Tabla de Contenido

CAPITULO 1: INTRODUCCION .......oiiiiiiaiiaiieaiieeiee e 1
1.1. PRODUCCION CIENTIFICA DEL PROYECTO DE INVESTIGACIONS5
1.1.1. Articulos publicados: ......coeuiiiiniiiiiiiii e S
1.1.2. Articulos aceptados: ..c.ocoveuviniiiiiiiiii e 6
1.1.3. Articulos enviados y en estado de revision: ..........c............ 6
1.2. ESTRUCTURA DE LA MEMORIA......ciiiiiiiie e 6
1.3. BIBLIOGRAFIA ...t 8
CAPITULO 2: ESTADO DEL ARTE .....cooiiiiiiiiiiieeeeeeeeeee e, 11
2. 1. HUMO DE SILICE ....uiiiiiiiiiiiee e 13
2.1.1. Obtencion del humo de Silice........ovvviiiiiiiiiiiiiiinieennns 14
2.1.2. NOTNAtIVAS ottt et e e eee e aens 17
2.1.3. Efecto del Humo de silice en sistemas basados en cemento
POrtland ......ccovniiiiii s 19
2.1.4. Humo de silice densificado (DSF). .....ccccoviiiiiiiiiiiiinnenn.n. 21
2.2. NANO-SILICE Y MICRO-SILICE COMO ADICIONES ACTIVAS EN
SISTEMAS CONGLOMERANTES DE CEMENTO PORTLAND..... 25

2.3. SISTEMAS CONGLOMERANTES BASADOS EN LA ACTIVACION
ALCALINA DE MINERALES NATURALES, DESECHOS O SUB-

PRODUCTOS INDUSTRIALES. ...ccuiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeenen 26
2.3.1. Activador Alcalino........cceeveuiiniiniiiiiiiiiei e 30
2.3.2. Precursores de aluminosilicatoS........c.ccoevveiieieienennenn.n. 32
2.3.3. Factores que afectan el desempeno de sistemas
EEOPOLIMETICOS . eueuininiieie e 36
2.4. CONCLUSIONES .. ouiiiiiiiiiiiii e 38
2.5. BIBLIOGRAFIA ....cooiiiiiiiiiiieieeeeee e 39
CAPITULO 3: OBJETIVOS.....iiiiiiiiiiiiiiiieiieit ettt 53
3.1. OBJETIVO GENERAL .....ccouttiiiiiiiiiiiiiiiieiieiin e eieeieeieennees 53

3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS ......ccvvtiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeaaeeaaeeaaaaaeanns 53



CAPITULO 4: METODOLOGIA EXPERIMENTAL ......cc.cccovuvieeannennnne. 55
4.1. TECNICAS EXPERIMENTALES DE CARACTERIZACION EN

MORTEROS Y HORMIGON ......uvuuiiiiiiiiiiiiiieaeeaaeeeeaeaeaaeeeaeeenennes, 55
4.1.1. Determinacion de la Resistencia a Compresion ............... 55
4.1.2. Porosimetria por Intrusién de Mercurio (MIP).................. 56
4.2. TECNICAS EXPERIMENTALES DE CARACTERIZACION
EMPLEADAS EN LAS MATERIAS PRIMAS ...c.ocoveiiiiiiieienennes 57
4.2.1. Granulometria LASer........ccoeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeecneen 57
4.2.2. Determinacioén del Potencial Z en suspensiones .............. 58
4.3. TECNICAS EXPERIMENTALES DE CARACTERIZACION EN
PASTAS e 59
4.3.1. Analisis Termogravimétrico (TGA/DTG)......ccccoeuveriuneninnens. 59
4.3.2. Difraccién de Rayos X (XRD) .....ccveveriiiiniiiiiiiiieienennes 60
4.3.3. Microscopia Electronica de Barrido y Analisis de Electrones
Secundarios (SEM/EDS)....cciiiiiiiiiiiiiiiinieeeeeen 61
4.3.4. Microscopia Electrénica de Transmision (TEM) ............... 62
4.3.5. Infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) ................. 63
4.3.6. Florescencia de Rayos X (XRF) ....cccoiiiiiiiiiiiiiniiiiiininens 63
4.3.7. Resonancia Magnética Nuclear (NMR) ........c.coeveiiiininent. 64
4.4. PROGRAMA EXPERIMENTAL ..ottt 65
4.5. PROGRAMA EXPERIMENTAL EN EL ESTUDIO DE SISTEMAS
TRADICIONALES DE CEMENTO PORTLAND ......coevvivviniinnennenn. 77
4.5.1. Activacion del Humo de Silice mediante tratamientos de
SONICACION ..vuiuiiiiiiiii i 78

4.5.2. Evaluacion del humo de silice sonicado como adicién activa
en conglomerantes tradicionales basados en cemento
Portland. .....coooviiiii e 82

4.5.3. Comparacion de la eficacia del Humo de Silice Densificado
y Humo de Silice Sonicado con micro- y nanoadiciones

basadas €n SiOg. ..eviiiiiiiiiee e 83

4.6. PROGRAMA EXPERIMENTAL EN EL ESTUDIO DE SISTEMAS DE
CENIZA VOLANTE ACTIVADA ALCALINAMENTE. .........cccevvnee. 84
4.7.BIBLIOGRAFIA ..ot aa e 86

CAPITULO 5: INCREMENTO DEL GRADO DE REACTIVIDAD DEL
HUMO DE SILICE MEDIANTE TRATAMIENTOS DE SONICACION.
ESTUDIOS MICROESTRUCTURALES......cccittiiiiiiiiiiieeineiineiieeieeinees 89
5.1. COMPARACION DEL EFECTO DEL TRATAMIENTO DE
SONICACION EN DIFERENTES TIPO DE HUMO DE SILICE ..... 90
S5.1.1. Metodologia Experimental.........c.ccocieiiiiiiiiiiiiiiiininn. 90



5.1.2. Resultados y DiSCUSION .....oeuveniiniiiiiiiiiiiiiiiiieceeeen 91
5.2. ESTUDIO DE PASTAS DE CEMENTO CON HUMO DE SILICE

SONICADO ..ttt ettt et ettt et e e e e e e eaneens 107
5.2.1. Metodologia Experimental ..........ccocceeiiiiiiiiiinininiannen. 108
5.2.2. Resultados y DiSCUSION .....ceuiviiiiiiiiiiiiiiiciieceen, 110

5.3. ESTUDIO DEL EFECTO DEL CONTENIDO DE PARTICULAS SUB-
MICROMETRICAS EN EL DESEMPENO DEL HUMO DE SILICE

SONICADO ..t 124
5.3.1. Metodologia Experimental ........c..ccccoeeiiiiiniiininininneen. 125
5.3.2. Resultados y Discusién: Resistencias Mecanicas .......... 128
S5.4. CONCLUSIONES ...ttt 129
S5.5. BIBLIOGRAFTA ...t 130

CAPITULO 6: EFECTO DE LA INCORPORACION DE HUMO DE
SILICE SONICADO COMO ADICION PUZOLANICA EN MORTEROS DE
CEMENTO PORTLAND .....cootviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiniseseeaaeeaeeaeeaaaeeaeaeaeeeens 137
6.1. EFECTO DE LA RELACION ARIDO/BINDER EN MORTEROS
ADICIONADOS CON HUMO DE SILICE DENSIFICADO Y HUMO

DE SILICE SONICADO. ..uuuiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeennnneees 139
6.1.1. Metodologia Experimental ..........c.coeoiiiiiiiiiiiiniiniinnn.. 139
6.1.2. Resultados y DiSCUSION .....ceuvvniiiiiiiiiiiiiiiiiieeeen, 142

6.2. COMPARACION DE LA EFICACIA ENTRE EL HUMO DE SILICE
DE DIFERENTE DISTRIBUCION GRANULOMETRICA CON NANO
Y MICROSILICE COMO ADICIONES PUZOLANICAS EN

SISTEMAS DE CEMENTO PORTLAND. ........ccceevviiiiiiiiiriiiiinnns 145
6.2.1. Metodologia Experimental ..........cc.ccoeiiiiiiiininininnnen. 145
6.2.2. Resultados y DiSCUSION .....cevvniiiiiiiiiiiiiiiiiiieceen, 149

6.3. COMPORTAMIENTO DE MORTEROS ADICIONADOS CON
MATERIALES BASADOS EN SILICE CUANDO SON EXPUESTOS

A MEDIOS AGRESIVOS ...ttt 155
6.3.1. Materiales y preparacion de los morteros...................... 156
6.3.2. Programa Experimental ............c..ccoooiiiiiiiiiiiiiiiniinininn. 157
6.3.3. Resistencia a compresion ........cocveveveieneieeiiiiiininenenene. 157
6.3.4. Ciclos de hielo-deshielo .........cccoeiiiiiiiiiiiiininan, 158
6.3.5. Inmersion en una solucién de cloruro amoénico............. 166
6.4. CONCLUSIONES ...ttt 181

6.5. BIBLIOGRAFIA ....ooiiiiiiiiiiiiee s 182



CAPITULO 7: INCORPORACION DE HUMO DE SILICE SONICADO EN
HORMIGONES CONVENCIONALES Y DE ALTAS PRESTACIONES ..189

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

7.7.
7.8.

OPTIMIZACION DEL PROCESO DE SONICACION DE HUMO DE
SILICE CON LA UTILIZACION DE UNA SONDA INDUSTRIAL DE
ULTRASONIDOS. ottt e e e e e aeenenas 190
7.1.1. Prueba 1: Efecto de la Presion en la Camara de

STo) o E{er=Te3 1o} o BN PP 194
7.1.2. Prueba 2: Efecto de la Relacién Humo de Silice / Agua . 196
7.1.3. Prueba 3: Efecto del Volumen de Suspensién a Sonicar 200
7.1.4. Prueba 4: Efecto de la Potencia durante el Tratamiento de
7o a8 Te= T3 1) o WP 202
APLICACION DE TRATAMIENTOS DE SONICACION A LAS
ADICIONES PUZOLANICAS PARA INCREMENTAR SU GRADO DE

DISPERSION ....ccoiiiiiiiiiiiiieiiiiiiieetitt e e e e e e e e e e e e aeaaaaaeaas 205
7.2.1. Metodologia Experimental...........ccoeevviiiiiiiiiiiiiniinieneannen. 206
7.2.2. Resultados y DisCUSION ... ..ccvviiiiiiiiiiiiiiiie e, 206
EFECTO DEL TIPO DE HUMO DE SILICE SOBRE LA

RESISTENCIA MECANICA DE HORMIGONES ............cceeennnn... 207
7.3.1. Metodologia Experimental.........c..ccceevieiiiiiiiiiiiiniinieneaneen. 207
7.3.2. Resultados y DisCUSION ... ..ccvviiiiiiiiiiiiii e, 212

EFECTO DEL CONTENIDO DE PARTICULAS
SUBMICROMETRICAS DEL HUMO DE SILICE SONICADO EN LA

RESISTENCIA DE HORMIGONES DE ALTO DESEMPENO...... 216
7.4.1. Metodologia Experimental...........ccceviiiiiniiiiiiiiniinieneaneen. 216
7.4.2. Resultados y DisCUSION ... ..c.cvviiiiiiiiiiiiiiiiiecceeene, 218
EFECTO DEL INCREMENTO EN EL GRADO DE SUSTITUCION

DE CEMENTO POR HUMO DE SILICE. ...ccooveiiiiieieeeeeeeeeeeen, 219
7.5.1. Metodologia Experimental.........c..ccoeviiiiiiiiiiiiiiniininneane.n. 220
7.5.2. Resultados y DisCUSION ... ..ccuvviiiiiiiiiiiiii i, 222

ESTUDIO DE LA ZONA DE TRANSICION MATRIZ
CEMENTICIA/ARIDO EN SISTEMAS CONSTITUIDOS CON HUMO

DE SILICE....ciiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeee e e e e e e e e e e 224
7.6.1. Metodologia Experimental...........ccoeeviiiiiiiiiiiiiiniininneaneen. 224
7.6.2. Resultados y DisCUSION . .....ccovviiiiiiiiiiiiiiii e, 226
CONCLUSIONES . ...ttt 236

BIBLIOGRAFIA. ... 238



CAPITULO 8: OPTIMIZACION DE SISTEMAS GEOPOLIMERICOS DE
CENIZA VOLANTE A PARTIR DE ALGUNOS CRITERIOS DE

1) 657 D)\ U 243
8.1 EFECTO DEL CONTENIDO DE SIO; EN SISTEMAS

GEOPOLIMERICOS BASADOS EN CENIZA VOLANTE............... 245

8.1.1 Sintesis y preparacion de especimenes ..........c..cceeeueeneee. 246

8.1.2 Resultados y Discusion ........ccoeveeviiniiiiiniiniinininceenen. 248

8.2. CONCLUSIONES ..ottt 260

8.3. BIBLIOGRAFIA ....coiiiiiiiiiiiiiiiieee e e e 261

CAPITULO 9: EFICACIA DE ACTIVADORES ALCALINOS BASADOS

EN DIFERENTES FUENTES DE SILICE ....ccvviiiiiiiiieeieeeeeeeeeeeeen, 267

9.1 EFECTO DE LA NATURALEZA DE LA FUENTE DE SILICE EN
SISTEMAS GEOPOLIMERICOS BASADOS EN CENIZA

VOLANTE ...ttt e e 269
9.1.1 Geosintesis y preparacion de los especimenes............... 269
9.1.2 Resultados: Resistencia a Compresion. ......c..ccoeeeeneeneee. 271

9.2 EFECTO DEL CONTENIDO DE AGUA DE AMASADO EN LA
RESISTENCIA A COMPRESION DE SISTEMAS

GEOPOLIMERICOS ....uuttiiiiiiiiiiieseeaeeaeeeeeeeeaaaeeeeeeeeeeeeeeeseeeennes 273
9.2.1 Geosintesis y preparacion de los especimenes............... 275
9.2.2 Analisis de resultados........ccoeeviiiiiiiiiiiiiiii 277
9.3NATURALEZA DEL ION ALCALINO ...c.otiiiiiiiiiiniiieceeceeenen 280
9.3.1 Geosintesis y preparacion de los especimenes............... 281
9.3.2 Resultados y Discusion. .......ccocoveeviiiiiiiiniinininiinceen. 283
9.4EVALUACION MICROESTRUCTURAL ....cuuvviiiiiiieieeeeeeeeeaeeeeaeennn, 291
9.4.1 Difraccién de Rayos X (XRD)....ccocuveeiiiiiiniiniinininiieenen. 292
9.4.2 Analisis Termogravimétrico (TGA/DTG). ....ccoeevvenienennnnn. 299
9.4.3 Microscopia electronica de barrido con analisis de energia
dispersivas (SEM/EDS). ...couiiiiiiiiiiiiiiieeeeee, 303
9.5 EVALUACION DE ALGUNAS PROPIEDADES DE
DURABILIDAD. ...cttiiiiiiieeee et 311
9.5.1 Metodologia Experimental y Preparaciéon de
ESPECIIMIETIES tuutininiiiiiiiit ittt aaees 312
9.5.2 Ciclos de Hielo/deshielo .......coeuviiiiiiiiiiiiiiniiiiiininean. 313
9.5.3 Resistencia a la Inmersién en Cloruro aménico............. 319
9.6. CONCLUSIONES ..ottt 335

9.7. BIBLIOGRAFIA ....coiiiiiiiiiiiiiiieee e e e 336



CAPITULO 10: CONCLUSIONES GENERALES .......cccceeeviuiiiainnennn. 347

ANEJO 1: Propiedades Mecanicas de Morteros de Ceniza Volante
Activada Alcalinamente

ANEJO 2: Increase of the Reactivity of Densified Silica Fume by
Sonication Treatment

ANEJO 3: Structure of Portland Cement Pastes Blended with
Sonicated Silica Fume

ANEJO 4: Effect of nanosilica-based activators on the performance of

an alkali-activated fly ash



Indice de Tablas

Tabla 2.1 Exigencias fisicoquimicas para la utilizacion de humo de
silice como adicidon puzolanica ..........coeveiiiiiiiiiiiiiiiiiiiean 18

Tabla 2.2. Factores que determinan la geopolimerizacion................. 29

Tabla 2.3 Especificaciones quimicas y fisicas recomendadas por la
UNE-EN 450-1:2006 para cenizas volantes. ........c..cceeeveeneenennnnn. 33

Tabla 4.1 Condiciones experimentales empleadas en el analisis
termogravimétrico en la Universitat Politécnica de Valéncia....... 60

Tabla 4.2 Especificaciones fisico-quimicas de los humos de Silice.....67

Tabla 4.3 Especificaciones técnicas de las nano-adiciones (CDS) y la

MICroSilica (MS).....iuiei i 70
Tabla 4.4 Cementos Portland empleados en la preparacién de los
sistemas conglomerantes tradicionales.........c..cc.cceeviiiiiiiniannen. 72
Tabla 4.5 Composicién quimica de la ceniza volante ......................... 73

Tabla 4.6 Distribucién granulomeétrica y caracteristicas fisicas de los
aridos empleados en la fabricacion de hormigones. ................... 77

Tabla 4.7 Especificaciones técnicas del sistema 2 de sonicacién........ 81

Tabla 4.8 Composicion quimica del hidroxido de sodio (NaOH) y el
hidroxido de potasio (KOH).....c.ouiuiiiiniiiiiiiiiiiieeeeeeae 84

Tabla 5.1 Percentiles d(0.10); d(0.50) y d(0.90) de las distribucién de
tamano de particula para el SSFy SNSF. ..., 94

Tabla 5.2 Potencia zeta y conductividad de las suspensiones sonicadas
durante dos y 0Cho mMiNUtOS ....c.cuiiiuiiiiiiiiiiiie e 96

Tabla 5.3 Pérdida de masa total de pastas constituidas con humo de
silice sin tratar (DSF y NDSF), el humo de silice sometido al



tratamiento de sonicaciéon (SSF y SNSF) y la pasta referencia sin
adicion mineral (OPC)......ccoiiiiniiiiiiiiiiiiee e 102

Tabla 5.4 Resultados del analisis termogravimétrico en las pastas
hidratadas con 28 y 60 dias de curado. .......c..ccocevevveiniininnennenne. 113

Tabla 5.5 Longitud promedio de las cadenas de aluminosilicatos |,
tetraedros de SiO, y la relacién Al3*/Si%* para la fase C-S-H en las
pastas hidratadas de DSF-ELK y SSF-ELK . .......cocoiiiiiiiiinn.. 118

Tabla 5.6 Contenido de particulas sub-micrometricas y percentiles
d(0.10), d(0.50) y d(0.90) de las suspensiones después del
tratamiento de sonicacion. .......c..coveiviiiiiiiiiiiii i 127

Tabla 6.1 Caracteristicas de los morteros producidos. ..................... 141

Tabla 6.2 Dosificacién de los morteros producidos con las adiciones
basadas en SiO2. .c.oeuiiriiniiiiiii e 148

Tabla 6.3 Indice de actividad resistente para las adiciones de silice. 152

Tabla 6.4 Porosidad Total obtenido mediante porosimetria por
intrusion de mercurio de los morteros con un 10% de sustitucion
de cemento Portland.........ccoviiiiiiiii 154

Tabla 6.5 Valores de resistencia a compresiéon y flexion de morteros
adicionados con microsilice, humo de silice densificado (DSF),
humo de silice sonicado (SSF) y mortero referencia (OPC)........ 157

Tabla 6.6 Valores de resistencia a compresion de morteros expuestos a
ciclos de hielo-deshielo y morteros referencia..............c............ 164

Tabla 6.7 Pérdida de peso de los morteros adicionados después de
haber sido sumergidos en una solucién de NH4Cl1 por 60 dias..169

Tabla 6.8 Valores de resistencia a compresion (MPa) de los morteros
sumergidos en una solucion de NH4Cl 1M. ..., 171

Tabla 6.9 Medidas del frente de revelado (mm) después de la aspersion
de fenoftaleina en morteros sumergidos en la solucién de

Tabla 7.1 Condiciones experimentales para la optimizacion del
tratamientos de sonicacion en la sonda de ultrasonidos industrial
Heilscher UraSOmniC ..ot 193



Tabla 7.2 Diametro medio de particula (D[4,3]), volumen de particulas
sub-micrométricas y percentiles (d(0.10), d(0.50) y d(0.90)) de
tratamientos de sonicacion con diferentes valores de presion. 196

Tabla 7.3 Tamano medio de particula (D[4,3]), volumen de particulas
sub-micrométricas y percentiles (d(0.10), d(0.50) y d(0.90)) de
tratamientos de sonicacion en dispersiones con diferente relacion
humo de silice / agua ....ocoeuviiiiiiiiiii e 199

Tabla 7.4 Tamano medio de particula (D[4,3]), volumen de particulas
sub-micrométricas y percentiles (d(0.10); d(0.50) y d(0.90)) de
tratamientos de sonicacion en dispersiones con diferente
VOLUITIEIL ¢ttt ettt e e et e e e e e e e 204

Tabla 7.5 Tamano medio de particula (D[4,3]), volumen de particulas
sub-micrométricas y percentiles (d(0.10), d(0.50) y d(0.90)) de
tratamientos de sonicacion con diferente potencia.................. 206

Tabla 7.6 Condiciones experimentales de la sonicacién de las
adiciones PUZolaniCas. .......eveuiiiiiiiiiiiiii e 208

Tabla 7.7 Condiciones experimentales empleadas en el tratamiento de
sonicaciéon de suspensiones de humo de silice para la producciéon
de hormigones NOTrmales. ......c.veuiiiniiiiiiiiiier e 210

Tabla 7.8 Contenido de particula sub-micrométricas y percentiles
d(0.10), d(0.50) y d(0.90) de los diferentes tipos de humo de silice
después de un tratamiento de sonicado durante 30 minutos.. 210

Tabla 7.9. Especificaciones de los hormigones producidos con los
diferentes humos de SIliCe .....c.oeuviiiiiiiiiiiiiii e, 211

Tabla 7.10 Volumen de poros permeables en hormigones con 28 dias
de curado y % de abSOrCiON . .....cuvvuniiiiiiiiiiiiec e 215

Tabla 7.11 Condiciones experimentales de sonicacién del humo de
silice de Elkem para la produccién de hormigones de altas

PIrEStACIONES .ivuiiiiiiiiiii i 216
Tabla 7.12 Resultados de ADL del humo de silice de Elkem sometido a
un tratamiento de SONICACION .....ovvvviiiiiiiii et 217

Tabla 7.13 Condiciones experimentales del tratamiento de sonicacion
del humo de silice para la fabricacion de hormigones con un 20%
de sustitucion de cemento.........c.oeuveiiiiiiiiiiiii 220



Tabla 7.14 Contenido de Si y Ca en pastas constituidas con DSF
obtenidas a partir del analisis EDS de las microfotografias
mostradas en la Figura 7.15........coiiiiiiiiiiiii e, 229

Tabla 7.15 Contenido de Si y Ca en pastas constituidas con SSF
obtenidas a partir del analisis EDS de las microfotografias
mostradas en la Figura 7.10.....c.cccoeviiiiiiiiiiiiiieieieeee e 231

Tabla 7.16 Relacion Si/Ca en pastas constituidas con DSF o SSF
obtenidas a partir del analisis EDS de las microfotografias
mostradas en la Figura 7.17 .....ccocoiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeenn 234

Tabla 7.17 Contenido de Si y Ca en pastas constituidas con SSF
obtenidas a partir del analisis EDS de las microfotografias
mostradas en la Figura 7.18........cooiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee e 236

Tabla 8.1 Condiciones de activacion para la preparaciéon de los
morteros de ceniza volante con diferente contenido de silice.
Dosificacion de 10S MOTteroS ..o.ovuiniiiieiiii e 247

Tabla 8.2 Bandas caracteristicas de minerales silicoaluminosos y
materiales activados alcalinamente detectadas a través de
FTIR. «eeii e 254

Tabla 9.1 Composicion quimica y caracteristicas fisicas de las fuentes
de silice para la produccién de los activadores alternativos..... 269

Tabla 9.2 Condiciones de activacion de la ceniza volante con la
utilizacion de diferentes fuentes de silice ......covvvvviiiiiiiinninnnn.. 270

Tabla 9.3 Criterios de dosificacion de las mezclas de ceniza volante
activada con los diferentes fuentes de silice y contenido de agua
de amasSado. ... 276

Tabla 9.4 Analisis termogravimétrico de pastas geopoliméricas de
ceniza volante constituidas con diferentes fuentes de SiOy y
relacion a/b a diferentes edades de curado..........cccceeeeenani.n. 280

Tabla 9.5 Descripcion de las mezclas de ceniza volante activadas con
diferentes fuentes de SiOz y ion alcalino. ........c.cceeeveienienian.en. 282

Tabla 9.6 Resistencia a Compresion de los morteros de ceniza volante
activados con activadores de diferente tipo y naturaleza. ........ 283



Tabla 9.7 Descripciéon de las mezclas de ceniza volante activadas con
diferentes fuentes de SiOz y ion alcalino. ........c.ccveevieiienianiannen. 292

Tabla 9.8 Porcentajes de pérdida de peso de los sistemas
ZEOPOLIMETICOS eueniniiin ettt 301

Tabla 9.9 Morteros de ceniza volante activadas con diferentes tipos de
activador alcalino y evaluados frente a ciclos de hielo/deshielo y
AtaquUE ACIAO. w.vviniiiiie e 312

Tabla 9.10 Resistencia a Compresion de morteros geopoliméricos
producidos con diferentes tipos de activador alcalino basados en
POTASIO ettt 313

Tabla 9.11 Pérdidas de peso de los morteros de cemento Pértland
sometidos a ciclos de hielo deshielo.............coooviiiiiiiinan.. 316

Tabla 9.12 Resistencia a compresion de los morteros de ceniza volante
activada alcalinamente expuestos a ciclos de hielo/deshielo... 318

Tabla 9.13 Pérdida de peso de morteros de ceniza volante activada
alcalinamente e inmersos en una solucion de cloruro
F=Ha 0 L0) o o) o JU 321

Tabla 9.14 Medidas del frente de revelado (mm) después de la
aspersiéon de fenoftaleina en los morteros sumergidos ............ 323

Tabla 9.15 Resistencia a compresion de los morteros geopoliméricos
inmersos en una soluciéon de cloruro amoénico. ...........c............ 324

Tabla 9.16 Cambio de resistencia de los morteros de ceniza volante
activada alcalinamente e inmersos en una soluciéon de cloruro
amonico €n POrCeNtae. .....ocvvvviniiiiiiiiiiiiiiiii 326

Tabla 9.17 Valores de resistencia a compresion de los morteros de
cemento Pértland sumergidos en una solucién de NH4Cl........ 327






Indice de Figuras

Figura 2.1 Emisién de humo de silice de una industria de ferrosilicio
en Estados Unidos antes de las regulaciones medi-ambientales
durante 10s afnos SEtenta . .....coveuviiiiiiiiiiiii 14

Figura 2.2 Esquema del horno de arco eléctrico para la produccién de
S1licio MEtALICO. wuuvvriniiiiiii e 16

Figura 2.3 Evidencia de la presencia de aglomerados de SF presente
en las pastas de cemento hidratado............ccocoveiiiiiiiiiiinnn. 22

Figura 2.4 Modelo descriptivo de la activaciéon alcalina de cenizas
VOLAMIEES «.ueeniitei e 36

Figura 4.1 Prensas universales para la realizacion de ensayos

ITIECATIICOS euvtitiititit ittt ettt et et et e e e e e e e eanens 56
Figura 4.2 Porosimetro de Mercurio. Autopore IV 9500. .................... 57
Figura 4.3 Granulometria por difraccion laser (ADL) ........ccceeueenennnne. 58
Figura 4.4 Determinacion del Potencial Z..........cc.cooiiiiiiiiiiiiiniinnnan.. 58
Figura 4.5 Analisis termogravimeétrico. .......c.covveuiiiiiiniiiiiininiineneane. 59
Figura 4.6 Difractometro de Rayos X. ....c.cooiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiicneeane 61
Figura 4.7 Microscopio electronico de barrido. .........coeeevieiiininniniane.n. 62
Figura 4.8 Espectrometro de Infrarrojo Mattson Genesis II................ 63

Figura 4.9 Espectrometro de rayos X Philips MAGIX PRO, modelo

PW240O0 . e 64
Figura 4.10 Resonancia Magnética Nuclear..........c.c.ooeeeviiiinininian.. 65
Figura 4.11 Esquema general del programa experimental ................. 66
Figura 4.12 Aglomerados de particulas de los humos de silice. ......... 68
Figura 4.13 Difracciéon de rayos X de los humos de silice .................. 69

Figura 4.14 Microfotografias de las nanoadiciones A. Microsilica y B.
CDS 100 ettt ettt ettt ea e e 71



Figura 4.15 Efecto del tratamiento de molienda sobre la distribucién
de tamafo de particula en la ceniza volante CVO: Ceniza volante
original sin tratamiento. CVM: Ceniza Volante Molida............... 74

Figura 4.16 Cambio de la morfologia de las particulas de ceniza

volante como consecuencia del tratamiento de molienda. ......... 74
Figura 4.17 Difraccion de rayos X de la ceniza volante ..................... 75
Figura 4.18 Espectro Infrarrojo de la ceniza volante......................... 76

Figura 4.19 Esquema del programa experimental desarrollado en el

estudio de sistemas tradicionales de cemento Pértland............. 78
Figura 4.20 Tratamiento de Sonicacién Sistema MISONIX................ 80
Figura 4.21 Sistema de Sonicacién 2. GMBH UIP 4000 .................... 80
Figura 4.22 Diagrama del sistema 2 de sonicacién ..........c..c..ccoceneenes 82

Figura 4.23 Esquema del programa experimental desarrollado en el
estudio de sistemas de Activacion Alcalina ........c..ccoeevevvenvenennes 86

Figura 5.1 Efecto del tratamiento de sonicacién sobre la distribucién
del tamano de particula A. Muestras de SSF B. Muestras

Figura 5.2 Efecto del tiempo de sonicaciéon sobre el volumen de
particulas sUb-MICTOMELTICAS . euiuuiniiiiiiiiiii e 95

Figura 5.3 Imagenes de microscopia electronica de transmision (TEM)
del humo de silice DSF-ELK y después del tratamiento
SSF-ELK ..ttttiittieiieieei ettt ettt ettt et et e et ei e e eans 98

Figura 5.4 Curvas del analisis termogravimétrico (TG en el eje
izquierdo y DTG en el eje derecho) para pastas con 7 y 28 dias de
curado. A. OPC; B. DSF-ELK y C. SSF-ELK. .....ccccieiiiiiiininnnen. 100

Figura 5.5 Eficacia del tratamiento de sonicaciéon para el humo de
silice densificado. ....coeeuviiiiiiiiii 104

Figura 5.6 Microscopia electréonica de barrido (SEM/EDS) en pastas
con DSF-ELK sin tratamiento de sonicacion. A. Imagen de
electrones secundarios de un aglomerado de humo de silice. B.
Imagen de electrones retrodispersados y analisis EDS de un
aglomerado de humo de SiliCe.......c.oveuiiiiniiiiiiiiiiiiiiiieneean, 106



Figura 5.7 Microscopia electréonica de barrido (SEM/EDS) en pastas
con HSS-ELK después del tratamiento de sonicaciéon. A. Imagen
de electrones secundarios de micro-particulas de humo de silice
dispersas homogéneamente. B. Imagen de electrones retro-
dispersados y analisis EDS de la pasta SSF...........c..ocooiiinn. 107

Figura 5.8 Efecto del tratamiento de sonicacién aplicado al humo de
silice densificado en la distribucion de tamano de particula. (A).
Imagen del humo de silice sonicado (SSF-ELK) obtenido a través
de TEM. (B). Imagen del humo de silice densificado (DSF-ELK)
obtenido por SEM; y (C) Distribuciéon de tamafio de particula de
DSF-ELK 7 SSF-ELK ....uittitiiiiiiiiiiiieieei e 109

Figura 5.9 Difraccion de rayos X de la pasta referencia (OPC) y pastas
con humo de silice densificado (DSF-ELK) y humo de silice
sonicado (SSF-ELK) con (A) 28 y (B) 60 dias de curado. ........... 111

Figura 5.10 Analisis termogravimétrico (DTG) de pastas con humo de
silice densificado (DSF-ELK), humo de silice sonicado (SSF-ELK) y
la pasta referencia sin adicion (OPC) a (A) 28 y (B) 60 dias de
o B 5=V Lo TR PPN 112

Figura 5.11 Representacion esquematica de cadenas de silicato
basadas en el modelo dreierkette para la estructura del C-S-H
(2 7] et e 115

Figura 5.12 Espectros de resonancia magnética nuclear en estado
s6lido con ntucleos de Si (29Si-MAS NMR) en pastas con un 10%
de (A) humo de silice densificado o (B) humo de silice sonicado
con 28 dias de curado. ....c.oevveiiiiiiiiiii e 117

Figura 5.13 Espectros en estado sélido de 27A1-MAS NMR (14.1T, vg =
10.0kHz) de cemento anhidro (CEM), cemento Portland hidratado
(OPC) y pastas con un 10% de humo de silice densificado (DSF-
ELK) y humo de silice sonicado (SSF-ELK) con 28 dias de
CUTAAO. . iniiiitit ettt et aaes 120

Figura 5.14 Imagenes de microscopia electronica de barrido de pastas
con 28 dias de curado. (A) SSF-ELK; (B) DSF-ELK y mapeo de Ca
y Si a través de analisis de EDX. .....ccocoviiiiiiiiiiiiiiiiiiiin, 123

Figura 5.15 Cambio en la distribucion de tamano de particula en
suspensiones de humo de silice densificado de ELKEM (DSF-ELK)
con una relacién s/l de 0,40 por efecto de un tratamiento de



sonicacién aplicado durante (A) O0; (B) 30; (C) 90 y (D) 120
ININULOS. totitiiiiiiii et 126

Figura 5.16 Resistencia a compresion de pastas adicionadas con
diferentes adiciones activas de SiO» de diferente distribucion
granulométrica y contenido de particulas sub-micrométricas
después de 28 dias de curado.......ccocveuviiiiiiiiiiiiii, 129

Figura 6.1 Evolucion del cambio de distribucion del tamanho de
particula por efecto del tratamiento de sonicacion a humos de
silice con diferente grado de aglomeracion. ..........c.cccceeeeenennen. 140

Figura 6.2 Resistencia a compresion de morteros adicionados con
humo de silice en su estado densificado y humo de silice
sonicado con diferentes relaciones arido/conglomerante.......... 142

Figura 6.3 Indice de actividad resistente de morteros de cemento
Portland adicionados con humo de silice. Morteros con una
relacion arido conglomerante de A. 1:2; y B. 1:4 .....coooveiiinnes 144

Figura 6.4 Indice de actividad resistente para la valoraciéon del
tratamiento de sonicacion. .......c..coveviiiiiiiiiiiiii e 145

Figura 6.5 Cambio en la distribucién de tamano de particula por
efecto de tratamiento de sonicacion en el humo de silice de
DA 1S o o W 146

Figura 6.6 Resistencia a compresion de morteros con una sustituciéon
de cemento Portland por diferentes adiciones activas basadas en
SiO2 del A. 5%; B. 10% ¥ C. 20%. ceuereniinieiiiiieieeieieeeeecee 149

Figura 6.7 Volumen acumulado de mercurio intruido en funciéon del
tamano de poro para morteros sin adicion (OPC) y morteros con
un 10% de sustitucion de cemento por nano-silice (CDS-100),
micro-silice (MS), humo de silice densificado (DSF), no
densificado (NDSF)y sonicado (SSF). .....cccoiiiiiiiiiiiiniiiiinienn. 154

Figura 6.8 Distribuciéon de tamano de poro obtenidas a partir de los
datos de porosimetria por intrusién de mercurio para morteros
con 28 dias de curado. .....cooevviniiniiiiii 155

Figura 6.9 Esquema de las condiciones experimentales usadas en el
ensayo de hielo/deshielo .........ccocooiiiiiiiiiiiii 159



Figura 6.10 Pérdida de peso de especimenes expuestos a 100 ciclos
de hielo/deshielo... ..ot 161

Figura 6.11 Deterioro de los morteros A. referencia de OPC; morteros
adicionados con B. micro-silice (MS); C. con humo de silice
densificado, (DSF) y D. humo de silice sonicado (SSF) después de
haber sido sometidos a O y 100 ciclos de hielo/deshielo. ......... 163

Figura 6.12 Cambio en la resistencia a compresion de morteros
adicionados con micro-silice (MS), humo de silice densificado
(DSF), humo de silice sonicado (SSF) y morteros referencia (OPC)
expuestos a 100 ciclos de hielo/deshielo ..........c.cceiiiiiiiininn.n. 165

Figura 6.13 Pérdida de peso de morteros adicionados con humo de
silice densificado (DSF), sonicado (SSF) y micro-silice (MS), asi
como morteros referencia OPC cuando son inmersos en una
solucion de NH4Cl con una concentraciéon 1M por 60 dias ....... 170

Figura 6.14 Pérdida de resistencia de morteros adicionados con humo
de silice densificado (DSF), sonicado (SSF) y micro-silice (MS), asi
como morteros referencia OPC cuando son inmersos en una
solucion de NH4Cl con una concentraciéon 1M por 60 dias ....... 171

Figura 6.15 Revelado del frente de ataque mediante la aspersién de
una solucién alcohoélica de fenoftaleina en morteros inmersos en
NH4Cl durante 30 dias. ..o.oovieiieiiiiie e 172

Figura 6.16 Reduccion en la alcalinidad del poro en los morteros
como consecuencia del ataque quimico con NH4Cl. ................. 173

Figura 6.17 Imagenes de microscopia electréonica de barrido en pastas
inmersas en una solucion de NH4Cl 1M durante 30 dias. ........ 175

Figura 6.18 Analisis EDX de la pasta DSF inmersa en NH4Cl durante

Figura 6.19 Mapeo elemental de (A) cloro; (B) silicio; y (C) calcio
obtenido a través de analisis EDX en la (D) pasta DSF inmersa en
NH4Cl durante 30 dias. ...cooeeveriiniiiiiniiieineeeee e 178

Figura 6.20 Analisis EDX de las pasta SSF inmersa durante 30 dias
en una solucion 1M de NH4Cl......cooooiiiiiiiiieeens 179

Figura 6.21 Analisis termogravimétrico de pastas inmersas en una
solucion de NH4ClL. ..o 180



Figura 7.1 Sonicador industrial de Heilscher Ultrasonics Tech. ........ 191

Figura 7.2 Efecto de la presion en la camara de sonicacién sobre la
eficacia en el proceso de sonicacion de humo de silice. A.
Condiciones experimentales del Proceso B. Distribucion del
tamano de particula .........oooiiiiiiiiiii e 195

Figura 7.3 Efecto de la relaciéon humo de silice / agua en la eficacia del
proceso de sonicacién: Condiciones experimentales del proceso de
SONICACIONL . vuiuiiiiiiii it 197

Figura 7.4 Efecto de la relaciéon humo de silice / agua en la eficacia del
proceso de sonicacién: Distribucion del tamano de particula.. 198

Figura 7.5 Efecto del volumen de la suspension en la eficacia del
proceso de sonicacion de humo de silice. A. Condiciones
experimentales del proceso B. Distribucion del tamano de
PATHICULA ceetinini e 201

Figura 7.6 Efecto de la potencia del sonicador en la eficacia del
proceso de sonicacion de humo de silice. A. Condiciones
experimentales del Proceso B. Distribucion del tamano de
PATHICULA ceetiniti e 203

Figura 7.7 Efecto del tratamiento de sonicacion sobre la distribucién
de tamano de particula en una ceniza volante (CV), un metacaolin
(MK) y un catalizador de craqueo catalitico molido (FCCm) y sin
MOLET (FCC). it 207

Figura 7.8 Efecto del tratamiento de sonicacién con la sonda
industrial Heilscher en la distribuciéon de tamano de particula de
humos de silice con diferente grado de aglomeracion. ............. 209

Figura 7.9 Resistencia a Compresiéon de hormigones adicionados con
(A) humo de silice densificado y (B) humo de silice sonicado. .. 213

Figura 7.10 Resistencia a compresion de hormigones que contienen
humo de silice con diferente contenido de particulas sub-
MICTOMELTICAS. .ivuiniiiiiiiiiii e 219

Figura 7.11 Cambio en la distribucion de tamano de particula
después del tratamiento de sonicaciéon para la fabricacion de
hormigones con un elevado porcentaje de sustitucion............. 221



Figura 7.12 Resistencias a compresiéon de hormigones con un 20% de
sustitucion de cemento por humo de silice en su estado
densificado DSF) y humo de silice sonicado (SSF)................... 223

Figura 7.13 Tratamiento de sonicaciéon de humo de silice en una
sonda de ultrasonidos de 600W durante 60 minutos para la
evaluacion de la zona de transicion. .........c..coveeveiniiiiniinienennnen. 225

Figura 7.14 Procedimiento para la preparacion de las muestras para
evaluar la zona de transicién arido/pasta. A. Mezcla de la pasta y
los aridos. B. Moldeo de la pasta en estado fresco para obtener
especimenes cubicos de 40mm. C. Especimenes extraidos de las
muestras cubicas y posteriormente pulidos para su observaciéon
en microscopia electronica de barrido.........ccocveiviiiiiiiininne. 226

Figura 7.15 Microfotografias de la zona de transicién entre un arido de
naturaleza dolomitica y una pastas constituida con DSF después
de 7 dias de curado. A, B, C, D y E corresponden a diferentes
zonas de interfase con diferente nimeros de aumentos. ......... 228

Figura 7.16 Microfotografias de la zona de transicién entre un arido de
naturaleza dolomitica y una pastas constituida con SSF después
de 7 dias de curado. .....c.vevviiiiiiiiii e 230

Figura 7.17 Microfotografias de la zona de transicién entre un arido de
naturaleza caliza y una pastas constituida con DSF (A, By C) y
pastas con SSF (D, E y F) después de 7 dias de curado. ......... 233

Figura 7.18 Microfotografias de la zona de transicién entre un arido de
naturaleza silicea y una pastas constituida con SSF (A) y un
analisis EDS lineal de los elementos de Ca y Si (B) de pastas con
SSF después de 7 dias de curado. .....ccoceveeviiiiiiiiiiiininien, 235

Figura 8.1 Efecto del contenido de Silice en la soluciéon activante sobre
la resistencia a compresion de morteros de ceniza volante
origiginal (CVO) y ceniza volante molida (CVM) con 48h de curado

Figura 8.2 Difraccién de rayos X de (A) la ceniza volante sin reaccionar
y (B) el sistema geopolimérico activado al 12% de Na>O y 10% de
S102 (12N T10S). tuueeniineiineeieei ettt et ettt e e e e eneeneanne 252



Figura 8.3 Espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier
de la Ceniza volante (CVM) y sistemas geopoliméricos con
diferentes contenidos de silice. .....c..ccocoveviiiiiiiiiiiiin, 253

Figura 8.4 Analisis Termogravimétrico de pastas geopoliméricas con
48h de curadoa 65°C. A. 12NOS; B. 12N7S-SS; C. 12N10S-SS;
DL I2N 12 S-S ittt 257

Figura 8.5 Microscopia Electronica de Barrido de sistemas
geopoliméricos de CV activada con NaOH (12NOS) ........c..c..e..e. 259

Figura 8.6 Microscopia Electronica de Barrido de sistemas
geopoliméricos de CV activada con NaOH y silicato de sodio
(12N 10S-SS) e etutiniiineteiee ettt ettt e e e e eaaees 260

Figura 9.1 Valores de resistencia a compresion de morteros de ceniza
volante activados con activadores alcalinos alternativos
constituidos con diferentes fuentes de silice. .......cccevvvivninnnn... 272

Figura 9.2 Resistencia a compresién de morteros de ceniza volante
constituidos con diferentes fuentes de SiO; y relacion a/b
después de un curado de 65°C durante 48 horas. .................. 278

Figura 9.3 Curvas DTG de pastas geopoliméricas de ceniza volante
constituidas con diferentes fuentes de SiO; y relacion a/b a
diferentes edades de curado. .......ccceeiiiiiiiiiiiiiiiiii 279

Figura 9.4 Resistencia a compresion de morteros de ceniza volante
activados con activadores alcalinos de diferente tipo y
NATUTALEZA. .o.tetiniiie e 285

Figura 9.5 Volumen de mercurio intruido acumulado como funcion del
tamano de poro para los morteros A. S-Na; B. CDS300-Na; C.
CDS300-K después de 28 dias.....ccoeuuieienieiiiniiniiiiiiineieeneeneen. 288

Figura 9.6 Distribucion de tamano de poro obtenido de la intrusiéon de
mercurio para los morteros de ceniza volante con 28 dias de
CUTAAO. ettt e 289

Figura 9.7 Difraccién de rayos X de sistemas geopoliméricos activados
con Na y con diferentes fuentes de Si.......ccocceviiiiiiiiiinin.n. 294

Figura 9.8 Difraccién de rayos X de sistemas geopoliméricos activados
con Ky con diferentes fuentes de Si. .....c.ocoeeiiiiiiiiiiiiinin. 297



Figura 9.9 Termogravimetria de pastas de ceniza volante activadas con
activadores alcalinos con diferente fuente de SiOs. ................. 300

Figura 9.10 Analisis termogravimétrico (DTG) de pastas activadas de
ceniza volante y diferentes tipo de activadores alcalinos. ........ 302

Figura 9.11 Micrografias de microscopia electronica de barrido y
analisis de energias dispersivas (SEM/EDS) de pastas activadas
con silicato de sodio comercial (S-Na). ....cccveiiiiiiiiiiniiininann.. 305

Figura 9.12 Micrografias de microscopia electrénica de barrido y
analisis de energias dispersivas (SEM/EDS) de pastas activadas
con un activador alcalino constituido con NaOH/nano-silice
(CDS300-NA). ceueeuntinieineeietieeie ettt ettt eteeternaetneetaeenennnes 307

Figura 9.13 Micrografias SEM/EDS de pastas activadas con un
activador alcalino constituido con RHA-Na. .........c.coeoveiiienn.. 308

Figura 9.14 Micrografias de microscopia electronica de barrido y
analisis de energias dispersivas (SEM/EDS) de pastas activadas
con A. silicato de potasio comercial (S-K) y B. KOH/nano-silice
(CDS300-K) . ettueuneineeineeieiieeie et et ettt et et etaeeteeneennes 310

Figura 9.15 Microfotografias de microscopia electronica de barrido y
analisis de energias dispersivas (SEM/EDS) de pastas activadas
con A. Humo de silice (DSF-K) y B. Nano-silice (CDS300-K).... 311

Figura 9.16 Inspeccion visual de morteros geopoliméricos producidos
con diferentes tipos de activador alcalino y sometidos hasta 90
ciclos de hielo/deshielo. ........cocoiiiiiiiiiiiiiii e 315

Figura 9.17 Pérdida de peso de morteros geopoliméricos producidos
con diferentes tipos de activador alcalino y sometidos hasta 90
ciclos de hielo/deshielo. ........cooiuiiiiiiiiii 316

Figura 9.18 Cambio en la resistencia a compresion en morteros de
ceniza volante activados alcalinamente por efecto de la exposicion
de ciclos de hielo-deshi€lo ........ccocveiiiiiiiiiiiiiii e, 319

Figura 9.19 Fotografia de las muestras de morteros inmersos durante
30 dias después de haber sido rociadas con una solucién de
fenoftaleina. ....c.oeuieiiii e 322

Figura 9.20 Pérdida de peso y pérdida de alcalinidad en la solucién del
poro en morteros geopoliméricos producidos con diferentes tipos
de activador alcalino e inmersos en cloruro amoénico. ............. 324



Figura 9.21 Resistencia a compresion de morteros geopoliméricos
producidos con diferentes tipos de activador alcalino e inmersos
€N ClOTUTO AIMOIICO. ¢.uvuiiniitiit ittt ens 325

Figura 9.22 Difraccibn de rayos X en pastas geopolimericas
producidas con S-K y DSFK. ..ot 328

Figura 9.23 Difraccion de rayos X en pastas geopolimericas
producidas con MS-Ky CSD300-K. ...c.ceoviiiiiiiiniiiiiiiniiiieenen, 329

Figura 9.24 Termogravimetria de pastas geopoliméricas producidas
con diferentes tipos de activador alcalino e inmersas en cloruro
=W o0 Lo o {elo J PP PP PN 332

Figura 9.25 Micrografias de electrones retrodispersados en pastas de
ceniza volante después de ser inmersas en una soluciéon de NH4Cl
POT 60 dIas. ..euiniiiiiiiii e 333

Figura 9.26 SEM/EDS en la pastas CDS300-K después de haber sido
inmersas en una solucion de NH4Cl por 60 dias. ........c........... 334



