogenizar la mezcla. Se tapo el vaso con papel film para evitar evaporacion
de la disolucion y se esperd hasta que la mezcla se hubo enfriado, aproximadamente una
hora. La Tabla 14 describe lo realizado en el proceso de amasado.

Tabla 14: Proceso de amasado de morteros de activacion alcalina.

Tiempos (min) Descripcion
0.0-05 Mezclar solucién activadora a velocidad lenta.
05-15 Se vierte el precursor.
15-2.0 Amasar el conjunto a velocidad lenta.
2.0-3.0 Agregar el arido uniformemente.
3.0-45 Amasar a velocidad lenta.

41



@) UNIVERSITAT

POLITECNICA p .
A Metodologia Experimental

Posterior al amasado, se colocaron los moldes prismaticos de acero de (40x40x160) mm o
los moldes cubicos de (40x40x40) mm, cual sea el caso, sobre una mesa vibratoria y se
Ilenaron los moldes con el mortero, a la vez que se puso en marcha la mesa para compactar
el material durante 1 a 2 minutos. Una vez compactados, se retird el exceso de mortero y los

moldes se envolvieron en papel film para evitar la evaporacion de agua en la mezcla.

En el caso de la ESC y FCC, los moldes se dejaron 24 horas en la camara humeda, luego se
desmoldaron las probetas, se envolvieron en papel film y se llevaron a la camara himeda.
Mientras los moldes con CV y VCAS se llevaron al bafio térmico a 65°C durante 24 horas,
luego se desmoldaron, las probetas se envolvieron en papel film y se colocaron durante 6
dias mas en el mismo bafio térmico de 65°C para luego llevar las probetas a la cdmara himeda

por 21 dias mas y asi completar los 28 dias de curado minimo.
3.4 Resistencias mecanicas

Tras finalizar el proceso de curado, se obtuvieron las resistencias mecanicas en las probetas
prisméticas de (40x40x160) mm de acuerdo a lo establecido en la UNE-EN 196-1:2005 [68].
Se realizd el ensayo de rotura a 2 probetas de cada material, es decir que se obtuvieron 2
valores de resistencia a flexion y 4 valores de resistencia a compresion, lo cual permitié

obtener el promedio y la desviacion estandar.

El equipo utilizado para la rotura a compresion fue una prensa Iberest MUP-60 (ver Figura
15), en el cual se controla manualmente el aumento de carga, pero cuenta con un indicador

gue marca el valor que ha producido la rotura de la probeta.

Figura 15: Equipo para ensayo de resistencia a compresion.
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3.5 Preparacion y valoracion de la disolucion de acido nitrico

Se utilizo el &cido nitrico concentrado descrito en el apartado de materiales (densidad 1.395
kg/L, peso molecular 63.01 g/mol y pureza 65%). Primero se obtuvo la concentracion molar
de la disolucion comercial a partir de la siguiente ecuacion:

6%
PM

Donde:

o es la densidad del &cido.
% es el valor de la pureza.

PM es el Peso molecular.
Asi calculada, la molaridad del reactivo comercial (M1) resulta ser igual a 14.39 mol/L.

Luego se prepararon disoluciones de 1 litro de concentracion 1 molar y para conocer la

cantidad de acido concentrado a diluir se utiliza la siguiente ecuacion:
Ml*Vl :MZ *V2 (EC 2)
Donde:

M1 es la Molaridad del acido concentrado.
M es la Molaridad deseada (1 M).
V; es el Volumen a preparar (1 L).

V1 es el Volumen de acido concentrado a diluir.

Obtenemos asi que la cantidad de acido a diluir en 1 litro de agua desionizada es de 69.49
mL. Como inevitablemente puede existir alguna desviacion que haga variar la concentracion
deseada, se valord la disolucion para encontrar el factor de correccion, tal como lo indica la
norma UNE-196-5 [69]. Es importante destacar que dicha norma detalla el proceso de
valoracion para el acido clorhidrico, pero también puede ser usado para el acido nitrico, ya

que ambos son acidos fuertes.
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El proceso de valoracion del acido se realizo de la siguiente manera:

v Se pesaron 0.60 gramos de carbonato de sodio (patron, previamente secado).

v" Se colocaron en un matraz Erlenmeyer de 250 mL y se le afiadieron 50 mL de agua
desionizada para disolver el carbonato.

v Luego se afiadieron 6 gotas de naranja de metilo y se valoré con el acido nitrico
diluido que se prepar6 hasta observar el cambio de color de naranja a rosa, anotando
la cantidad de acido afadido.

v' Se repite el procedimiento y se observa la desviacion entre ambos datos.

El factor de correccion (f) se calcula a partir de la siguiente ecuacion:

2x¥m,*1000

f= 105.989xM v, (Ec.3)

Donde:

m> es la masa de carbonato de sodio (Q).
v2 es el volumen de &cido afiadido en la valoracion (mL).
105.989 es el peso molecular del carbonato de sodio (g/mol).

M es la concentracion molar del &cido preparado (1 M).

Se hizo un promedio entre los dos factores obtenidos y se corrigio la concentracion de acido
nitrico diluido preparado previamente. Cada vez que se prepararon disoluciones de 4cido

nitrico, se realiz6 la valoracion de las mismas.
3.6 Ensayo de capacidad de neutralizacion &cida (ANC)

3.6.1 Procedimiento para la preparacién de las muestras

v Se obtuvo un trozo de probeta y se sec6 durante 30 minutos en la estufa a una
temperatura de 65°C.

v El trozo de probeta se molié dentro de un mortero hasta obtener un material de menor
tamafio medio.

v Se pesaron entre 25-30 g de la muestra y se coloc6 en el micromolino durante

aproximadamente 20 minutos.
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v Luego el material se paso por el tamiz de 125 um y se fue colocando en una placa

Petri. El residuo que no pasaba dicho tamiz se colocé nuevamente en el micromolino
para realizarle otro proceso de molienda de 15 minutos y asi sucesivamente hasta
lograr que todo el material pasara por la malla de 125 pum.

Se coloco la placa Petri con la muestra dentro de la estufa a una temperatura de 65°C
durante 2 horas para eliminar la humedad de la misma. Luego el material se colocd
en un envase plastico cerrado dentro de un desecador para su conservacion hasta el

momento de la realizacion del ensayo.

3.6.2 Procedimiento para realizar el ensayo de ANC

Para realizar el ensayo de ANC se tomd como referencia la norma europea EA NEN

7371:2004 [65], que es una adaptacion de una norma holandesa. El procedimiento realizado

consta de los siguientes pasos donde trabajan en conjunto un agitador magnético, el

dosificador (1 6 2) y el pH-metro:

1.
2.

Se calibra el pH-metro con ayuda de las disoluciones patrén de pH 7 y pH 4.

Se fijaron los valores limites del ensayo de ANC, que dependen del pH de trabajo del
ensayo correspondiente. Por ejemplo, si el pH que se estudio fue 7.00, el limite
superior fijado fue 7.10 que indica al dosificador que a partir de ese valor o superior
se debe afiadir acido y el limite inferior fijado fue 6.90, que indica que a partir de ese
valor o inferior se debe suspender la adicién de acido. Esto permite que la muestra se
mantenga en un pH 7.00 + 0.10 durante el ensayo. Los pH de trabajo fueron 7.00,
4.00 y 2.00.

Luego se procedi6 a hacer el llenado de la bureta del dosificador con el &cido nitrico
preparado de 1 M.

Se pesd con exactitud de 4 cifras decimales, una cantidad aproximada de 1 g de
material molido y se colocd en un vaso de precipitados de 100 mL, se afiadieron 50
mL de agua desionizada y el vaso se coloco sobre un agitador magnético para
homogenizar la mezcla durante todo el ensayo.

Tras 10 minutos de agitacion se anotd el valor de pH inicial, se conect6 el pH-metro

al dosificador y se puso en marcha el cronémetro.
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6. A lo largo de la prueba se anotaron las cantidades de acido afiadidas y el tiempo
correspondiente. Se dio por finalizada la prueba cuando no se producian adiciones de
acido durante 15 minutos.

Con los datos que se obtuvieron de los ensayos, se calcul la capacidad de neutralizacion
acida (ANC) para cada tiempo a partir de la siguiente formula:

V *C *
ANC = LHNos mHNO3 f (Ec. 4)

Donde:

Vhnos €s el Volumen de &cido nitrico afiadido (mL)
Chnos es la Concentracion de acido nitrico afiadido (1 M)
f es el factor de correccion de la concentracion del acido

m es el peso de la muestra (g)

En la Figura 16 se muestra el montaje adecuado de los equipos (dosificador, agitador y

pHmetro) necesarios para la prueba de ANC.

Figura 16: Montaje del equipo para el ensayo de ANC.

Finalmente, se representaron los valores obtenidos de ANC frente al tiempo y se calcularon
las ecuaciones caracteristicas para cada material y cada pH (7.00, 4.00 y 2.00) a partir de los

datos experimentales.
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Tras cada ensayo realizado, se dejo reposar la muestra en la disolucion durante 24 horas para
realizar el proceso de filtracién con el fin de recuperar esa cantidad de material que fue
sometida a las pruebas de ANC para realizar ensayos complementarios de termogravimetria.

3.7 Ensayo de pérdida de masa en probetas.

Se utilizaron secciones de (40x40x10) mm de cada muestra, que fueron cortados a partir de
una probeta de (40x40x160) mm, para determinar la pérdida de masa en dicho espécimen.
(Ver Figura 17).

Figura 17: Seccion de probeta utilizada para el ensayo de pérdida de masa a pH 2.

Se trabajé con un pH 2.0 y la duracion de la prueba fue de 120 horas como minimo.
Adicionalmente a los valores de masa, se registraron las cantidades de acido afiadidas. El

procedimiento realizado se puede resumir en los siguientes pasos:

1. Se realizaron los pasos del 1 al 3 mencionados en el apartado de ensayo de
neutralizacién acida (ANC). Solo se trabajo con pH 2.0, por lo tanto, los limites
superior e inferior fueron fijados en 2.10 y 1.90, respectivamente.

2. Se at0 la probeta con dos hilos de pescar para que todas las aristas se encontraran en
contacto directo con la disolucidn.

3. Se afladieron 200 mL de agua desionizada en un vaso de precipitados con capacidad
de 500 mL y se coloc6 sobre el agitador magnético.

4. Se sumergio la probeta en agua y se ajustd con una pinza a una altura y posicion tal
que el espécimen se encontrara completamente sumergido en el liquido y sin estar en
contacto con las paredes del vaso. Se inici6 la agitacién inmediatamente y en la Figura
18 se aprecia este montaje.
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Figura 18: Montaje utilizado para el ensayo de pérdida de masa.

5. Tras 10 minutos de agitacion, se sacé la probeta, se dejo secar sobre un trozo de papel
secante durante 2 minutos, se peso el espécimen y se anot6 tanto dicho peso como el
pH de la disolucion como datos iniciales del ensayo.

6. Se conectd el pH-metro al dosificador para dar inicio a la prueba y se puso en marcha
el cronémetro.

7. Ao largo del ensayo, se registraron al menos dos mediciones por dia de la masa de

la probeta y el volumen de &cido afiadido en ese momento.
3.8 Ensayo de pérdida de masa en probetas cubicas.

Para esta prueba se utilizaron las probetas cubicas de (40x40x40) mm de cada muestra, las
cuales se sumergieron en acido nitrico dentro de un recipiente lo suficientemente grande para
que todas las caras de las probetas siempre estuvieran en contacto con la solucién acida (Ver
Figura 19). Se registro la masa y el pH a lo largo del ensayo. ElI montaje de este ensayo se
resume con los siguientes pasos:

1. Se prepararon 12.5 litros de acido nitrico 1 M (pH 0) como se indica en el apartado
3.5y llenaron 5 recipientes de plastico con 2.5 litros cada uno.
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2. Se colocaron dos varillas de vidrio en cada recipiente sobre las cuales se apoyaron 6
probetas de cada muestra para que todas ellas estuvieran completamente sumergidas
y en contacto directo con el &cido.

3. Se midi6 la masa de las probetas y la variacion de pH de la disolucion a las 24 y 48
horas inicialmente y luego 2 veces por semana hasta observar que la masa se mantenia

invariable. Los resultados se representaron graficamente.

Figura 19: Probetas cubicas inmersas en solucion acida pH inicial 0.

3.9 Resumen de la propuesta de ensayo

En la Tabla 15 se muestra un resumen de los principales ensayos realizados en esta

investigacion, con los parametros que fueron medidos en cada uno de ellos.

Tabla 15: Propuesta de ensayo.

Materiales Actividades previas Ensayos Mediciones
1. ANC (Material molido < PH 70 Volumen HNO;
125um) pH 4.0 Tiempo
1. Preparacién de morteros pH2.0
CPO 1.1 Amasado 2. Analisis Termogravimétrico Pérdida de masa
\ECSAC\S 1.2 Curado 3. Pérdida de masa en oH 2.0 Volumen HNO;
oV 2. Re3|stenC|e_1 mecanicas | probetas de (40x40x10) mm Masa
FCC 3. M(?I,lenda 4. Microscopia 6ptica Frente de ataque acido
4 Preparacion de HNOs 5. FESEM Composicion quimica
6. Pérdida de masa en pHO Masa
probetas de (40x40x40) mm| (inicial) Variacion de pH
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3.10 Restriccion de errores en los resultados

En cualquier trabajo experimental es normal que se presenten desviaciones en la toma de
datos, por error humano, fallo en un instrumento, entre otros factores, por lo tanto, se

establecieron ciertas restricciones para disminuir su ocurrencia:

1. Se limpiaron todos los equipos e instrumentos del laboratorio antes y despues de su
uso, especialmente los recipientes de vidrio y el electrodo del pH-metro para evitar
que contaminacion entre las muestras.

2. Al momento de la valoracion del &cido nitrico, se eliminaron las burbujas de aire en
la bureta para que el factor de correccidn obtenido fuera lo méas exacto posible.

3. Para la medicion de la pérdida de masa en las probetas, se intentd realizar el
procedimiento con los mismos tiempos de espera correspondientes al secado de los

especimenes.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccion se presentan todos los resultados obtenidos a partir de la metodologia
experimental realizada para comparar los distintos morteros de activacion alcalina entre si y

con el control.
4.1 Resultados de resistencias mecanicas

En la Tabla 16 se tabulan los resultados ponderados de las resistencias mecénicas a los 28

dias frente a esfuerzos de compresion de los distintos materiales utilizados

Tabla 16: Resistencias mecanicas de los morteros preparados.

Material ~ f'c (MPa)

CPO 64.43
ESC 92.79
VCAS 86.59
CVv 58.95
FCC 76.95

En general, a excepcion de CV, todos los morteros de cementos de activacion alcalina
resultaron con una resistencia superior al CPO, lo cual indica la buena estabilidad mecanica
de los geles cementantes N-A-S-H y C-A-S-H.

4.2 Capacidad de neutralizacién acida (ANC)

La prueba de ANC determina la capacidad de amortiguacion de un material cuando se expone
en ambientes agresivos &cidos, es decir, el tiempo que puede mantener su pH bajo
condiciones de acidez en el entorno y se basa en la norma EA NEN 7371:2004 [65].

Todas las suspensiones de particulas de los morteros preparados a partir de los materiales
utilizados (CPO, ESC, VCAS, CV y FCC) tienen un pH alcalino entre 11 y 12, lo cual es una
caracteristica de los materiales cementicios para proteger su matriz y las armaduras de acero,

con el fin de mejorar la durabilidad del elemento estructural.

Para obtener un valor de ANC promedio se realizaron 3 ensayos por cada muestra y por cada
valor de pH, es decir, 9 ensayos por material y 45 en total, con el fin de observar la dispersion

entre resultados y evaluar su repetitividad.
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A continuacion, se muestran las distintas graficas que describen la evolucién de la capacidad
de neutralizacion &cida frente al tiempo para cada uno de los materiales utilizados, con los

tres valores de pH analizados (7.0, 4.0 y 2.0).

Utilizando el programa OriginPro 8 se obtuvo una ecuacion promedio para cada grupo de
curvas, que describe el comportamiento del material bajo esas condiciones hasta el punto de
su estabilizacion, donde se considerd que el valor de ANC no se incrementa o dicho
incremento es despreciable. Sin embargo, para el valor de pH 2.0, todos los materiales se
estabilizan rapidamente, por lo tanto, no se obtiene ecuacion para estos casos ya que la misma

no es representativa del comportamiento observado.

4.2.1 Cemento Portland ordinario (CPO)

12.0
A0 pH 2
/ !
100 | ¢
[}

_ 80
® .
s pH 7
£ 60
Ee
z
<

4.0

2.0

0.0

00 100 200 300 400 500 600 700 80.0 900 100.0 110.0 120.0 130.0
Tiempo (minutos)
——pH2 (1) —-pH2(2) pH2 (3) pH 4 (1) ——pH4(2) —-pH4(3)
——pH 7 (1) pH7(2) ——pH 7(3) Ecuacion pH 4 —Ecuacion pH 7
Figura 20: Valor de ANC en el tiempo del CPO.
Ecuacion 1 ANC (cropH40) = 9.02 + (-9.25%eX/147) + (-2,92*gX/1946)
[1.98 <x <92.5]
Ecuacion 2 ANC (cropH7.0)= 7.74 + (-2.78*eX/2859) 1 (-4,14%X/1 94

[1.50 < x < 126]
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En la Figura 20 se observa, como era de esperar, que para el CPO los valores de ANC son
mayores para las muestras que estuvieron en la solucion controlada con pH 2.0, ya que se
requiere mayor volumen de &cido para llevarlo de un pH >12.0 a dicho valor extremo, sin
embargo, la estabilizacidn se da en aproximadamente 10 minutos para este caso. Utilizando
un pH controlado de 4.0 la estabilizacion se logra poco después de los 90 minutos y con pH
7.0 se finalizo el ensayo a los 126 minutos. Los valores independientes de las ecuaciones nos
ofrecen un dato analitico de lo que corresponderia al valor de ANC para un tiempo de ensayo

infinito (maximo ataque al pH seleccionado).

4.2.2 Escoria granulada de alto horno (ESC)

12.0

pH 2
10.0

8.0

ANC (mmol H"/g)

0.0

0.0 10.0 20.0 30.0  40.0 50.0 60.0 70.0 80.0 90.0 100.0 110.0 120.0
Tiempo (minutos)

——pH2 (1) ——pH2(2) pH2(3) pH4 (D) ——pH4(2) ——pH4(3)
——pH 7 (1) pH7(2) —e—pH 7 (3) Ecuacion pH 4 —Ecuacio pH 7

Figura 21: Valor de ANC en el tiempo de la ESC.

Ecuacion 3 ANC scpHa0)= 6.21 + (-1.95%e/4082) 4 (-1 g1 *e™*26)
[1.5 <x<118]

Ecuacion 4 ANC (escph7.0) = 3.71 + (-1.80%e™/108) 4 (-1.36%e™/1695)
[0.68 <x <62]
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En el caso de la escoria de alto horno, esta también sufre una estabilizacion rapida a los 12
minutos, aproximadamente, cuando esta inmersa en la solucion de pH 2.0, mientras que al
fijar el pH a 4.0 en la prueba de ANC, el material se estabiliz6 un poco antes de los 120

minutos y para pH 7 se detuvo la prueba a los 62 minutos aproximadamente (Ver Figura 21).

Adicionalmente, se observd que los valores de ANC para pH 4.0 y 7.0 se encuentran
significativamente por debajo de los que se muestra en la grafica del CPO. Ello se atribuye
al menor porcentaje de CaO que presenta la ESC (40.15%) en su composicion quimica con

respecto al CPO (63.98%).

4.2.3 Silicoaluminato calcico vitreo (VCAS)
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7.0

6.0 r
L3

bl
=

B
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e pH 4
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\

_ pH 7
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——pH2 (1) —pH2(2) pH2 (3) pH 4 (1) ——pH4(2) pH 4 (3)
——pH 7 (1) pH 7 (2) ——pH 7 (3) Ecuacion pH 4 —Ecuaci6n pH 7

Figura 22: Valor de ANC en el tiempo del VCAS.

Ecuacion 5 ANC (vcas-pH 4.0) = 3.40 + (-1.23%X20.71) 4 (-1, 27*e™/1-24)
[0.77 < X < 74.0]
Ecuacion 6 ANC (vcas-pH 7.0 = 2.73 + (-0.50%X37%) + (-1.31*e/%5-%)

[0.48 < x < 103.0]
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Los resultados de ANC del VCAS para los tres valores de pH analizados fueron inferiores a

los que presentaba la ESC, la cual tiene un mayor porcentaje de CaO que el VCAS (23.51%).

En la Figura 22 se observa que con el ensayo a pH 2.0, la prueba finalizo entre 5 y 6 minutos,

ya que el material no pudo recuperar su carécter alcalino en esas condiciones extremas; sin

embargo, al realizar el ensayo con pH 4.0 se pone fin a la prueba poco antes de los 75 minutos.

Para pH 7.0 el material se estabiliz6 entre los 95 y 103 minutos.

4.2.4 Ceniza volante (CV)
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——pH 7 (1) pH 7 (2) ——pH 7 (3) Ecuacion pH 4 —Ecuacion pH 7
Figura 23: Valor de ANC en el tiempo de la CV.
Ecuacion 7 ANC (cv-pH 2.0) = 1.79 + (-0.92%X/044) + (-0.30*e™/575)
[0.65<x<11]
Ecuacion 8 ANC (cv-pH70)= 1.15 + (-0.28%g /1154

[0.45 <x <22]
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Las muestras de CV expuestas a un medio acido de pH 2.0 presentan una estabilizacion
aproximadamente a los 5 minutos de haber iniciado el ensayo de ANC y cuando se trabajo
con pH 4.0y pH 7.0 se puso fin al ensayo antes de los 35 minutos (Ver Figura 23).

Debido al contenido minimo de CaO (3.84%) en la ceniza volante, el material no se opone al
cambio de pH como es el caso de la ESC o el control. En el caso del ajuste a pH 7.0 ha sido

posible usar una ecuacion mas simple debido al bajo volumen de &cido consumido.

4.2.5 Residuo de catalizador de craqueo catalitico (FCC)

8.0
7.0 s ® pH?2
6.0
50
jasi
=)
E 4.0
2
Z30
20 _ s - e pH4
=T ]
1.0 f
— — pH7
0.0
0.0 5.0 10.0 15.0 20.0 25.0 30.0 35.0 40.0 45.0
Tiempo (minutos)
——pH2(1) ——pH2(2) pH2 (3) pH 4 (1) ——pH4(2)
——pH 4 (3) ——pH 7 (1) pH7(2) ——pH 7 (3) Ecuacion pH 4
Figura 24: Valor de ANC en el tiempo del FCC.
Ecuacion 9 ANC (rccpHa.0)= 1.86 + (-0.47%e7/6:56) + (-1.24*eX047)

[0.45 < x < 26.5]
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Para el caso del FCC (%CaO < 1.0) en situaciones mas extremas (pH 2.0), curiosamente,
presenta un valor de ANC mas alto que el de la CV (ver Figura 24), lo cual va en contra de
la hipétesis generada bajo la premisa que, a mayor contenido de CaO mayor es el valor de
ANC. Esto nos llevo a repetir la experiencia utilizando un &cido de menor concentracion (0.5
M), para comprobar si se podian obtener mas datos experimentales y tener mas puntos en la

gréafica; no obstante, el comportamiento del material fue similar.

Cuando se realizo la prueba de ANC para el FCC con pH 4.0, se estabiliz6 el sistema entre
10 y 15 minutos. Para pH 7.0 no se pudo obtener una ecuacion ya que se estabiliza con la
primera cantidad de &cido afiadido, como en el caso de pH 2.0, debido en este caso a la escasa

capacidad de neutralizacion &cida del mortero de FCC (por debajo de 1 mmolH™/g).

De manera global se puede deducir claramente que cuanto mayor es el contenido de calcio
(Ca) del material, mayor es el valor de ANC alcanzado, es decir que, por la alta solubilidad
de la portlandita y los productos de hidratacidn célcicos se ejerce una mayor resistencia de la
muestra a la acidificacion, excepto con el FCC a pH 2.0. Ademas, cuando se aumentan las
condiciones de acidez en el medio para cada material, aumenta el valor de ANC porque se
amplia la reaccion que solubiliza mas los productos de hidratacion célcicos/sodicos. En el
caso del FCC a pH 2.0, podemos atribuir el elevado valor de ANC a que los geles N-A-S-H
se han desestabilizado frente a ese ataque acido. A diferencia, para el mortero con CV todavia
permanecen estables, quiza por la presencia de otros elementos quimicos o bien por la menor

relacion agua/conglomerante utilizada en su preparacion (0.4 en CV frente a 0.45 en FCC)

A continuacidn, se muestra la Tabla 17 con los valores finales de ANC de los tres ensayos
realizados con cada valor de pH para los cinco materiales analizados y se calcula el error
relativo (Er) y la desviacion estandar (s), de acuerdo con las siguientes expresiones:

Er = (Xi-X)/ Xi)* 100 (Ec. 5)
s=((U/n)* T (Xi-X)»*  (Ec.6)
Donde:
Xies el valor exacto de ANC analizado.

X es el promedio de los tres valores de ANC obtenidos.

n es el nimero de la cantidad de ensayos (3).
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Tabla 17: Resultados de los ensayos de ANC.

ANC (mmol H'/g) Promedio Error relativo (%) Desviacion estandar

Material pH (i) X) (ED ©)
10.98 1.56
2 11.20 11.155 0.40 0.15
11.28 1.12
9.05 0.11
CPO 4 9.05 9.064 0.13 0.02
9.09 0.23
7.87 0.54
7 7.94 7.828 1.43 0.14
7.67 2.03
10.30 3.04
2 10.61 10.614 0.06 0.32
10.93 2.91
6.09 0.62
ESC 4 6.15 6.130 0.24 0.03
6.15 0.37
3.68 0.73
7 3.65 3.709 1.62 0.08
3.80 2.26
6.37 0.30
2 6.70 6.384 4.75 0.31
6.08 4.92
3.38 0.36
VCAS 4 3.42 3.387 0.96 0.03
3.37 0.62
2.53 0.60
7 2.54 2.513 1.20 0.04
2.47 1.85
4.12 1.14
2 4.10 4.077 0.47 0.06
4.01 1.66
1.77 1.10
CVv 4 1.74 1.751 0.83 0.02
1.75 0.29
1.05 3.94
7 1.12 1.092 2.32 0.04
1.11 1.40
7.04 0.21
2 7.07 7.025 0.64 0.05
6.96 0.86
1.84 0.49
FCC 4 1.87 1.835 1.95 0.04
1.79 2.54
0.64 8.22
7 0.73 0.695 4.45 0.05
0.72 2.86
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Como se observa en la Tabla 17 los valores de ANC estan muy proximos entre si con errores
relativos, en general, por debajo del 5%, a excepcion de uno de ellos que sobrepasa el 8%,
pero que de igual manera es un error aceptable y ademas los valores de desviacion estandar
son minimos y no sobrepasan el 0.32, lo cual es indicativo que los datos tienen poca
dispersion con respecto a la media y por lo tanto, se validan los resultados obtenidos en esta

fase del experimento.

La ecuacion general utilizada anteriormente que se ajusté de mejor manera para describir el

comportamiento de todos los materiales en ambos niveles de pH (4.0 y 7.0) es la siguiente:
y =y + A7 4+ A, e/t (Ec. 5)

Donde yo, A1, t1, A2 y t2 son constantes que se ajustan a la forma de la curva.

En la Tabla 18 se muestran los valores de ANC finales, las constantes mencionadas para cada

uno de los materiales y el valor del coeficiente de determinacion (R?).

Tabla 18: Constantes de las ecuaciones que describen ANC en el tiempo.

Material ~ pH ANC Yo Al t1 Az to R?
CPO 4 9.06 9.02 -9.25 1.47 -2.92 19.46 0.99
7 7.83 1.74 -2.78 28.59 -4.14 1.94 0.97

ESC 4 6.13 6.21 -1.95 40.82 -1.81 2.86 1.00
7 3.71 3.71 -1.80 1.08 -1.36 16.95 0.99

VCAS 4 3.39 3.40 -1.23 20.71 -1.27 1.24 0.98
7 2.51 2.73 -0.50 3.79 -1.31 55.26 1.00

cvV 4 1.75 1.79 -0.92 0.44 -0.30 5.75 0.99

7 1.09 1.15 -0.28 11.54 --- --- 0.95

FCC 4 1.83 1.86 -0.47 6.56 -1.24 0.47 0.99

El valor de R? se encuentra por encima de 0.95 para todos los casos, lo cual refleja que el
ajuste del modelo es aceptable y preciso. La constante yo tiene un valor muy similar a la ANC
al estabilizarse cada material, mientras que las constantes A; y Az son las que ajustan la
pendiente de la curva a partir de ese valor de estabilizacion (yo) y por lo tanto son negativas

y disminuyen en magnitud a medida que el material presenta un menor valor de ANC.
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Es importante mencionar que para la ecuacion de la CV a pH 7.0 no se utilizo la constante
Az, ya que era pocos puntos obtenidos experimentalmente para confeccionar la curva y no

era necesario ese término para lograr un ajuste adecuado.

A continuacion, se representan las ecuaciones obtenidas anteriormente de los cinco
materiales de forma conjunta bajo condiciones de pH iguales, 7.0 (Figura 25) y 4.0 (Figura

26) respectivamente, para contrastarlas entre si:
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ANC (mmol H/g)
Py o
[ws) (e}

W
(]

o
=)

1.0

0.0
0.0 100 200 300 40.0 500 600 70.0 80.0 90.0 100.0 110.0 120.0 130.0

Tiempo (minutos)

—CPO ESC VCAS —CV —FCC

Figura 25: ANC de los morteros a pH 7.0 representados con las ecuaciones de ajuste.

En la Figura 25 se observan las ecuaciones que representan el valor de ANC en el tiempo de
cada material generadas a partir de realizar el ensayo de capacidad de neutralizacion acida
con un pH de trabajo de 7.0. No se obtiene ecuacion del FCC con este valor de pH, ya que se

estabiliza con la primera cantidad de acido, sin embargo, se representa la recta generada.

El contenido de calcio de cada material, expresado en % de CaO es el siguiente: CPO 63.98%,
ESC 40.15%, VCAS 23.51%, CV 3.84%, y FCC 0.11%, por lo cual, los mayores valores de
ANC se reflejan en materiales con mayor contenido de calcio y la secuencia obtenida de
mayor a menor es la siguiente: CPO-ESC-VCAS-CV-FCC.
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Figura 26: ANC de los morteros a pH 4.0 representados con las ecuaciones de ajuste.

En la Figura 26 se observan las ecuaciones que representan el valor de ANC en el tiempo de
cada material generadas a partir de realizar el ensayo de capacidad de neutralizacion acida
con un pH de trabajo de 4.0. Los mayores valores de ANC se reflejan en materiales con
mayor contenido de calcio y la secuencia obtenida de mayor a menor es la siguiente: CPO-
ESC-VCAS-FCC-CV.

El residuo de catalizador de craqueo catalitico presenta un valor de ANC ligeramente mayor

que el de la ceniza volante, sin embargo, son valores muy cercanos entre si.

Cuando se trabaja con pH 2.0, la dosificacion inicial es bastante alta tanto para los morteros
de activacion alcalina como para el control de CPO, como se observan en las figuras
anteriores, alcanzandose la estabilizacion del sistema en un tiempo muy corto. Se estima que
los enlaces en los geles hidratados de la pasta se rompen rapidamente en poco tiempo y no
es viable proyectar una ecuacién para estas condiciones, por lo tanto, en la Figura 27 se

presenta una grafica de barras con los valores finales de ANC para estas condiciones:
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Figura 27: ANC promedio para pH 2.0.

En la Figura 27 se observan los valores de ANC alcanzados por cada material a partir de
realizar el ensayo de capacidad de neutralizacion acida con un pH de trabajo de 2.0. Los
mayores valores de ANC se reflejan en materiales con mayor contenido de calcio y la

secuencia obtenida de mayor a menor es la siguiente: CPO-ESC- FCC-VCAS-CV.

Sin embargo, es notable que el comportamiento del FCC es diferente, y presenta una
tendencia a incrementar su valor de capacidad de neutralizacion acida a medida que aumentan

las condiciones agresivas del medio, es decir, el pH de la solucidn.

En la Figura 28 se grafican los valores finales promedios alcanzados en el ensayo de
capacidad de neutralizacion acida (ANC) por cada material a diferentes condiciones de

agresividad en el medio:
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Figura 28: Valores promedio de capacidad de neutralizacion acida.
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Los valores maximos de ANC se alcanzan cuando se realiza el ensayo en condiciones mas
acidas (pH 2.0) debido a que el intercambio i6nico es mayor por la alta cantidad de protones
que disuelven los productos solidos de hidratacién, especialmente los de calcio que son los

més vulnerables.

Como muestran las graficas de barra asociadas a pH 2.0 (color verde), se observa que el FCC
rompe con la tendencia, lo cual es indicativo de que sus productos de hidratacion son
inestables en medios muy &cidos, siendo algo curioso, si sabemos que es el material con
menor contenido de calcio. Para las otras dos condiciones de pH (7.0 y 4.0) de este material,

los resultados se reflejan como lo esperado.

4.2.6 Comparacion de resultados de ANC en pastas y morteros

Es importante presentar la diferencia entre los resultados obtenidos en los ensayos de ANC
para las pastas y los morteros, con el fin de conocer el efecto de la incorporacion de arido

siliceo en las probetas.
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A continuacion, se presentan los valores obtenidos de ANC de los conglomerantes utilizados
en comun en el trabajo de Martha Iris Pérez con pastas [66] y en la presente investigacion

con morteros.

Tabla 19: Comparacion de resultados de ANC en pastas y morteros.

ANC (mmol H*/g) % disminucion

Material pH
Pasta Mortero de ANC
2 24.50 11.16 54.47
CPO 4 17.50 9.06 48.20
7 15.00 7.83 47.81
2 22.00 10.61 51.75
ESC 4 11.50 6.13 46.69
7 7.00 3.71 47.01
2 4.80 4.08 15.07
Ccv 4 2.10 1.75 16.63
7 1.00 1.09 -9.21
2 10.20 7.03 31.13
FCC 4 2.60 1.83 29.43
7 0.80 0.69 13.15

Como se puede apreciar en la Tabla 19, al realizar el ensayo de capacidad de neutralizacion
acida en morteros, se aflade una menor cantidad de acido nitrico que en las pastas y por ende
los valores de ANC son menores, ya que en la muestra existe una menor cantidad de
productos de hidratacién que puedan neutralizarse para mantener las condiciones alcalinas

del material.

En los morteros la relacion arido-conglomerante es de 3:1 y se esperaria que la disminucion
de los valores de ANC fuera proporcional con respecto al de las pastas (75%), pero no llegan
a reducirse tanto ya que, probablemente, en los morteros exista una mayor accesibilidad de

ataque del &cido a sus productos de hidratacion.
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Para los morteros de CPO y la ESC que son los conglomerantes con mayor contenido de
calcio (63.8% y 40.15%, respectivamente), los valores de ANC para cada pH disminuyen en

aproximadamente 50% con respecto a los resultados obtenidos con las pastas.

En los morteros de CV (3.84% de CaO), los valores de ANC para pH 2.0 y 4.0 se reducen en
un 15% aproximadamente y para el pH 7.0 el valor es ligeramente mayor que en la pasta,

debido a que la cantidad de acido afiadido es minima.

Los resultados de ANC en los morteros de FCC (0.11% de CaO) para pH 2.0 y 4.0,
disminuyen en un 30% con respecto a los obtenidos con las pastas, mientras que al trabajar

con pH de 7.0, la disminucion es de 13.15%.

4.2.7 Resultados de termogravimetria

Para el analisis termogravimétrico se utilizd una muestra del material que fue filtrado y
secado tras los ensayos de ANC (pH 7.0, 4.0 y 2.0) y se compar0 con otra sin atacar de cada
conglomerante. Se presentan las curvas DTG de cada material, con su respectiva pérdida de

masa asociada hasta los 600°C que fue la temperatura limite del ensayo.

En la Figura 29 se grafican las curvas de termogravimetria derivada (DTG) de CPO, donde
se observa que en la curva control se produce un pico centrado a los 150°C atribuible a la
descomposicion de los productos de hidratacion tipo C-S-H y etringita, luego hay una
pequefia variacion después de los 200°C que se refiere a la deshidratacion del gel C-A-H y/o
C-A-S-H y a los 550°C se produce otro pico relacionado con la descomposicién de

portlandita, Ca(OH)., registrando una pérdida de masa total de 9.96%.

Para la muestra sometida al ensayo de ANC pH 7.0, se observa una minima presencia de
Ca(OH)z, con una pérdida de masa de 7.25% y con la muestra de pH 4.0 (5.99% de pérdida),
la lixiviacion de dicho producto parece total. Es evidente que el ataque a pH 7.0 ya produce
una lixiviacion casi completa de la portlandita. En las muestras a pH 7.0 y 4.0, se aprecia un
pico antes de los 150°C, lo que evidencia la presencia de C-S-H, aunque aparece desplazado
a temperaturas menores que para la muestra sin atacar. Probablemente se ha producido una
descomposicion parcial de los C-S-H. Para la muestra de pH 2.0, la perdida de masa es

minima (1.72%) lo que indica un bajo porcentaje de geles cementantes del tipo C-S-H.
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Figura 29: Curvas DTG del sélido filtrado en el ensayo de ANC para CPO a distintos

valores de pH.

En la Figura 30 se muestran las curvas DTG de la ESC, donde se aprecia que la curva control
tiene un pico antes de los 150°C que corresponde a la descomposicién del C-S-H con una
pérdida total de masa de 6.64%.

Las muestras que estuvieron en disoluciones a pH 7.0 y 4.0, muestran un ligero aumento de
masa (7.94% y 7.26%) con respecto al control y presentan picos visibles antes de los 150°C
(deshidratacion de C-S-H), mientras que la de pH 2.0 presenta una pérdida de 3.00%. De
nuevo se observa un desplazamiento del pico a baja temperatura cuando se atacaa pH 7.0 y
4.0, mientras que para pH 2.0 ha desaparcido practicamente el pico. Para este Gltimo caso, se
observa un pico a alta temperatura que no se ha podido identificar con ningin compuesto

quimico.
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Figura 30: Curvas DTG del sélido filtrado en el ensayo de ANC para ESC a distintos

valores de pH.
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Las curvas DTG del VCAS se representan en la Figura 31 donde se puede observar que la
curva control, pH 7.0 y pH 4.0 tienen una pérdida de masa de 6.43%, 7.29% y 7.23%,
respectivamente. Ademas tienen un pico antes de los 150°C, propio de la descomposicién de

los geles C-A-S-H y/o N-A-S-H. No se observa la descomposicion de dicho gel en la muestra

sometida a pH 2.0 (1.31% de pérdida). Se puede concluir un comportamiento similar a ESC.
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Figura 31: Curvas DTG del sélido filtrado en el ensayo de ANC para VCAS a distintos
valores de pH.

Todas curvas DTG de la CV tienen una apariencia similar (ver Figura 32), mostrando un
proceso de deshidratacion de los geles N-A-S-H a los 150°C. Las pérdidas de masa
registradas en las muestras control, pH 7.0 y pH 4.0 son las siguientes: 5.20%, 5.10% vy
5.79%, mientras que la de pH 2.0 perdié 3.85%.

Es evidente la estabilidad de los geles N-A-S-H en la CV frente al ataque acido, ya que a pH
2.0, aln se registra presencia de este gel cementante.
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Figura 32: Curvas DTG del solido filtrado en el ensayo de ANC para CV a distintos
valores de pH.

En la Figura 33 se aprecian las curvas DTG del FCC con sus respectivas pérdidas de masa:
control (7.11%), pH 7.0 (8.90%), pH 4.0 (9.90%) y pH 2.0 (1.27%), donde es destacable la
descomposicion de geles N-A-S-H a los 150°C en los primeros 3 casos, mientras que para el

pH 2.0 el ataque es tan agresivo que ya no hay presencia de dicho gel en la muestra.
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Figura 33: Curvas DTG del sélido filtrado en el ensayo de ANC para FCC a distintos

valores de pH.

En todos los conglomerantes (excepto CV) con las muestras a pH 7.0 y 4.0, es notable que el
pico a los 150°C mostrado en el control, se desplaza hacia la izquierda de la gréafica, porque
tras estar sometidas a esas condiciones de acidez se han desintegrado, al menos parcialmente,
los productos de hidratacion C-S-H, N-A-S-H y C-A-S-H, produciéndose geles de silice que
por naturaleza tienen mayor contenido de agua pero con un débil enlace quimico que propicia
su descomposicion antes de los 150°C, motivo por el cual dichas pérdidas de masa aumentan

con respecto a la del control.

Las curvas DTG para las muestras atacadas a pH 2.0 de todos los conglomerantes (a
excepcion de la CV) reflejan que los productos de hidratacion principales se han

descompuesto casi en su totalidad.
4.3 Ensayo de pérdida de masa en probetas.

El ataque &cido en estructuras de hormigon es una de los procesos de degradacion que inciden
negativamente en la durabilidad de los elementos, pero sus efectos se observan a largo plazo.

El ensayo de pérdida de masa permite someter a las distintas laminas de morteros de
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geopolimeros a condiciones de elevada acidez (pH 2.0) con el fin de registrar su pérdida de

masa Yy el volumen de acido afiadido, como pardmetros para relacionarlos con la durabilidad.

La lluvia &cida, dependiendo de su composicidn quimica, habitualmente puede tener un valor
de pH entre 4 y 5, por lo tanto, en el ambiente natural es casi imposible encontrar condiciones
de acidez tan altas como la del ensayo (a excepcion de ciertos ambientes industriales con
elevadas emisiones de gases precursores de ésta, como NOyx, SO2); no obstante, el fin del
experimento es obtener resultados a corto tiempo que permitan comparar el comportamiento

de los morteros de activacion alcalina.

Como se explicé en el procedimiento (apartado 3.7), el ensayo tiene una duracién de 120
horas utilizando un pH de 2.0 controlado con el dosificador y se realizaron dos ensayos por
cada material, se grafico el volumen de &cido afiadido y la pérdida de masa del espécimen

frente al tiempo y se obtuvo una curva promedio que describiera estos parametros.

4.3.1 Cemento Portland ordinario (CPO)

50.0
45.0 42.956
40.0 41.414
35.0
30.0
25.0
20.0
15.0
10.0

Volmen de acido afadido (mL)

5.0

0.0
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0

Tiempo (horas)
CPO1 CPO2 —Ecuacion VHNO3

Figura 34: Volumen de acido afiadido frente al tiempo en ensayo de probetas (CPO).

Ecuacion 10 VHNO3(cpo) = 4.972*x0:4504 [1.00 <x <120.0]
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Figura 35: Pérdida de masa en probetas de CPO.

Ecuacion 11 Masa (cpo) = 100.33 + (-0.327*x%4%) [1.00 <x <120.0]

4.3.2 Escoria granulada de alto horno (ESC)
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Figura 36: Volumen de acido afiadido frente en ensayo de probetas (ESC).

Ecuacion 12 VHNO3(esc) =5.633*x%37 [2.63 <x <120.0]
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Figura 37: Pérdida de masa en probetas de ESC.

Ecuacion 13 Masa (wesc) =100.028%*x 00045 [2.63 <x <120.0]

4.3.3 Silicoaluminato calcico vitreo (VCAS)
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Figura 38: Volumen de acido afiadido frente en ensayo de probetas (VCAS).

Ecuacion 14 VHNO3(vcas) =3.400%x5-368 [2.97 <x <120.0]
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Figura 39: Pérdida de masa en probetas de VCAS.

Ecuacion 15 Masa (vcas) = 100.45 + (-0.593*x%24%)  [2.97 <x < 120.0]

4.3.4 Ceniza volante (CV)

20.0
175 17.350
=) 17.114
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g
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e
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2
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g
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S
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0.0
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0
Tiempo (horas)
—-—-CV1 —-+-CV2 —Ecuaciéon VHNO3
Figura 40: Volumen de acido afiadido frente al tiempo (CV).
Ecuacion 16 VHNO3(cv) =4.229*x0-2%2 [1.18 <x <120.0]
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—-—CV] —+-CV2 —Ecuacion % Masa
Figura 41: Pérdida de masa en probetas de CV.
Ecuacion 17 Masa @cv) = 100.07 + (-0.056*x%°%) [1.18 <x < 120]
4.3.5 Residuo de catalizador de cragueo catalitico (FCC)
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——FCCl —-FCC2 —Ecuacion VHNO3
Figura 42: Volumen de acido afiadido frente al tiempo (FCC).
Ecuacion 18 VHNOs3(rco) = -19.57+ (21.976*x%1%4) [2.6 <x<120.0]
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Figura 43: Pérdida de masa en probetas de FCC.

Ecuacion 19 Masa (rcc) = 100.40%x0-0038 [4.8 <x<120.0]

Los volumenes finales de acido nitrico afiadido para el CPO fueron de 42.96 mL y 41.41 mL
y se aprecian en la Figura 34, lo que indica una adecuada proximidad entre los resultados,
mientras que las pérdidas de masa registradas fueron de 2.8% y 2.28% (Ver Figura 35).

Para el caso de la ESC las dos cantidades de acido nitrico afiadido fueron de 34.17 mL y
32.55 mL (Ver Figura 36) y las pérdidas de masa se muestran en la Figura 37, registrando
valores de 2.01% y 2.24%.

Los dos ensayos con el VCAS reflejaron volimenes finales de 20.88 mL y 18.30 mL (Ver
Figura 38), y la Figura 39 muestra las pérdidas de masa de 1.33% y 1.73%, respectivamente,

valores inferiores a los que refleja el CPO y la ESC.

En cuanto a la CV, los volumenes finales de acido nitrico al finalizar el ensayo fueron de
17.35 mL y 17.11 mL, mostrados en la Figura 40 y las pérdidas de masa se exponen en la

Figura 41 (0.83% y 1.05%), cuyos valores son inferiores al de los materiales anteriores.

Y finalmente los volumenes de acido afiadidos en el ensayo con el FCC fueron de 24.40 mL
y 24. 22 mL (ver Figura 42), mientras que los porcentajes de pérdida de masa fueron de
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1.36% y 1.38% como se observa en la Figura 43. Nuevamente se corrobora el
comportamiento diferente a lo esperado de este material ya que se observa una mayor
cantidad de &cido afiadido y pérdidas de masa superiores a la de CV, conociendo que el

contenido de calcio es practicamente nulo para FCC.

Los datos registrados de volumen de acido afiadido por cada geopolimero tienen una
precision entre si bastante aceptable como se muestra en las figuras anteriores, mientras que
los valores de pérdida de masa, aunque estén proximos entre si, muestran una pequefia
dispersion en algunos materiales, debidas a los errores intrinsecos del proceso como: el error
instrumental por la balanza utilizada, el error humano al cometer o desfasarse en los tiempos
de medida y la més influyente en este caso que fueron las variaciones de temperatura y de

humedad del medio ambiente al momento de hacer las mediciones.
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g
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Tiempo (horas)
—CPO ESC VCAS —CV —FCC

Figura 44: Volumen de acido afiadido frente al tiempo en todas las muestras.

En la Figura 44 se han graficado las ecuaciones que expresan la cantidad de volumen afiadido
obtenidas a partir de realizar un promedio de las dos curvas generadas por cada material, que
reflejan el comportamiento aproximado durante las 120 horas de ensayo de cada
conglomerante. La secuencia de mayor a menor cantidad de volumen afiadido es la siguiente:
CPO-ESC-FCC-VCAS-CV.
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Figura 45: Pérdida de masa frente al tiempo en todas las muestras.

En la Figura 45 se han representado las ecuaciones obtenidas a partir de realizar un promedio
de las dos curvas generadas por cada material, que reflejan el comportamiento de la pérdida
de masa aproximado durante las 120 horas de ensayo de cada conglomerante. La secuencia
de mayor a menor cantidad de pérdida de masa es la siguiente: CPO-ESC-VCAS=FCC-CV.

Es notable que la pérdida de masa en los conglomerantes es muy poca porque, como se ha
explicado anteriormente, el ataque acido es un proceso que degrada al hormigdn presentando
patologias a largo plazo y aunque se utilizé un pH de 2.0, la experiencia tuvo una duracion

de solo 120 horas.

Como se ha visto en los resultados anteriores, aparentemente, hay una cierta correlacion entre
el contenido en calcio del conglomerante con la resistencia al ataque &cido. En la Figura 46
se representa el contenido de calcio del conglomerante en el eje X y la cantidad de &cido
afnadido promedio de las dos mediciones experimentales en el eje Y donde se puede observar
que el FCC se desvia de esta tendencia. Ello podria ser debido a que los geles N-A-S-H
formados (recordemos que no hay calcio, por lo que no se puede formar C-A-S-H) son poco
estables frente a medios muy acidos. Es evidente que la CV también forma geles N-A-S-H,
pero en ese caso la presencia de cierta cantidad de calcio es posible que favorezca la
estabilizacion quimica de los geles N-A-S-H.
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Figura 46: Correlacion entre el contenido de CaO y el volumen afiadido de &cido.

4.4 Microscopia Optica

Se utiliz6 la microscopia oOptica para identificar las profundidades del ataque acido en las
distintas probetas de (4x4x1) cm que fueron sometidas al ensayo de pérdida de masa durante
120 horas a pH 2.0.

Se realizo un corte transversal a la probeta con el fin de obtener dos porciones de (4x2x1) cm
y luego se reveld con fenolftaleina las caras internas de las probetas para identificar
visualmente el frente de ataque. Sin embargo, no se observé dicho frente que se esperaba, lo
que pone de manifiesto que el ataque acido se dio de manera muy superficial y no logro

penetrar de forma visible en la matriz de la probeta.

A continuacion, se presentan las imagenes obtenidas de los cinco conglomerantes, las cuales

tienen un aumento de 8x.
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4.4.1 Cemento Portland ordinario (CPO)

Figura 47: Microscopia éptica del CPO (aumento 8x): a) Corte transversal interno, b)

Corte transversal interno revelado con fenolftaleina, ¢) Cara externa atacada

directamente.

Como se observa en la Figura 47, la cara interna de la probeta de CPO revelada con
fenolftaleina no refleja ningun frente de ataque y la pasta se ve intacta, sin embargo, la cara
externa que estaba en contacto directo con la disolucién acida presenta pérdidas de pasta y
un cambio de coloracion a marron claro debido a la lixiviacion del hierro. Ademas, el arido

localizado en esa capa superficial se desmoronaba con solo manipularlo.
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4.4.2 Escoria granulada de alto horno (ESC)

p——

Figura 48: Microscopia 6ptica de la ESC (aumento 8x): a) Corte transversal interno, b)
Corte transversal interno revelado con fenolftaleina, ¢) Cara externa atacada

directamente.

En la Figura 48 se aprecia que la pasta de la ESC, tras el revelado con el indicador, tiene una
coloracién completamente rosa, evidenciando su caracter alcalino y sin mostrar un frente de
ataque &cido, mientras que la cara externa tiene algunas microfisuras que reflejan la
degradacion de la pasta. Sin embargo, si aparece una textura mas compacta que el en caso de
CPO. El cambio de coloracion es muy tenue en esa cara expuesta, probablemente por el bajo

contenido de hierro de la ESC.
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4.4.3 Silicoaluminato célcico vitreo (VCAS)

Figura 49: Microscopia éptica del VCAS (aumento 8x): a) Corte transversal interno, b)

Corte transversal interno revelado con fenolftaleina, ¢) Cara externa atacada

directamente.

Como se muestra en la Figura 49, el VCAS tampoco presenta un frente de ataque acido en
su cara interna luego del corte transversal de la probeta, sin embargo, la cara que estaba en
contacto directo con el &cido nitrico expone una red de microfisuras bien definida ya que el

material es de color blanco, lo cual facilita la inspeccién visual.
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4.4.4 Ceniza volante (CV)

Figura 50: Microscopia éptica de la CV (aumento 8x): a) Corte transversal interno, b)

Corte transversal interno revelado con fenolftaleina, ¢) Cara externa atacada

directamente.

En el caso de la probeta de CV, el ataque acido no logrd penetrar internamente en la matriz
y solo se manifiesta en la cara externa que estaba expuesta a la disolucion ya que se encuentra
claramente agrietada. La coloracion de la pasta tras el revelado es morada debido al color
oscuro de la ceniza volante. (Ver Figura 50).
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4.4.5 Residuo de catalizador de cragueo catalitico (FCC)

Figura 51: Microscopia éptica del FCC (aumento 8x): a) Corte transversal interno, b)

Corte transversal interno revelado con fenolftaleina, ¢) Cara externa atacada

directamente.

En la Figura 51 se muestran las imagenes de microscopia dptica del FCC en donde se repite
el mismo patrén que en los conglomerantes anteriores, ya que no hay prueba visual de un
ataque acido en el interior de la probeta, solamente es apreciable en la superficie de la cara
exterior. También se observa la fisuracion de la pasta: es posible que el medio acido produzca

una retraccion de la pasta, lo cual favorece la aparicion de esas fisuras.

Como se han observado en todas las imagenes de los conglomerantes mediante el uso del
microscopio Optico, no se observa frente de ataque, es decir que el &cido no llegd a penetrar
en el interior de los matrices cementantes. El corto tiempo del ensayo y el arido siliceo no

reactivo del mortero no permitieron un progreso considerable de la corrosion.
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4.5 Microscopia electrdnica de barrido de emision de campo (FESEM)

Se utilizaron las mismas probetas que fueron observadas en el microscopio optico (pH 2.0
durante 120 horas), solo que las dimensiones del fragmento analizado eran mas pequefias,

correspondientes a una cuarta parte de la probeta original (2x2x1) cm.

Para llevar a cabo este ensayo, la muestra debe ser recubierta con una capa fina de carbon
para que presente propiedades conductoras y al sustituir el haz de luz por haz de electrones
se obtengan imagenes nitidas. Dado que al observar en el microscopio Optico que no se
presenta un frente de ataque &cido en los geopolimeros, esta prueba de FESEM se realiz6 en

solo dos materiales (CPO y FCC) para observar alguna diferencia o similitud entre ellos.

En la Figura 52 se observa uno de los perfiles analizados en la cara interior de la probeta de
CPO, donde se grafican los componentes importantes encontrados (Ca y Si) en ese tramo
delimitado de 2166 um. Cuando hay presencia de arido los niveles de silicio llegan a un pico
méaximo Yy los niveles de calcio son casi nulos, mientras que cuando existe pasta, los niveles
de calcio estan entre un 60% - 90% y los de silicio entre 10 % - 40%, evidencia de la presencia
de los geles C-S-H.

Uno de los perfiles estudiados de FCC se presenta en la Figura 53, donde se observan en una
grafica los componentes principales en esa longitud d 2300 um. Cuando dentro del tramo
analizado se encuentra arido, el aluminio (Al) y el sodio (Na) no aparecen, mientras que el

silicio (Si) llega a los niveles maximos.

Cuando hay presencia de los tres elementos principales (Al, Si y Na) es evidencia de la
formacion de los geles N-A-S-H propios del FCC. No se observa ninguna zona en la que no
aparezca sodio cuando se muestra conjuntamente aluminio y silicio, lo que sugiere que no se
han atacado los geles cementantes y se han hidrolizado con la consecuente lixiviacion del

sodio.

Cabe resaltar que se hicieron varios perfiles de analisis para ambos materiales y los resultados
fueron similares a los presentados en ambas figuras, por lo tanto, se corrobora que el ataque

acido no penetro en la matriz y los productos de hidratacion no fueron afectados.

En las Figura 52 y Figura 53 la flecha color azul claro indica la parte mas cercana a la

superficie externa que estuvo en contacto directo con la disolucién &cida.
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Figura 52: Perfil analizado de la cara interna de la probeta de CPO.
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Figura 53: Perfil analizado de la cara interna de la probeta de FCC.

En la Figura 54 se muestra una imagen de la cara externa que estuvo expuesta con la
disolucién a manera de contrastarla con las figuras anteriores. La que esta a la izquierda es
la del control (CPO) y la de la derecha es la del FCC, ambas se observan con la pasta
deteriorada producto del ataque acido y el arido se ve expuesto, principalmente en el

espécimen de CPO.
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Figura 54: Imagenes de la cara externa de CPO (derecha) y FCC (izquierda) mediante
FESEM.

4.6 Ensayo de pérdida de masa en probetas cubicas.

Con este ensayo se busca exponer los morteros de activacion alcalina en un medio
extremadamente agresivo y para ello se sumergen las probetas cubicas de (40x40x40) mm
en soluciones de acido nitrico de pH 0 para registrar la pérdida de masa de éstas y, asimismo,
registrar las variaciones de pH durante la experiencia. Con esto se quiere observar el

comportamiento de cada material y realizar un andlisis comparativo con el mortero control.

Para este ensayo, el valor del pH no se controla a lo largo de la experiencia, es decir, se inicia
con un pH 0, el cual aumentara con el tiempo a medida que los especimenes vayan
reaccionando con la disolucion. Ademas, la disolucion se mantiene en reposo, a diferencia

de los ensayos anteriores, donde el medio acidificante se mantenia en agitacion.

En los ensayos anteriores, se iba afladiendo acido a medida que el medio se iba alcalinizando
como consecuencia de la reaccion con el material cementante. En este ensayo, la cantidad
inicial de acido esta determinada por el volumen (250 mL) y concentracion (1 M) del mismo,
de modo que en ninguin momento se afiade mas &cido. La reaccion entre el cubo de mortero
y la disolucion acida provoca un descenso en el valor de pH de la disolucion. Como
consecuencia de la reaccion, se produce una disolucion de la matriz cementante, lo cual se

refleja en una disminucién de la masa del espécimen.
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Para cada mortero, se han ensayado 6 probetas cubicas que han sido sumergidas en la
disolucion acida, y se ha medido el valor del pH de la misma y la masa de los cubos con el

tiempo durante un poco mas de dos meses.

4.6.1 Cemento Portland ordinario (CPQO)

En la Figura 55 se observan las 6 curvas de comportamiento de pérdida de masa, a partir de
las probetas cubicas de CPO sumergidas en la disolucién de pH inicial O durante 66 dias, y
se obtiene una ecuacion que es valida hasta los 15 dias, ya que, a partir de ese momento, la

masa se mantiene practicamente constante hasta la finalizacion del ensayo.

En la Figura 56 se aprecia que con el CPO se produjo una pérdida de masa promedio de 9.4%

durante el experimento y el pH de la disolucién aumenté hasta alcanzar un valor de 2.77.
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S 940
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P1 P2 P3 P4 —-P5 P6 —Ecuacion % Masa
Figura 55: Pérdida de masa en probetas de CPO.
Ecuacion 20 Masa wcpo) = -1.924In(x) + 96.082 [1.0<x<16.0]

89



UNIVERSITAT

POLITECNICA . .,
DE VALENCIA Resultados y discusion

102.0 3.0
2.77
100.0 25
98.0 2.0
S
s 96.0 155
<
=
94.0 1.0
92.0 0.5
90.6
90.0 0.0
0.0 10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0

Tiempo (horas)

——Masa pH

Figura 56: Pérdida de masa y variacion del pH frente al tiempo (CPO).

4.6.2 Escoria granulada de alto horno (ESC)

En la Figura 57 se observan las curvas que describen la pérdida de masa de las 6 probetas
cubicas de ESC sumergidas en la disolucion de pH inicial 0 durante 65 dias, y se obtiene una
ecuacion que es valida hasta los 15 dias porque luego de este tiempo, las curvas son

asintoticas.

En la Figura 58 se refleja una pérdida de masa promedio de 6.7% de la ESC durante el
experimento y el pH de la disolucién aumento hasta alcanzar un valor de 2.72. Ambos valores

son inferiores a los del control de CPO.
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Figura 57: Pérdida de masa en probetas de ESC.

Ecuacién 21 Masa wesc) = -0.922In(x) + 95.656 [1.0<x<15.0]
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Figura 58: Pérdida de masa y variacién del pH frente al tiempo (ESC).
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4.6.3 Silicoaluminato calcico vitreo (VCAS)

Las curvas de pérdida de masa de las 6 muestras de VCAS sumergidas en la disolucién de
pH 0 durante 64 dias se observan en la Figura 59. También se grafica la ecuacion que

promedia dicho comportamiento, la cual es valida hasta durante el tiempo total del ensayo.

En la Figura 60 se aprecia las probetas cubicas de VCAS experimentaron una pérdida de
masa promedio de 10.7% durante el experimento y el pH de la disolucién aumentd hasta

alcanzar un valor de 1.33.

102.0
100.0
98.0
960
a\"/
s 94.0
=
92.0
90.0 —_—
88.0
86.0
0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (dias)
—-P1 P2 P3 P4 —+-P5 —+-P6 —Ecuacion % Masa
Figura 59: Pérdida de masa en probetas de VCAS.
Ecuacién 22 Masa wvcas) = -1.325In(x) + 94.531 [1.0 <x<64.0]
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Figura 60: Pérdida de masa y variacion del pH frente al tiempo (VCAS).

4.6.4 Ceniza volante (CV)

En la Figura 61 se observan las curvas que describen la pérdida de masa de las 6 probetas
clbicas de CV sumergidas en la disolucion de pH inicial 0 durante 64 dias, y se obtiene una

ecuacion que es aplicable durante todo el rango de tiempo del ensayo.

En la Figura 62 se presenta la curva promedio que registra una pérdida final de masa en la
CV de 3.8% y el pH de la disolucion aumentdé muy poco hasta alcanzar un valor de 0.66.

Ambos valores son claramente inferiores a los del control de CPO.
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Figura 61: Pérdida de masa en probetas de CV.

Ecuacion 23 Masa wcv) = -0.747In(x) + 99.362 [1.0<x<64.0]

101.0 3.0
100.0 2.5
99.0 2.0

98.0 L5
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Figura 62: Pérdida de masa y variacién del pH frente al tiempo (CV).
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4.6.5 Residuo de catalizador de cragueo catalitico (FCC)

En la Figura 63 se observan las curvas que describen la pérdida de masa de las 6 probetas
cubicas de FCC sumergidas en la disolucion de pH inicial O durante 63 dias, y se obtiene una
ecuacion que es valida hasta los 28 dias porque luego de este tiempo, la masa de la probeta
no es variable.

En la Figura 64 se grafica una pérdida de masa promedio de 38.4% del FCC durante el

experimento y el pH de la disolucion aumento hasta alcanzar un valor de 1.88.

110.0
100.0
90.0
S 800
g 1
S 700 & . —
60.0 =
50.0
40.0
0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (dias)
——P1 P2 P3 P4 ——P5 —-P6 —Ecuacion % Masa
Figura 63: Pérdida de masa en probetas de FCC.
Ecuacion 24 Masa @cv) = 3.497In(x) + 72.785 [1.0 <x<28.0]
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Figura 64: Pérdida de masa y variacion del pH frente al tiempo (FCC).

En la Figura 65, se aprecian las curvas promedio que describen las pérdidas de masa de los
cinco materiales durante el ensayo. La secuencia de pérdida de masa de mayor a menor es la
siguiente: FCC-VCAS-CPO-ESC-CV.

110.0
100.0
. 96.2
93.3
90.0 — —— 90.6
_ 89.3
S
s 80.0
5
p=
70.0
60.0 — 61.6
50.0
0 10 20 30 40 50 60 70

Tiempo (dias)

-—CPO ESC —-VCAS ---CV —-FCC

Figura 65: Variacion de masa de las probetas con el tiempo de inmersion en HNO3z 1M.

Es importante mencionar que el FCC pierde aproximadamente 25% de su masa en las

primeras 24 horas de tener las probetas sumergidas, lo cual es una cantidad muy por encima
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de la que pierden los demas geopolimeros y el control de CPO. Pero como se ha observado
en los resultados de los ensayos anteriores, al disminuir el pH del medio, el FCC presenta un
peor comportamiento, lo cual es indicativo de que sus productos de hidratacion pierden

estabilidad a medida que aumentan las condiciones de agresividad acida del medio.

En la Figura 66 se observa la variacion de pH frente al tiempo de todos los materiales
analizados, donde es destacable que el CPO logro presentar el mayor de los valores un pH
final (2.77), aunque no haya sido la probeta que presenté mayor pérdida de masa, con lo cual

hay evidencia de los iones de calcio que se han transferido de la matriz al medio &cido.

3.00
277
2.50 / 272
2.00
1.88
T 1.50
133
1.00
. 0.66
050 s //
0.00
0 10 20 30 40 50 60 70

Tiempo (dias)
——CPO ESC VCAS —-CV —FCC

Figura 66: Variacion del pH con el tiempo de inmersion de las muestras en HNO3 1M.

Es evidente que no hubo mayor progreso de pérdida de masa en CPO porque la neutralizacion
del medio fue tal que impidié que la reaccion progresara, lo cual esta de acuerdo con su
elevada capacidad de neutralizacion acida (ANC) medida en la primera parte del estudio. Las
muestras de ESC y VCAS también tienen una gran capacidad para anular la acidez del medio
con una buena estabilidad quimica de los geles cementantes. En el caso de VCAS, como el
contenido en calcio es menor, los geles cementantes han sido mas afectados porque el medio
es mas acido que en los casos de CPO y ESC. La muestra de CV mostrd una gran inercia
frente a la gran acidez del medio ensayado, lo que corrobora la especial estabilidad quimica
de los geles NASH presentes en este tipo de geopolimeros. De forma completamente opuesta,
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FCC muestra un mayor consumo de acido en el proceso de neutralizacion, pero ya se ha
observado que su pérdida de masa es muy elevada si atendemos a la naturaleza de los geles
cementantes de tipo NASH. En la Figura 67 se muestra el aspecto fisico de los especimenes

tras 7 dias de inmersion en la disolucion acida.

FCC

Figura 67: Aspecto visual de los morteros cubicos (7 dias de inmersién).
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Tras 60 dias de inmersion en la disolucion acida, la pérdida de masa y su cambio de aspecto
en los especimenes fue muy poca con respecto a los primeros 7 dias. En la Figura 68 se
muestran los morteros en el siguiente orden de izquierda a derecha: CPO, ESC, FCC, CV y
VCAS.

Es importante resaltar el color rojizo presentado en la probeta de CPO, debido a la lixiviacion
del hierro luego de finalizar el experimento. EI CPO y la ESC fueron las muestras que
presentaban mayor deterioro superficial atribuible a su mayor contenido de calcio, que
acelera la velocidad de corrosion. La CV es el conglomerante que visualmente tenia mejor

aspecto superficial, lo cual es congruente con el dato de menor pérdida de masa (3.8%).

Figura 68: Especimenes tras 60 dias de inmersion en acido nitrico.

Una muestra de los cubos atacados se cort6 a la mitad para observar su aspecto interior (ver
Figura 69), se revelo con fenolftaleina y se midio el frente de ataque acido, presentando los
siguientes resultados: CPO (4.50 mm), ESC (3.25 mm), CV (9.08 mm). EI FCC y el VCAS

no presentaron coloracién rosa al agregarles el indicador.

CPO ESC FCC CVv " VCAS

Figura 69: Medicion del frente de ataque interno en los morteros cubicos.
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Finalmente, se le realizaron ensayos de resistencia a compresion a 3 cubos por cada
conglomerante para observar el efecto que tuvo un ataque &cido tan agresivo en su resistencia
mecénica. Los cubos de FCC presentaron un gran deterioro como se expuso anteriormente y
sus dimensiones no eran aptas para realizarles este ensayo. En la Tabla 20 se presentan los
resultados de los ensayos a compresion de los morteros y se calcula la pérdida de resistencia

en las probetas.

Tabla 20: Pérdida de resistencia en los morteros cubicos.

Material ~ f'c (MPa) f'c(f) (MPa) Pérdida de resistencia (%)

CPO 64.43 21.32 66.92
ESC 92.79 44.05 52.53
VCAS 86.59 15.44 82.18
Cv 58.95 39.10 33.68
FCC 76.95 ---- ---

f'c: Resistencia a compresion de morteros sin atacar a los 28 dias, f'c(f): Resistencia a compresion

de los morteros atacados.

La menor pérdida de masa es registrada por la CV (33.68%), corroborando la buena
estabilidad de sus geles N-A-S-H frente a un ataque acido. La secuencia de menor a mayor
pérdida de resistencia es la siguiente: CV-ESC-CPO-VCAS-FCC. En la Figura 70 se
aprecian los valores de resistencia tras 60 dias de inmersion comparados con las resistencias

iniciales El cuadro superior refleja las pérdidas de resistencias en porcentaje.

120 66.9% 52.5% 82.2% 33.7%
S
100 92.79
b 86.59
;% 20 76.95
g 64.43 805
g 60
(]
o 44.05 39.10
5 40
= 2132
£ 2 I 15.44
: [
S
CPO ESC VCAS cv FCC
Material

®Inicial 28d ®Final Inmersion 60d

Figura 70: Pérdida de resistencia en morteros cubicos tras inmersion en HNOz 1M.
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5. CONCLUSIONES

El contenido de calcio en los conglomerantes es un factor determinante en su durabilidad
cuando son expuestos en medos acidos, ya que los productos de hidratacion calcicos se

disuelven facilmente bajo estas condiciones.

Al aumentar el contenido de calcio de la matriz en los compuestos cementantes, también
aumenta el valor de la capacidad de neutralizacion acida (ANC) y se acelera el proceso de

lixiviacion para que el material intente mantener sus condiciones alcalinas,

La premisa establecida de que a mayor contenido de calcio mayor sera el valor de ANC se
cumplio en casi todas las experiencias realizadas, excepto a pH 2.0 donde el FCC rompe ese

patron y genera un valor por encima de lo esperado.

Existen dos posibles hipotesis para explicar el comportamiento inesperado del FCC: el
curado que se le realizé fue a temperatura ambiente, lo cual pudo provocar un enlace mas
débil y susceptible al ataque &cido en sus productos de hidratacion N-A-S-H y la ausencia de
calcio que produzca inestabilidad en sus geles que forman la pasta. También puede haber

influencia de la diferente relacion agua/conglomerante en cada mezcla.

Entre los conglomerantes analizados, la CV es el conglomerante con mejor comportamiento
frente al ataque &cido debido a la naturaleza de sus productos de hidratacién N-A-S-H, que
tienen una buena estabilidad bajo estas condiciones, probablemente por la presencia de otros

elementos quimicos en estos geles.

El ataque &cido es un factor influyente en el deterioro del hormigén a largo plazo y al trabajar
con morteros, el arido no reactivo funciona como una barrera que detiene el avance del ataque
acido, por lo tanto, los experimentos deben realizarse con mayor duracion de los ensayos

para observar resultados adecuados.

El método propuesto para la caracterizacion de morteros frente al ataque acido ha resultado
viable y ha permitido observar diferencias entre los diferentes conglomerantes analizados.
Por otra parte, se ha podido modelizar el consumo de &cido con el tiempo de ataque para

probetas de mortero sometido a un pH continuo de 2.0.
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El ensayo sobre muestras cubicas a pH 0 permite monitorizar el proceso de degradacion de
los diferentes materiales, confirmando el excelente comportamiento de la ceniza volante
(CV) activada alcalinamente y la baja estabilidad de los geles cementantes en los materiales
con FCC.
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6. FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION

Realizar estos ensayos de capacidad de neutralizacién acida y pérdida de masa en morteros
a base de otros residuos como la ceniza de cascara de arroz o residuos ceramicos para realizar

un analisis comparativo mas completo.

Utilizar otro tipo de activador alcalino para la confeccidn de los conglomerantes con el fin

de estudiar si es una variable influyente en los resultados.

Disefiar morteros de FCC activandolos alcalinamente con cierta cantidad de calcio
(hidréxido, carbonato) para observar si la presencia de calcio disminuye sus resultados

desfavorables frente a la acidificacion.

Analizar la influencia de la relacion agua/conglomerante en el proceso de ataque acido en

morteros.

Evaluar el papel que puede ejercer un arido de tipo calizo en el proceso de neutralizacién por

ataque &cido en morteros y hormigones.

Disefiar morteros de FCC que sean curados en bafio térmico para verificar si esta variable

genera una mejor estabilidad de los geles N-A-S-H en medios acidos.

Realizar el ensayo de inmersiéon de los cubos renovando la disolucion acida cada cierto
tiempo para evitar que el reactivo se agote y que la cinética del proceso de corrosion se vea
afectado.

Utilizar otro tipo de agente agresivo como el acido clorhidrico o &cido sulfurico para observar

resultados y correlacionarlos entre si.

Plantear un modelo matematico que pueda representar o predecir el deterioro una estructura

que estara expuesta a ambientes acidos.
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