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RESUMEN

La tierra de diatomeas proviene de un alga unicelular lamada diatomea. Cuando el
alga muere, el esqueleto de silice, se almacena en el fondo del océano formando fésiles.
Después de millones de anos, estas paredes celulares fosilizadas se convierten en tierra
de diatomeas, que estda compuesta fundamentalmente de nano particulas de silice

amorfa

El presente trabajo de investigacion propone la utilizacién de las tierras de
diatomeas tanto de origen natural como residual, para su uso como materiales
puzolanicos en matrices de cemento, por lo cual se estudiara el comportamiento de los
distintos materiales al emplearlos como sustituto del cemento Portland en porcentajes
del 10% y 25%.

Las tres tierras de diatomeas escogidas son de origen natural y residual. Las
primeras son derivadas de un producto comercializado por la empresa JJ Minerals y otra
tierra de diatomea proveniente de un yacimiento de Guatemala suministrado por la
Universidad San Carlos de Guatemala. La tierra de diatomea que denominamos residual
proviene del uso para filtrado en una bodega de vinos en Utiel. A esta ultima, también se

le somete a un proceso de calcinacion para mejorar sus propiedades puzolanicas.

Previamente a los estudios de reactividad, se procedié en primer lugar a
caracterizar fisica, quimica y mineralégicamente a las tres muestras elegidas. En
segundo lugar, y para corroborar la el caracter puzolanico de estas tierras de diatomeas
se realizaron analisis de conductividad y pH, en suspensién acuosa cal/puzolana,
estudios termogravimétricos en pastas de cal y cemento y por ultimo se fabricaron
morteros de cemento con sustitucién del 10 y 25% por diatomitas, para la medida de

resistencias a compresion, segun la norma UNE 196-1. cal y de cemento.

En base al indice de actividad resistente calculado a partir de los datos de
resistencia a compresion, tomando como base la norma UNE EN 450-1, se considera

que las tierras de diatomeas de tipo JJ, Guatemala y Bodega previamente calcinada



pueden ser utilizadas con resultados a compresion satisfactorios en morteros con
sustituciones de hasta un 25%. En la bibliografia sin embargo, se menciona que después

del 5% o 10% de reemplazo, la resistencia se reduce significativamente.

Los estudios de reactividad puzolanica de pH y conductividad y de termogravimetria
también indican que los tres tipos de tierras de diatomeas presentan una importante
reactividad puzolanica, si bien la puzolana residual al contener materia organica tiene un
comportamiento algo menor que los otros dos tipos. Su calcinacion, soluciona el

problema y facilita una mejora importante de reactividad.

En resumen, se demuestra en este trabajo la viabilidad de uso de este tipo de
muestras de origen natural como adiciones puzolanicas de reactividad puzolanica, al

menos similar a las cenizas volantes.



ABSTRACT

The diatomaceous earth comes from a single-celled algae called a diatom. When
the algae die, the silica skeleton, is stored in the bottom of the ocean forming fossils. After
millions of years, these fossilized cell walls become diatomaceous earth, which is

composed essentially of amorphous silica particles

The present work proposes the use of diatomaceous earth, both of natural and
residual origin, to be used as pozzolanic materials in cement matrix, by which the behavior
of the different materials will be studied by using them as a substitute for Portland cement

in Percentages of 10% and 25%.

The three selected diatomaceous earths are from natural and residual origin. The
former is derived from a product marketed by JJ Minerals and another diatomaceous
earth from a Guatemalan deposit provided by the San Carlos University of Guatemala.
The so called residual diatomaceous earth was used as a filter in a wine cellar in Utiel.
This last one is also subjected to a calcination process to improve its pozzolanic

properties.

Prior to the reactivity studies, we proceeded in the first place to characterize
physically, chemically and mineralogically the three chosen samples. Secondly, and to
confirm the pozzolanic character of these diatomaceous earths, conductivity and pH
analyzes were performed in aqueous slurry lime / pozzolan, thermogravimetric studies in
lime and cement pastes and finally cement mortar was made with substitution of 10 and
25% by diatomite, to measure the compression strength, according to UNE 196-1. Lime

and cement.

According to the index of resistant activity calculated from the data of resistance to
compression, based on the UNE EN 450-1 spec, it is considered that the diatomaceous
earth of type JJ, Guatemala and Bodega previously calcinated can be used with

satisfactory compression results in mortars with substitutions up to 25%. Hpwever, in the



biography, some authors mentioned that after the 5% or 10% replacement, the resistance

is significantly reduced.

The pH and conductivity studies of pozzolanic reactivity and thermogravimetry also
indicates that the three types of diatomaceous earth have an important pozzolanic
reactivity, although the residual pozzolan which contains organic matter has a slightly
lower behavior than the other two types. Its calcination, solves the problem and facilitates

a significant improvement of reactivity.

In summary, we demonstrate in this work the viability of using this type of natural

source samples as pozzolanic additions of pozzolanic reactivity, at least similar to fly ash.



TABLA DE CONTENIDO

CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION........ccooeeeeeererrreceeeeanas 17
1.1 INTRODUCCION ...ttt 17
1.2 ANTECEDENTES ...t 19
1.3 DEFINICION DEL PROBLEMA ..ottt 21

1.3.1 ENUNCIADO DEL PROBLEMA ..o 22
1.3.2 FORMULACION DEL PROBLEMA ......cocooiiiiiteteeeiee et 22
1.4 OBJETIVOS DEL PROYECTO ...t 23
1.4.1 OBJETIVO GENERAL ....oooiii e 23
1.4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.........cooiieeceeteeeeeeteteeee et 23
1.5 JUSTIFICACION ..ottt 23

CAPITULO Il MARCO TEORICO ......ccooueecirerereceetssseseesseesssseesesessssssesesssssssssnsssnans 25

2.1 CEMENTO PORTLAND ... 25
2.1.1 TIPOS DE CEMENTO PORTLAND......ooiiiiiiiiiieeee e 27
2.2 PUZOLANAS e 30
2.2.1 PUZOLANAS NATURALES..... ..o 32
222 TIERRADE DIATOMEAS. ...t 35

CAPITULO Il METODO EXPERIMENTAL ......ccooiiiirrrnsrs s ssssssnsasnennes 44

3T MATERIA PRIMA . e 44
BT CEMENTO ... 44
3.1.2 TIERRAS DE DIATOMEAS ... 44
3.1.3 HIDROXIDO DE CALCIO ..ottt 45
314 AREN A e 46
BL. 8 AGU A e 46
BTG ADITIVO e 46



3.2 EQUIPOS . ... s 46

3.2.1 GRANULOMETRIA POR DIFRACCION LASER (ADL) .........coovvvoerrrrerrennns 46
3.2.2 CONDUCTIVIDAD Y PH......ooovooeviomeeeeseeeeeeeeeeseeeeseeeseseee s 48
3.2.3 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO ........ovoomeoeeeereoereeeeeeeeseeeses s 51
3.2.4 FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX) ....coorvveirrrernereenereeseeesesseeesnesenns 52
3.2.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DE EMISION DE CAMPO
(FESEM) oot eeees e nes s 53
3.2.6 PERDIDA AL FUEGO.........coovoemeeeeeeeeeeeeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeneee e 54
3.2.7 PROCESO DE CALCINACION .......ooovmmeeeeeeeieeeeeeeeeeoeeeeeeeeeeseesee e 55
3.2.8 PREPARACION DE PASTAS .......oooivoeoreeeeeeeeeeeeeeeseeeeeeoseeeeeeeese e 56
3.2.9 EQUIPO DE AMASADO .........oooomeveemeeeoseseoeesseeeseseesessssesessssesssesess s 57
3.2.8.1 MOLDES ......ooooovoeoceeosesoee oo 59
3.2.8.2 EQUIPO DE COMPACTACION w.......ovvooorveereereoeeereeeseseneseseseseeenee 60
3.2.8.3 CURADO .........ooommveeoreeeoeeeeoeeeeeeseseeessseeeesse e eeess e esess e 61
3.2.9 RESISTENCIAS MECANICAS .........oovoorveereeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee s 61
CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION .........oormrerrereraeesesasssssesessssssssssasesssens 63

4.1.1 GRANULOMETRIA POR DIFRACCION LASER (ADL) ..o, 63
4.1.2 FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX)....evveeeeeeeeeseeeseeseeeeeesseeseesesesseessens 64
4.1.3 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO (TGA) .eoveeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeeseeseee e, 65
4.1.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DE EMISION DE CAMPO
(FESEM) oot e e e e ee e 67
4.1.5 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)......veivereeeeereeeseeeseeesseeseeseessessesesessessens 72

4.2 ESTUDIOS DE REACTIVIDAD PUZOLANICA ......cveeeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee. 75
4.2.1 CONDUCTIVIDAD Y PH..ooooeeeeeeeeeeeeee e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeees e seeeee s seeeeeseeo 76

4.2.2 ACONDICIONAMIENTO DE TIERRA DE DIATOMEA DE TIPO BODEGA .. 84



4.2.2.1 MOLIENDA ... e 84
4.2.2.2 CALCINACION ..o e 86
4.2.2.3 CONDUCTIVIDAD Y PH DE NUEVAS MUESTRAS DE TIERRA DE

DIATOMEA BODEGA ... . 86
4.2.3 ANALISIS DE PASTAS ... 88
4.2.3. 1 PASTAS DE CAL ..o 89
4.2.3.2 PASTAS DE CEMENTO ..o 95

(FESEM) EN PASTAS.....oeeeeeeeeeee et eeee e se e se e 102

4.2.4 ESTUDIO EN MORTEROS .....ovveieoeeeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeeeseeseeeeeeseeeseeees e 107
CAPITULO V: CONCLUSIONES..........oueeeeerieseesesesseesesssesssssssssessssssssssssssessesssssseens 113
CAPITULO VI. FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION ........overeeeeeeeeeeseeeseeeseesenn 115
BIBLIOGRAFIA ....o.eoeeoeeeeeeeeeeeseeeseesssasesesssesesesessssssssesesssesssssesesessesssssasessesasssesesssees 116

10



iNDICE DE ILUSTRACIONES

llustracion 1: Diagrama de Patente sobre cementos con tierra de diatomea................. 20

llustracion 2: Esquema ilustrativo de porcentaje de valores de resistencias a

compresion, segun la norma UNE 450 para morteros con adiciones puzolanicas........ 22
llustracion 3:Clasificacion general de las puzolanas ............ooouveiiiiei i 31
llustracion 4: Cal fijada para diversos materiales naturales de origen volcanico........... 34
llustracion 5: Cal fijada para diversos materiales naturales no volcanicos.................... 34

llustracién 6: Calor de Hidratacion vs tiempo: morteros preparados con diferentes
adiciones (cemento: tasa adiCion, 70:30) .......ccooiiiiiii 35
llustracion 7: Diatomea Marina............cooovviiiiiiiiiiiieeee e 36
llustracion 8: Comparacion de mezclas de cemento con tierras de diatomeas de
Hungria, RUMaNIa y GreCia.........oouiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 38
llustracion 9: Comparacion de mezclas de cemento portland con diversas tierras de
IatOMEAS A€ GrECIA ... .t sssnsssessnnnnnnes 39

llustracion 10: Resistencias a Compresion Morteros con Diatomea original y calcinada

...................................................................................................................................... 41
llustracion 11: Resistencias a Compresion de Mezclas de Morteros con porcentajes de

5%, 10% y 15% de Tierra de DiatOmea ... 42
llustracion 12: HidroXido de CalCiO.......uuuuiiie e 45
llustracion 13: Equipo de granulometria [aser..........ccooov i 48

llustracion 14: Representacién esquematica del ensayo de conductividad eléctrica y pH

...................................................................................................................................... 49
llustracion 15: pHmetro, conductimetro y bafio térmico con agitacion .......................... 50
llustracion 16: Maquina para sellar crisoles y Equipo de termogravimetria.................. 52
llustracion 17: Espectrometro de rayos X.......oooooi i 53

llustracion 18: Equipo de microscopia electrénica microscopio electronico de barrido de

emision de campo (FESEM) ........ et 54
llustracion 19: Mufla Carbolite ... 55
I IVES e g=ToTTo] o I2d O AN = TS T= o (o] = 59
llustracion 21: Moldes de probetas 4X4X4 CM .......oooveviiiee e 60
llustracion 22: Equipo de compactacion y programador de golpes........ccoeevvevveeeeeennnn. 60

11



llustracion 23: Prensa mecanica para ensayo de resistencia a compresion ................. 62
llustracion 24: Curvas Granulométricas de Tierras de Diatomeas ...............c.ccooeeee. 64
llustracion 25: Curva TGA y DTGA de las tierras de diatomea a) JJ; b) Guatemala; c)
Bodega; d) Bodega calCinada ............cooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeee e 67
llustracion 26: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 500 aumentos; b) Microscopia a
2000 AUMENTOS ...ttt e et ettt e e et et e b a e e e e e 68
llustracion 27: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 2000 aumentos b) 3000

= {8 ] 1T 01 (0 1 PPN 68
llustracion 28: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 5000 aumentos b) Microscopia a
400 = 18 g T=] o] (01 PSSP 68
llustracion 29: Tierra de diatomea Guatemala a) Microscopia a 500 aumentos; b)
Microscopia @ 2000 aUMENTOS .....coeiiiiiiiiiee e e e e e e e e e e e e eeaenna e e e e e eeeeeeees 69
llustracion 30: Tierra de diatomea Guatemala a) Microscopia a 5000 aumentos;
b)Microscopia @ 7000 @UMENTOS .......oiiiiiiiiiiiice et e e 69
llustracion 31: Tierra de diatomeas Guatemala a) Microscopia a 500 aumentos; b)
Microscopia @ 1000 aUMENTOS ......coiuiuuiiiie e e e e e e e e e e e e e e e eaeeeees 70
llustracion 32: Tierra de diatomeas Bodegas a) Microscopia a 500 aumentos y 2,000

= U] 0= | (o 1 PP PPPTT 70
llustracion 33: Tierra de diatomea Bodega a) Microscopia a 3,000 aumentos b) y 7000

= U] 0= | (o 1 PR 70
llustracion 34: Bodega calcinada a) Microscopia a 500 aumentos; b) Microscopia a

P2 000 = 10 1= o] (1 SO 71
llustracion 35: Bodega calcinada a) Microscopia a 2000 aumentos; b) Microscopia a

BT 0 0 = 10 01T 0 (01 ST 71

llustracion 36: Bodega Calcinada a) Microscopia a 5000; b) Microscopia a 7000x

= 10 ] 1T 01 (0 1 PP 71
llustracion 37: Difractograma de tierra de diatomea JJ ..........ooovviiiiiiiiiiiiiciieeeeeeeee, 72
llustracion 38: Difractograma de Tierra de Diatomea Tipo Guatemala ......................... 73
llustracion 39: Difractograma de tierra de diatomea Bodega ...............cccc 74
llustracion 40: Difractograma de tierra de diatomea bodega calcinada........................ 75

12



llustracién 41: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones de
Guatemala, Bodega, JJ a) relacion 1:9; b) relacion 2:8.........cccooevveiieiiiiiiieeeeeeeeee, 78
llustracion 42: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones de
Guatemala, Bodega, JJ a) relacion 3:7; b) relacion 4:6...........ccoooeeeeeiiiiiiieeeeeeeeeeen 79
llustracion 43: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones con
relacion 5:5 de Guatemala, Bodega, JJ .......ovveiiiiiiiiiiieee e 79
llustracion 44: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones de JJ,
Guatemala, Bodega a) relacion 1:9; b) relacion 4:6 .............cooieiiiiiiieiiiee e, 81
llustracion 45: Perdida de Conductividad en suspensiones de Guatemala, JJ y Bodega
a) relacion 1:9; b) relacion 2:8 ..o 83
llustracion 46: Perdida de Conductividad en suspensiones de Guatemala, JJ y Bodega
a) relacion 3:7; D) relacion 4:6....... ... 83

llustracion 47: Perdida de Conductividad en Relaciones 5:5 de Guatemala, JJ y Bodega

...................................................................................................................................... 83
llustracion 48: Plantilla para clasificar la reactividad de las puzolanas. ........................ 84
llustracion 49: Curvas Granulométricas de Tierras de Diatomea Bodega molida a

AIfErentes tIEMPOS ....uei e e e 85

llustracion 50: Perdida de Conductividad en Bodega Calcinada / Molida 30 min, Bodega
molida 30 min, Bodega Calcinada a) relacion 1:9; b) relacion 2:8 .............cccccoeeeeeennnnes 87
llustracion 51: Ejemplo de Curva DTG cal-tierra de diatomea a 28 dias....................... 90
llustracion 52: Curvas DTG de pastas CH: Tierra de diatomea a) Tiempo de curado 7
dias; b) Tiempo de curado 28 diaS.........coeeiiiiiiiiiie et e e 91
llustracion 53: Porcentaje de fijacién de cal de las pastas cal: tierras de diatomeas .... 94
llustracion 54: Porcentajes de agua asociada a los hidratos de las pastas cal: tierra de

(o F=1 (] == U 95
llustracion 55: Curva TGA y DTG de pastas de cemento...........ccceeeeieeiiiiiiiiiiieeeeeeeeees 96
llustracion 56: Curvas DTG de pastas de cemento control y de cementol/tierra de
diatomeas con un porcentaje del 10%. a) Tiempo de curado 7 dias; b) Tiempo de
(o1U = o [0 1022 S 1o | = T S 98

13



llustracion 57: Curvas DTG de pastas de cemento control y de cementol/tierra de

diatomeas con un porcentaje del 25%. a) Tiempo de curado 7 dias; b) Tiempo de

(o10 = o [0 1022 S T | =T PR 98
llustracion 58: Porcentajes de fijacion de cal de las pastas cemento: Tierra de diatomea
con relaciones de 10% Y 25% @ 7 Y 28 di@S........uuuuummmmiiiiiiiiii e 100
llustracion 59: H20 asociado con los hidratos en pastas cemento: tierra de diatomea
con 10% y 25% de sustitucion @ 7 y 28 dias. .......ccccccuummmmmimiiiiiiiiiieeeees 101
llustracion 60: Micrografias de la pasta de cal/JJ para 28 dias de curado a 20°C. a)
CH/JJ a 2000 aumentos; b) CH/JJ a 7000 aumentos .......cccoeeeeeeiiieeiiiiiiieee e, 102
llustracion 61: Micrografias de la pasta de cal/GUAT para 28 dias de curado a 20°C. a)
CH/GUAT a 1500 aumentos; b) CH/GUAT a 3000 aumentos...........ccccceeeeeeeeeeeennnnnnnn. 103

llustracion 62: Micrografias de la pasta de cal/BOD CALC para 28 dias de curado a
20°C. a) CH/BOD CALC a 2000 aumentos; b) CH/BOD CALC a 5000 aumentos...... 103
llustracion 63: Micrografias de la pasta de control para 28 dias de curado a 20°C. a)
Control a 2000 aumentos; b) Control a 9000 aumentos..........cccoevvvvviiiiieeeeeeeeeeeeen. 104
llustracion 64: Micrografias de la pasta con 25% de JJ para 28 dias de curado a 20°C.
a) Pasta con 25% JJ a 6000 aumentos; b) Pasta con 25% JJ a 20000 aumentos ..... 105
llustracion 65: Micrografias de la pasta con 25% de GUATEMALA para 28 dias de
curado a 20°C. a) Pasta con 25% GUAT a 3000 aumentos; b) Pasta con 25% GUAT a
oL 0100 = 18 g T=T o] (01 PR 105
llustracion 66: Micrografias de la pasta con 25% de BODEGA para 28 dias de curado a
20°C. a) Pasta con 25% BODEGA a 5000 aumentos; b) Pasta con 25% BODEGA a
3000 AUMENTOS ...ttt ettt e e e ettt e b e e e e e e raa s 106
llustraciéon 67: Micrografias de la pasta con 25% de BODEGA CALCINADA para 28
dias de curado a 20°C. a) Pasta con 25% BODEGA CALC a 5000 aumentos; b) Pasta
con 25% BODEGA CALC a 9000 aumMeNtOS........cccvviiiiiiiiiieeeeeeeeeeeiiiiee e e e e e e eeeeennnnns 107
llustracion 68: Resistencias a Compresién de Mezclas de morteros con 10% y 25% de
sustitucion de tierra de diatomea ...........ooooiiiiiiiii 109
llustracion 69: indice de actividad resistente de muestras con diatomeas JJ, Guatemala

y Bodega CalCinada ... 111

14



INDICE DE TABLAS

Tabla 1: Componentes minerales principales del Clinker..............cceeeeeiiiiiiiiiicceeee. 25
Tabla 2: Propiedades de los constituyentes del Clinker ..., 26
1K= o] F= TG B T oTo X e [STR= To [ ed o] o =SS 28
Tabla 4: Los 27 productos de la familia de los cementos comunes ..............ccoeuvunneenenn. 29
Tabla 5: Composicion quimica del cemento utilizado ... 44
Tabla 6: Diametro medio y parametros de distribucién del cemento utilizado............... 44
Tabla 7: Dosificacion de pastas CEM: Puzolana...........cccccooooviiiiiiiiiiiieeeeeeeeee e 56
Tabla 8: Dosificacion de pastas de Cal: Puzolana ..............ooceeeiiiiiiieeeiiiieeeeeeeeeeee, 57
Tabla 9: Dosificacion de MOItEroS..........oooveeiiii i 58

Tabla 10: Diametros medios y parametros de distribucidon de las tierras de diatomeas 63
Tabla 11: Composicién quimica de tierras de diatomeas..............cceeeeeviiiiiiiiiieeeeenn, 65

Tabla 12: Porcentaje de pérdida de masa de las tierras de diatomeas en

termMOgraVvIMELia ... ...coooie e 67
Tabla 13: Compuestos principales de tierra de diatomea JJ...........ccccooeeiiiiiiiiiiiinnnnn. 73
Tabla 14: Compuestos principales de tierra de diatomea Guatemala........................... 74
Tabla 15: Componentes de tierra de diatomea Bodega.............ccoooiiiiiiiiiiiiiiiiiis 74
Tabla 16: Componentes de tierra de diatomea bodega calcinada ...............ccoevvvnnnnnn... 75
Tabla 17: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea JJ ..........cccooeeiiiiiiiinnnns 77
Tabla 18: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea de Guatemala.............. 77
Tabla 19: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea de tipo Bodega............ 78
Tabla 20: Resultados de pH de tierra de diatomea de JJ...........coooeeiiiiiiiiiiiiieei, 80
Tabla 21: Resultados de pH de tierra de diatomea de Guatemala.................ccc.ooueee..... 80
Tabla 22: Resultados de pH de tierra de diatomea de Bodega............ccoceeiiiiiiiiiiinnns 81

Tabla 23: Diametros medios y parametros de distribucién de la tierra de diatomea
bodega molida a diferentes tiempos ... 85
Tabla 24: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega molida
[oT0T g 10 I 0 11 10 (o 1= S 87
Tabla 25: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega

calcinada y molida por 30 MINUEOS .........oeiiiiiiiieiciiie e e e 87

15



Tabla 26: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega
(o7= 1 [o3] o =T = TP 87
Tabla 27: Valores de pérdida total, deshidroxilacion, porcentaje de cal fijada y agua

combinada de hidratos para las mezclas cal: puzolana con relacion 1:1 a 7 y 28 dias

CUFAdAs @ 20°C ... e e e e e e e e e e e et aaaa 93
Tabla 28: Valores de pérdida total, % de cal fijada y H20 de hidratos para las mezclas

CEM/TD con sustituciones del 10% y 25% a7 y 28 dias.........cccoeeeeeiiiniecieiinns 99
Tabla 29: Dosificacion de morteros con tierras de diatomeas..............ccooeeeeeeeeeeeeeenn. 108

Tabla 30: Resultados de Resistencias a Compresion en MPa del mortero control y
morteros con 10% de sustitucion de JJ, Guatemala, Bodega, Bodega Calcinada...... 108
Tabla 31: indice de actividad resistente de las muestras con 25% de tierras de

QIO OMIAS .. e 111

16



CAPITULO I: PLANTEAMIENTO DE LA INVESTIGACION

En el presente proyecto de investigacion se propone la utilizacion de tierras de
diatomeas tanto de origen natural como residual para su uso como materiales
puzolanicos en matrices de cemento. Este hecho conlleva la reduccion del contenido de
cemento en morteros, utilizando la tierra de diatomea como sustituto parcial del mismo.
En este primer capitulo, se establecen las generalidades de la investigacion, se plantea
una breve introduccién sobre el tema escogido, los antecedentes del problema asociados
a la utilizacién del cemento, la definicién del mismo, los objetivos buscados y finalmente

la justificacion del presente trabajo final de master.

1.1 INTRODUCCION

En la industria de la construccion a nivel mundial, el cemento es un producto
esencial que cubre la demanda de la sociedad. Pero existe un problema asociado a la
creciente produccidon del cemento y es el problema medioambiental, que supone la

fabricacion del mismo.

La produccion de cemento representa el sector, que a nivel mundial genera mayor
cantidad de emisiones de gases de efecto invernadero, dado el alto consumo energético
requerido por unidad de produccién. Se estima que comprende el 5% de las emisiones
totales de COa. [1]

Cada vez existe una mayor conciencia medioambiental a nivel mundial y el sector
de la industria cementera deberia contribuir a la reduccién en el consumo de los recursos
naturales, mediante la reutilizacion de materiales residuales procedentes de otros
sectores como los industriales o agricolas entre otros. Esta reutilizacion contribuye al

desarrollo sostenible y beneficia al medio ambiente. [2]

En las décadas recientes, las consideraciones ambientales y los requisitos sobre
eficiencia energética han impulsado a los investigadores a fijarse en el desarrollo

sostenible. La produccion de una tonelada de cemento equivale aproximadamente a una
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tonelada de emisiones de COa. Por lo tanto, la aplicacién de cementos alternativos con
sustitucién del cemento Portland, esta creciendo rapidamente, lo cual genera grandes

beneficios a la vez de producir mejoras en las propiedades del hormigon. [3]

Entre las alternativas potenciales que existen actualmente para reducir las
emisiones de gases de efecto invernadero del cemento portland, esta la utilizacion de
puzolanas como sustituto el cemento Portland, ya sea como adicién, sustituyendo parte
de este ultimo o afadiéndolas directamente en el proceso de fabricacion del cemento,
produciendo asi los denominados cementos puzolanicos. Otra de las alternativas es la
investigacion de nuevos materiales conglomerantes que sustituyan totalmente al
cemento portland como material de construccion; estos nuevos materiales son entre

otros, los denominados cementos de activacion alcalina o geopolimeros.

El principal propdsito de esta investigacion es determinar el comportamiento de tres
materiales de distintos origenes, pero todos ellos pertenecientes a la familia de las
denominadas tierras de diatomeas. Las tierras de diatomeas tienen propiedades
puzolanicas por lo cual se estudiara el comportamiento de los distintos materiales al
emplearlos como sustituto del cemento Portland con porcentajes en peso del 10% y 25%.
Las tres tierras de diatomeas escogidas son de distintos origenes: natural y residual. La
diatomea natural proveniente de la empresa JJS Minerals es usada principalmente en
la industria como filtrante. Ademas se estudia una diatomita natural proveniente de un
yacimiento en Guatemala, que ha sido suministrada por la Universidad de San Carlos
de Guatemala. Por ultimo, la diatomea residual proviene del residuo generado en el
procesamiento de vinos de Bodegas Gandia en Utiel (Valencia). Una cuarta muestra se
ha generado cuando esta ultima tierra de diatomeas residual, se ha sometido a un
proceso de calcinacién a 500°C, para eliminar la materia organica procedente de este

procesamiento, a fin de mejorar sus propiedades puzolanicas.

En general podemos decir que la tierra de diatomeas también conocida como
Diatomita y Kieselguhr, es un mineral de origen vegetal que esta constituido por fésiles
de algas unicelulares microscopicas que se formaron hace millones de anos. La tierra de

diatomea esta compuesta de nano particulas de silice amorfa, y contiene entre un 87 —
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91% de SiO2 y una pequena cantidad de alumina (Al203) asi como de éxido de hierro
(Fe203). [2]

La tierra de diatomea se considera un material quimicamente similar al humo de
silice, con relativamente altos contenidos de silice amorfa. Mezclado con el cemento
Portland, es una potente puzolana, sin embargo, su mayor tamafo de particula podria
producir que no se obtuviera el mismo efecto de filler ni puzolanico que en el humo de

silice ni por tanto, el mismo incremento de resistencia. [4]

Una desventaja que ha restringido de alguna manera el uso de la tierra de
diatomeas en el hormigdn de cemento portland es la tendencia de dicho material a
absorber agua, lo que vuelve la mezcla mas seca que cuando se utiliza unicamente

cemento.[5]

Debido a sus caracteristicas; en las que se incluye contar con una estructura
porosa, tener un alto contenido de silice, baja densidad y resistencia térmica, la tierra de
diatomea es ampliamente utilizada como filtro, soporte catalitico, soporte biolégico,

relleno funcional y adsorbente. [2]

1.2 ANTECEDENTES

En 1950, Charles A. Frankenhoff presento la patente de fabricacién de un cemento
con adiciones de tierra de diatomeas. En dicha patente, el inventor aseguré haber
descubierto un método que eliminaba la absorcion indeseada de agua de la tierra de
diatomeas y hacia posible el abastecimiento de dicho material sin necesidad de

maquinaria de procesamiento costosa. [5]

Segun Charles A. Frankenhoff, su invencion proveia ademas un método de
enfriamiento rapido del Clinker del cemento después de ser descargado de los hornos
de calcinacion, y al mismo tiempo secaba la tierra de diatomea humeda, asi como la

molienda hasta cierto punto en el enfriador. Su invencién determinaba la inclusion de la
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tierra de diatomeas, de una manera que su absorcion de agua se veia reducida

aproximadamente a la mitad, con respecto a la tierra de diatomea convencional. [5]

En resumen, el invento comprende la introduccion de tierra de diatomeas humeda
en granos u de otra forma en el Clinker caliente dentro de los hornos de cemento
rotatorios. Luego este material es volteado en un enfriador rotatorio de Clinker ordinario.
Una vez que el material se enfria, el producto es molido. El procedimiento es explicado

en la ilustracion 1. [5]

Al
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llustracion 1: Diagrama de Patente sobre cementos con tierra de diatomea

Fuente: Frankenhoff Charles A [5]

En la ilustracion 1 se observa un horno rotatorio de cemento con su cabeza de
fuego (12), su quemador (14), y flama (16) con la abertura (17), por la cual el Clinker cae

(18) dentro de la tolva (20) y es enviado al enfriador rotatoria de Clinker (22). [5]
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La banda transportadora (24) envia la tierra de diatomeas a una tolva (26) con su
dispositivo medidor (28) y es descargada (30) en el chorro del Clinker que pasa a través
de la abertura (17). Debajo del enfriador de Clinker esta colocado el molino (32) y debajo

de éste, la maquinara para realizar una molienda con mayor finura (34). [5]

En la operacion ocurren los siguientes pasos: [5]

- Los componentes del cemento son calcinados de la manera usual en el horno
(10).

- Son descargados en el enfriador del Clinker y mezclados con la tierra de
diatomea proveniente de la banda transportadora (24).

- La mezcla se mantiene en contacto mientras pasa a través del enfriador (22),
hasta que la tierra de diatomea es mezclada y secada por el calor del Clinker
caliente.

- Lamezcla enfriada se reduce en tamafo con la maquinaria (32) y (34) a la finura
requerida.

- Preferiblemente, antes de ser mezclada con el Clinker, la tierra de diatomea
debe ser triturada o tamizada a un tamafo que pase por las mallas 30 hasta la
100

De acuerdo a la investigacion bibliografica realizada para este trabajo, sobre el uso
de la tierra de diatomeas en morteros y hormigones, existen diversos argumentos
contradictorios en lo que respecta el efecto que ocasiona la diatomea en las propiedades
de la pasta del cemento. Esta recopilacion bibliografica se recoge en el apartado 3.1.2

Tierra de Diatomeas.

1.3 DEFINICION DEL PROBLEMA

En la presente seccion se describen las generalidades de la situacion
problematica existente, asi como también se plantean las preguntas de investigacion, la

importancia de la misma y se definen los objetivos.
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1.3.1 ENUNCIADO DEL PROBLEMA

Se requieren cumplir los estandares de resistencia mecanica que solicitan las
normas internaciones para poder plantear el uso de la tierra de diatomea como sustituto
parcial del cemento Portland. Entre los estandares a considerar, esta la norma UNE 450-
1.

100%

Limite a 90 dias

a1
Limite a 28 dias

7%

50%

?

30%

20%%

10%
0%

Resistencias en Mpa

Porcentajes de Cumplimiento Segin la Norma UNE 450

W Mortero sin adiciones ® Mortero con 25% de Tierra Diatomea a 28 dias

® Mortero con 25% de Tierra Diatomea a 90 dias

llustracion 2: Esquema ilustrativo de porcentaje de valores de resistencias a
compresion, segun la norma UNE 450 para morteros con adiciones puzolanicas

En lailustracidn 2 se observa un esquema ilustrativo con la intencion de representar
lo que menciona la norma UNE 450-1. Dicha especificacibn menciona que un mortero
con una adicion puzolanica del tipo ceniza volante, con el 25% debe alcanzar a los 28
dias una resistencia del 75% con respecto a al mortero sin adiciones. Ademas, a los 90
dias, la resistencia debe ser igual o mayor al 85%, para considerar el cumplimiento de la
norma. [6] En esta investigacién se confirmara si las tierras de diatomeas en estudio,

logran estas especificaciones de la norma.

1.3.2 FORMULACION DEL PROBLEMA

La principal motivacion del trabajo es el estudio de la posible utilizacién de
diferentes tierras de diatomeas como sustitutos en ciertos porcentajes de cemento
Portland.
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1.4 OBJETIVOS DEL PROYECTO

1.4.1 OBJETIVO GENERAL

Determinar el uso potencial de tres tipos de tierra de diatomea como puzolanas en

matrices de cemento portland.

1.4.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Definir las propiedades quimicas y fisicas de las tierras de diatomeas elegidas.

2. Realizar un estudio experimental con el fin de conocer la factibilidad de estas tierras
de diatomea como puzolana.

3. Analizar futuras lineas de investigacion en la utilizacion de la tierra de diatomea.

1.5 JUSTIFICACION

La principal utilidad de la investigacion es conocer la posibilidad de utilizar la tierra de
diatomea, como un material puzolanico que actue como sustituto parcial del cemento
Portland, sin que afecte de manera cuantitativa los estandares de resistencia a

compresion de dicho material.

Al reducir el contenido de cemento en los hormigones se podria disminuir la cantidad de
emisiones de CO2 generados por el proceso de fabricacién de dicho cemento. Ademas,
por una parte, el uso de una tierra de diatomeas natural de Guatemala podria abrir la
posibilidad de su uso en el entorno del yacimiento del cual procede, o que supondria
para este pais un ahorro econémico y medioambiental y un uso alternativo de sus
recursos naturales. Por otra parte, el posible uso de una diatomita residual, procedente
de la industria vinicola, supondria también un ahorro econémico y medioambiental y una

valorizacion del residuo, que de otra manera tendria que ir a un vertedero controlado.

El evaluar tres tipos de tierras de diatomeas procedentes de diferentes lugares

representa una oportunidad para obtener mas informacion sobre sus propiedades
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mecanicas Y fisico-quimicas. Su comparacién permitira tener una idea de en qué estado
es mas probable la viabilidad del uso de la tierra de diatomea en el campo de la

construccion.

El conocimiento del potencial que representan las tierras de diatomeas permitiria
fijar umbrales en las propiedades de dicho material, para mantener la calidad del

producto final, el cual podria llegar a ser la fabricacion de un cemento puzolanico.
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CAPITULO Il MARCO TEORICO

2.1 CEMENTO PORTLAND

El cemento portland es producido al calentar a una temperatura de 1450°C una
mezcla de cal y arcilla u otros materiales de composicion similar y suficiente reactividad.
De esta manera se obtiene el Clinker. El Clinker es mezclado con yeso para controlar la

velocidad de fraguado. [7]

Por lo general, el Clinker contiene una composicion aproximada del 67% CaO, 22%
SiO2, 5% Al203, 3% Fe203 y un 3% de otros componentes; ademas contienen
normalmente cuatro fases principales llamadas alita, belita, aluminato tricalcico y
ferroaluminato tetracalcico . Otras fases como sulfatos alcalinos y oxido alcalinos estan

presentes en cantidades menores. [7]

Los componentes minerales principales del Clinker son resultado de la combinacién
de dos o0 mas 6xidos principales y forman compuestos mixtos, los cuales se muestran en
la tabla 1: [8]

Denominacion Formula Quimica Sigla
Silicato tncalcico Si10 - 3Ca0 CaS
Silicato bicalcico Si0, - 3Cal C.5
Aluminoferrito tetracalcico | FesOs - ALO: - 4Ca0 | CAF
Alurminato tncalcico Alz05 - 3Ca0 CsA
Ferrito dicalcico Fe.( - 2Ca0 C.F

Tabla 1: Componentes minerales principales del Clinker

Fuente: Oscar Mauricio Sierra Acufa [8]

Cada uno de estos constituyentes del Clinker tienen propiedades unicas, la cuales

se detallan en la tabla 2:
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Propiedades C:S (093] C.AF CsA C.F
Velocidad de hidratacién Grande Pequefia | Grande | Instantanea | Grande
Calor de hidratacién Grande Pequefia | Pequefia Grande Pequefa
Resistencias mecanicas Grande Grande Escasa Escasa Escasa
Resistencias quimicas Aceptable Buena Buena Muy mala Buena

Tabla 2: Propiedades de los constituyentes del Clinker

Fuente: Oscar Mauricio Sierra Acuia [8]

La hidratacién se produce cuando un compuesto anhidro reacciona con agua y se

obtiene un compuesto hidratado. El proceso de hidratacién del cemento Portland y la

cinética de reaccion dependen de: [8]

e Composicion de las fases en el cemento y de la presencia de otros iones.

e Finura del cemento, en particular de su distribuciéon de tamafio de particulas

y su superficie especifica.

¢ Relacién agua/cemento.

e Temperatura de curado.

e Presencia de adiciones.

La hidratacion del cemento es funcion de las reacciones entre los constituyentes

del cemento CsS, C2S, C3A y C4AF y el agua, ademas de la presencia de yeso. De

manera general, se producen las siguientes reacciones: [8]

e Alita C3S: Reacciona rapidamente formando CSH o Tobermorita y Ca(OH)2

o portlandita

e Belita C2S: Reacciona mas lentamente

e Formacidén de etringita: Reaccion del aluminato tricalcico mas agua en

presencia de sulfato calcico.

e Formacion de Aluminato calcico hidratado
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La alita o silicato tricalcico, es el constituyente mas importante del Clinker del
cemento portland, que constituye entre un 50% - 70%. Reacciona relativamente rapido
con el agua y en los cementos Portland es la fase constituyente mas importante para el

desarrollo de la resistencia. [7]

La Belita o silicato bicalcico constituye un 15% - 30% del Clinker en los cementos
Portland. Reacciona lentamente con el agua, por lo tanto, contribuye poco a la resistencia
durante los primeros 28 dias, pero aporta sustancialmente al incremento de la resistencia
que ocurre posteriormente. Al cabo de un ano, las resistencias obtenidas por la

hidratacion de la alita y belita pura son casi las mismas bajo condiciones similares. [7]

El aluminato tricalcico constituye el 5% - 10% de los Clinker en el cemento Portland
ordinario. Reacciona rapidamente con el agua y puede causar fraguados rapidos
indeseables a menos que se agregue un agente controlador, el cual suele ser el yeso.
De esta manera forma etringita, que mas tarde se transforma en monosulfoaluminato. El

ferroaluminato tetracalcico suele constituir el 5 — 15% de los Clinker de cemento portland.

[7]

La relacion con la cual reacciona el cemento portland con el agua aparentemente
es variable, posiblemente debido a las diferencias en la composicion u otras
caracteristicas, pero en general su reaccién es alta e intermedia entre la de alita y belita

a edades posteriores. [7]

2.1.1 TIPOS DE CEMENTO PORTLAND

La gran mayoria de los cementos Portland en el mundo son disefiados para uso
general en la construccion. Las especificaciones que dichos cementos deben cumplir es

similar, pero no idéntica, en todos los paises. [7]

Las especificaciones estan, por lo general, basadas parcialmente en la composicion
quimica o en las propiedades fisicas y mecanicas, como la superficie especifica, el

tiempo de fraguado o su resistencia a compresion en condiciones normalizadas. El
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contenido de MgO usualmente esta limitado a 4 — 5%, ya que un exceso de estas
cantidades en un 2% aproximadamente podria producir expansiones en el hormigén
endurecido. [7]. La cal libre puede comportarse de manera similar y por ello también se
fija un limite. Un exceso de contenido de SOs puede conllevar también a una expansion

retardada y usualmente se imponen limites entre un 2.5 — 4% en SOs. [7]

Los alcalis pueden provocar reacciones expansivas con ciertos agregados y
algunas especificaciones nacionales limitan su contenido a un 0.6% de Naz20 equivalente
. Otros limites superiores utilizados en las especificaciones se relacionan con el residuo

insoluble y la pérdida al fuego. [7]

La norma UNE 197-1 coloca designaciones a las adiciones autorizadas para ser
utilizadas como componentes del cemento. Dichas puzolanas pueden ser utilizadas en
diferentes cantidades y partiendo de dicho valor se crean los subtipos de cemento. En la

tabla 3 se presentan las designaciones de los tipos de adiciones segun la UNE 197-1. [8]

Adiciones
Elemento Designaciones
Escoria de alto horno
Humo de silice
Puzolana natural
Puzolana natural calcinada
Ceniza volante silicea
Ceniza volante Calcarea
Esquistos calcinado
Caliza L
Caliza LL
Tabla 3: Tipos de adiciones

Fuente: UNE 197-1 [9]

Cr| s/ <|o|Tv|ojn

De este modo, los tipos y subtipos de los cementos, en funcién de las adiciones
que contengan, quedan constituidos, con sus respectivas denominaciones vy
designaciones [8]. De acuerdo a la norma UNE 197-1, existen 27 diferentes productos

de la familia de los cementos comunes y su designacion. Dichos productos se agrupan
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en cinco tipos principales: CEM | Cemento Portland, CEM Il Cemento Portland con
adicion, CEM Ill Cemento con escorias, CEM IV Cemento puzolanico, CEM V Cemento
compuesto. La composicion de cada uno de los productos de la familia de los cementos

comunes debe estar de acuerdo con la tabla 4: [9]

Composicion (proporein en masa *)
Componentes principales
Tipos Designaciin y denominacidn Puzolana Ceniza volanie .
pril::i- . Ele los 27 productos Clinker Escoria de [lulr!o de watural | Esq_nislo Caliza (n;':mr:::?
pales (tipos de cementos comunes) horno alto | silice | natural calcinada silicea | caledrea | calcinado adicionales
K s D" P ) v W T L | LL

CEM1 Cemento Portland CEM 1 95-100 - - - - - - - - - (-5

Cemento Portland CEM IU/A-5 80-94 6-20 - - - - - - - - 03

CON eSCOra CEM 1I/B-S 6379 21-33 - - = - - = - - 0-5

CementoPorland | = pynry | ooy | - 610 | - - -] - - -] - 05

con humo de silice

CEM Il/A-P 80094 = = 6-20 = = = = = = (-5

Cemento Portland CEM 1I/B-P h3-79 = = 2135 = - - = - - (-5

con puzolana CEM 1I/A) 8094 - = - 6-20 = = = = = (-3

CEM 1I/B-0) 63-79 = = - 2133 = = = = = 0-3

CEM I/A-V 8094 = = - = 620 = = = = (-5

- Cemento Portland CEM II/B-V 6379 - - - - 2135 - - - - 0-5

CEMII con ceniza volante CEM I/A-W 8094 - - - - - f200 - - - 0-5

CEM II/B-W 6379 = = - = = 21335 = = = 05

Cemento Portland con | CEM IJA-T 80-94 - - - - - - 6-20) - - (-5

esquisto calcinado CEM 1I/B-T 63-79 - - - - - - 21-35 - - (-5

CEM IVA-L 8094 - - - - - - - 620 | = (-5

Cemento Portland CEM 11/B-L h3-79 = = = = = = = 2135 = (-5

con caliza CEMIVA-LL | 8094 = = = = = = = = | 620 (-5

CEMIVB-LL | 6379 = = - = = = = = |21-35 (-5

Cemento Portland CEM I/A-M 3088 | < 12:20 > 0-5

compuesto CEM II/B-M 6319 | = 21-35 ] 0-5

Cemento de CEM 1A 35-64 36-h5 - - - - - - - - (-5

CEMII hormo alio CEMII/B 20-34 66-80 - - - - - - - - (-5

CEMIIIVC 5-19 8195 - - - - - - - - (-5

S—— o | CEMIVIA 3-89 = < > = = = (-3

CEMIV | Cemento puzolinico CEMIV/E 560 N - N _ N _ 0

S N ] CEM V/A 40-64 18-30 - = = = - 0-5

CEMY | Cemento compuesto CEMVIE 038 ) - - - - - M

b

Los valores de la tabla se refieren a la suma de los componentes pnncipales y minontarios adicionales.

La proporeion de humo de silice esta limitada al 10%.

En los cementos Portland compuestos CEM I/A-M v CEM IVB-M, en los cementos puzolanicos CEM IV/A v CEM IV/B v en los cementos compuestos CEM V/A v CEM V/B, los componentes principales
diferentess del clinker s deben declarar en la designacion del cemento (veanse los ejemplos en el capitulo §).

o

Tabla 4: Los 27 productos de la familia de los cementos comunes

Fuente: EN 197-1 [9]
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2.2 PUZOLANAS

Originalmente el termino puzolana se aplicaba a la toba volcanica encontrada a los
pies del Monte Vesubio. En la actualidad, es utilizado para definir a los materiales, que,
a pesar de no ser cementantes, tienen constituyentes que al combinarlos a temperatura
ambiente con cal y agua forman compuestos de naturaleza similar a los formados en la
hidratacion del cemento portland ElI Ca(OH)2 requerido para la reaccidon puzolanica
puede venir directamente de la cal hidratada o de la hidratacion de un cemento portland
.[10]

Las puzolanas naturales han sido utilizadas desde hace 6000 — 7000 afios atras.
Malinowski y Frifelt (1993) reportaron que el ejemplo mas antiguo de un conglomerante
hidraulico es de 5000 -4000 afios antes de Cristo. Dicho hormigdn era una mezcla de cal
y puzolana natural, mas concretamente se trataba de una tierra de diatomea del Golfo
Pérsico. El siguiente reporte del uso de puzolanas ocurrié en la region mediterranea. La
puzolana utilizada fue la ceniza volcanica producida por dos erupciones volcanicas entre
1600 y 1500 afios antes de Cristo. [3]

La ceniza volante, la escoria granulada de alto horno, el humo de silice (silice activa,
microsilice) y las puzolanas naturales con o sin calcinar, tales como esquistos calcinados,
arcilla calcinada o metacaolin, son materiales que, cuando son usados conjuntamente
con el cemento portland contribuyen a la mejoria de las propiedades del hormigon

endurecido, debido a sus propiedades hidraulicas,puzolanicas o ambas. [11]

La investigacion en las especificaciones y métodos de prueba de las puzolanas
empezaron en los anos 30 cuando la ceniza volante fue usada en el cemento para la
preparacion de hormigones. La primera clasificacion de las puzolanas naturales, basada
en los constituyentes puzolanicos, fue introducida en los afios 50. Ademas, las
investigaciones sobre el rendimiento del humo de silice en el hormigdn empezaron en

los paises escandinavos alrededor también de 1950. [10]
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En cuanto a las normas utilizadas en Estados Unidos, las escorias granuladas de
alto horno de hierro se presentan en la ASTM C989 (ASASHTO M302) y se subdividen
en escorias con bajo, moderado y alto indice de actividad (Grado 80, 100 y 120

respectivamente).

Las cenizas volantes y puzolanas naturales se encuentran en la ASTM C618
(AASHTO M295) y se subdividen en clase N para las puzolanas naturales o calcinadas,
clase F para cenizas volantes con bajo contenido en cal y con propiedades puzolanicas
y clase C para las cenizas volantes con alto contenido en cal y con propiedades

puzolanicas y hidraulicas. El humo de silice se agrupa en la ASTM C1240. [11]

Franco Mazza, clasifica los diferentes tipos de puzolanas de la siguiente manera:[12]

Puzolanas Naturales

Materiales de

Rocas piroclasticas || . Rocas clasticas —
origenes alterados
Tierras blancas
italianas
Rocas Incoherentes Rocas Coherentes Materiales de origen Materiales de
organico depositos simples
Puzzolana italiana
Ceniza de tobas
X . . Tierras djatomeas Arcillas | (no activas
Tierra de Santorin Materiales ( )
Riolitas vitreas Argeliticos
) Materiales de Arcillas calcinadas
No activo . s
origenes mixtos naturalmente
Materiales Zeoliticos —— Moler Gaize Gliezh
Trass
Toba canaria
Toba amarilla
. Ceniza de cascara de . . Materiales de - . .
Ceniza Volante Esquito calcinado L . Humo de silice Arcillas calcinadas
arroz activacion termica

Puzolanas Artificiales

llustracion 3:Clasificacion general de las puzolanas

Fuente: Franco Mazza [13]
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2.2.1 PUZOLANAS NATURALES

Las puzolanas naturales se usan desde hace siglos. El término “puzolana” viene de
una ceniza volcanica extraida en Pozzuoli, un pueblo de Napoles, Italia. Esta ceniza fue
resultado de la erupcién del Monte Vesubio, en 79 d.C, sin embargo, el empleo de la
ceniza volcanica y de la arcilla calcinada en otras culturas data de 2000 a. C. o tal vez
antes. Muchas de las estructuras romanas, griegas, indianas y egipcias, producidas con
conglomerantes que incluyen puzolana, se las pueden visitar aun hoy, comprobando la

buena durabilidad que poseen estos materiales. [11]

Las puzolanas naturales mas comunmente empleadas hoy, suelen someterse a
procesos de calcinacién para mejorar sus propiedades. Son los materiales procesados,
los cuales se tratan por altas temperatura en los hornos y después se muelen hasta que
se transformen en un polvo fino. Estos materiales incluyen arcillas calcinadas, esquistos
calcinados, metacaolin y tierras de diatomeas. Las puzolanas naturales se clasifican por
la ASTM C618 (AASHTO M 295) como puzolana Clase N. [11]

El origen de las puzolanas naturales puede ser puramente mineral u organico, sin
embargo, se pueden encontrar algunos materiales mixtos. Cuando son de origen mineral,
las puzolanas usualmente son materiales ubicados en las proximidades de volcanes.
Dependiendo de su viscosidad, tasa de enfriamiento, y contenido de gas, el magma

original genera ceniza, piedra pémez o escorias. [14]

Los materiales no volcanicos provienen de rocas que fueron simplemente
depositados, como arcilla, o tienen un origen organico como la tierra de diatomea, la cual
contiene restos de esqueletos siliceos de los microrganismos que fueron depositados
por el agua de mar. Algunas puzolanas pueden estar compuestas de arcilla o arena,
como la que se encuentra en Dinamarca. En Espafia, se encuentran los depdsitos de
puzolanas no volcanicas mas grandes en las provincias de Albacete y Jaén. Igualmente,
en Salamanca y Zamora se encuentran materiales sedimentarios conocidos como rocas

opalinas, cuyo componente principal es silice no cristalina. [14]
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De acuerdo a la literatura, no existe diferencia sustancial en la composicion quimica
de los diferentes tipos de puzolanas naturales. Todas son altamente acidas, con
predominio de 6xidos de silice, aluminio y hierro, los cuales generalmente aportan el 70%
del peso total; sin embargo, en algunos casos la silice puede llegar a ser el 90%. Los
valores de pérdida al fuego entre las tierras de diatomeas tienden a estar entre 7-15%.
[14]

La composicion mineraldgica, la cual es determinante para la actividad del material,
varia ampliamente de una puzolana a otra. Asi, por ejemplo, el principal componente
cristalino de la piedra pomez es la augita, un piroxeno, constituyente mayoritario en las
rocas eruptivas. Los constituyentes predominantes en las tobas volcanicas son las
zeolitas y los feldespatos. La tierra de diatomea suele contener calcita, cuarzo y en menor

medida cristobalita y tridimita. [14]

Revisando la bibliografia, podemos comentar el estudio que presenta M.l. Sanchez
de Rojas Gomez, donde analizaron la fijacion de cal de varias puzolanas naturales
volcanicas y no volcanicas. Para ello, utilizaron un método quimico acelerado el cual,
aplicado a sistemas de puzolanas/hidréxido de calcio, propone una escala de
puzolanicidad de las muestras. Las tasas de fijacion de cal en las puzolanas naturales

varian dependiendo de su origen. [14]

En la ilustracién 4 se muestran los valores de cal fijada a 7 y 28 dias para las
siguientes puzolanas volcanicas: piedra pomez de la Ciudad Real, piedra pomez de
Girona, tobas de las islas Canarias, tobas de Murcia, tobas de Huelva y tobas de Almeria.
[14]

De igual manera, en la ilustracion 5 se evalu6 las siguientes puzolanas no

volcanicas: roca opalina de Salamanca, roca opalina de Zamora y tierra de diatomea de

Sevilla, Jaén y Albacete. [14]
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llustracion 4: Cal fijada para diversos materiales naturales de origen volcanico

Fuente: M.I. Sanchez de Rojas Gomez [14]
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llustracién 5: Cal fijada para diversos materiales naturales no volcanicos

Fuente: M.l. Sanchez de Rojas Gomez [14]
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De acuerdo a estos graficos, la opalina es la puzolana mas activa, seguido por la
tierra de diatomea, piedra pdmez y tobas. De las tobas, los mejores rendimientos fueron

presentados por los materiales de las Islas Canarias. [14]

El uso de puzolanas en el cemento reduce el calor de hidratacion del hormigon, sin
embargo, la reaccion cal/puzolana también genera calor, lo cual explicara por qué la
disminucién de este parametro no es proporcional a la cantidad de clinker reemplazado.
[14]

La ilustracion 6 presenta el calor de hidratacion generado por hormigones con

diferentes tipos de puzolanas, con una relacion cemento- puzolana de 70:30. [14]
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llustracion 6: Calor de Hidratacion vs tiempo: morteros preparados con
diferentes adiciones (cemento: tasa adicién, 70:30)

Fuente: M.l. Sanchez de Rojas Gomez [14]

2.2.2 TIERRA DE DIATOMEAS

La diatomita es una roca sedimentaria silicea fina, suave y muy pulverizable;
usualmente de color claro. Es porosa, con muy baja densidad y quimicamente inerte a la
mayoria de liquidos y gases. La tierra de diatomeas es su hombre comun, pero es mas

apropiado para el sedimento menos consolidado. [15]
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Los depdsitos resultan de la acumulacion de paredes celulosas de diatomeas
muertas en los océanos y aguas dulces, las cuales son ricas en silice. Las diatomeas
son algas microscopicas unicelulares, contienen un esqueleto siliceo el cual consta de

dos valvulas y se acoplan como una pastilla. [15]

Los restos de diatomeas fosilizadas van variando en tamano desde menos de 1
micrometro hasta mas de 1 milimetro en diametro, pero tipicamente miden de 10 ym a
20 ym transversalmente. Contienen una amplia variedad de formas, desde esferas a
cilindros, discos, escaleras, plumas y agujas. Cada deposito tiene caracteristicas de
ensamblaje que han servido para identificar el origen del material para propdsitos de

clasificacion. [15]

Entre especies extintas y vivas de diatomeas, existen mas de 10,000 especies,
algunas de ellas pueden vivir en el hielo y en primaveras calientes, asi como en pantanos
o incluso en cortezas humedas, pero son mas abundantes en aguas claras, ya sea salada
o dulce. [15]

llustracion 7: Diatomea marina

Fuente: The Diatoms: Biology & Morphology of the Genera.

Como se ha comentado anteriormente, la tierra de diatomea esta compuesta
mineralégicamente principalmente de calcita y cuarzo, y de manera minoritaria de
cristobalita y tridimita, Las reservas mundiales de diatomea estan estimadas en unas 800
millones de toneladas métricas. Este dato es 400 veces mas elevado que el consumo
mundial anual, el cual anda en 1,95 millones de toneladas. Aproximadamente, de los 800

millones de toneladas métricas, 250 se encuentran en los Estados Unidos. [15]
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En la antigliedad, la diatomea era utilizada por los griegos como un abrasivo y para
hacer bloques y ladrillos livianos. En el ano 535 A.C, los bloques de tierra de diatomea
fueron usados en un domo de 30 metros de diametro de la iglesia de Santa Sofia en
Constantinopla. Uno de los primeros usos de la diatomita fue como bloques vy ladrillos
para el aislamiento del calor. Hoy en dia, la diatomea es utilizada principalmente en filtros,
pero también es usado como un absorbente de derrames industriales, un filler en una
variedad de productos que van desde pinturas a quimicos secos, un material aislante en
las aserradoras, un abrasivo templado en pulidos y como adicion en el cemento. [15]. En
agricultura también es usado como fertilizante e insecticida en tierras para cultivo, ya
que, al ser un producto natural, es inocuo y no presenta riesgos para la salud o

contaminacion.

La tierra de diatomeas ha sido evaluada en relacion a la tecnologia del hormigon.
Las diatomeas son altamente reactivas con cal, debido a su alto contenido de silice
amorfa y su gran superficie especifica. Sin embargo, el uso de diatomeas en el hormigén
esta obstaculizado por la forma de su particula, la cual tiene un efecto desfavorable en
la consistencia de la pasta y ocasiona que la demanda de agua por parte del hormigon
aumente. Por otro lado, la tierra de diatomea ha sido sugerida para ser utilizada en el
proceso de curado interno. Segun K. Kovler et al., la capacidad de absorcion de agua de
las tierras de diatomeas, permite hidratar el hormigén internamente durante su tiempo de

curado, actuando como una fuente de agua para el curado interno. [16]

En el 2003, se investigo sobre la influencia de rocas biogénicas ricas en micro silice
sobre las propiedades de cementos mixtos. En este estudio se analizaron rocas
diatomitas de zonas diferentes. La materia prima se recolecté en Hungria, Rumania y
Grecia. [17]

Los investigadores Stamatakis, Fragoulis, Csirik, Bedelean, y Pedersen
recolectaron tierras de diatomeas de Hungria, Rumania y Grecia para analizarlas como
sustitutos parciales de cemento Portland. Las mezclas fueron realizadas acorde a la
norma UNE 196-1. [17]
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En la ilustracién 8 se presentan los resultados obtenidos donde todas las mezclas
con porcentajes de sustitucion de tierras de diatomeas superan a la muestra de control.
De acuerdo a dicho estudio, la efectividad de la tierra de diatomea como puzolana,

depende del contenido de silice reactiva que tenga dicho material. [17]
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llustracion 8: Comparacion de mezclas de cemento con tierras de diatomeas de
Hungria, Rumania y Grecia

Fuente: Stamatakis et al. [17]

Segun el articulo, el uso de las rocas de tierra de diatomeas como adiciones al
cemento tiene inconvenientes por su mayor demanda de agua, pero las resistencias a
compresion de los cementos producidos en laboratorio exhibieron valores mas altos que
los de solo cemento portland. Los valores de resistencias a compresion mas altos se
obtuvieron con las rocas de diatomeas de Hungria, lo cual coincide con su mayor
contenido en silice reactiva. En dicho estudio recomiendan que la mayor demanda de

agua puede ser superada con el uso de superplastificantes. [17]

En el 2005, D Fragoulis et al. presentaron un estudio llamado “The physical and
mechanical properties of composite cements manufactured with calcareous and clayey
Greek diatomite mixtures”. El objetivo de este estudio era evaluar rocas diatomitas como
un material puzolanico. Para ello se usaron cuatro tipos de tierra de diatomeas, obtenidos

de dos lugares diferentes con respecto a una puzolana estandar (MILOS) utilizada en
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dicho pais en la produccion de cemento. Las proporciones de las mezclas fueron
realizadas de acuerdo a la UNE 196-1. [18]

Los resultados a compresion se presentan en la ilustraciéon 9, donde se puede
observar que la mezcla con el 15% de tierra de diatomeas, llamada Giannota fue la que
presento resistencias a compresiéon mas elevadas a los 28 dias. Ademas, las mezclas
con sustituciones de tierra de diatomea tipo Kazani, sobrepasaron las resistencias a los
28 dias de la muestra control, en todos los porcentajes de reemplazo realizados. Es
importante resaltar, que en general existe una reduccidn de resistencias en las mezclas

cuando existen porcentajes de reemplazo del 20%.
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llustracion 9: Comparacion de mezclas de cemento portland con diversas tierras
de diatomeas de Grecia

Fuente: Fragoulis et al. [18]

La adicion de la diatomea en el cemento produjo un aumento drastico de la
superficie especifica. Las mezclas con diatomeas produjeron una mayor demanda de

agua que el cemento portland ordinario, debido a su mayor superficie especifica.

El tiempo inicial y final de fraguado aumentd con respecto a las muestras con

cemento portland y con la puzolana MILO. En cuanto a la resistencia mecanica, los
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cementos con tierras de diatomeas que excedian los 500 cm?/gr de finura presentaban

mayores capacidades que el cemento portland y la toba puzolanica Milos [18].

En el 2007, A.C Aydin y R. Gul, investigaron el uso de materiales naturales como
aditivos retardantes en la produccion de hormigén en clima calido. Se analizo la influencia
de dos materiales naturales (piedra pomez y diatomita) actuando como aditivos, en el

tiempo de fraguado y las propiedades mecanicas del hormigon.

En dicho estudio se realizaron nueve mezclas de hormigon en tres series con
mezclas de control conteniendo 300 kg/m® de cemento. Estas mezclas de control fueron
modificadas con 1%, 2% y 4% de piedra pdmez o diatomea en sustitucion del cemento.
[19]

Mientras el porcentaje de aditivo de diatomea aumentaba del 1%, 2% al 4%, el
tiempo inicial de fraguado y su final aumentaba, sin embargo, el efecto de la tasa de

adicién en la resistencia a compresion y médulo de elasticidad variaba.

En las muestras con adiciones del 1% y 2% se produjo una reduccion de la
resistencia a compresion y el médulo de elasticidad. Sin embargo, la resistencia aumento

en las muestras con el 4% de sustitucién de dicha diatomea. [19]

En el 2008, Bulent Yilzmaz y Nezahat Ediz estudiaron el uso de diatomea cruda y
calcinada en la produccion del cemento. Se llevaron a cabo las pruebas fisicas, quimicas,
mineraldgicas y microestructurales de morteros preparados con cemento portland y
adiciones del 5%, 10%, y 20% de diatomea cruda y calcinada. En la ilustraciéon 10 se

presentan los resultados. [20]
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llustracion 10: Resistencias a Compresion Morteros con Diatomea original y
calcinada

Fuente: Bulent Yilmaz y Nezahat Ediz [20]

Primeramente, la adicion de diatomea cruda hasta un porcentaje del 10% dio
resultados positivos. Después de dicho valor, la resistencia disminuyo, segun el articulo,
principalmente por la absorcion de agua de la diatomea. Sin embargo, en esta
investigacion concluyeron que el tratamiento de calcinacion es una buena alternativa
para reducir la absorcién de agua vy, por lo tanto, mejorar las propiedades mecanicas.
[20]

En el 2009, N. Degirmenci y A. Yilmaz estudiaban el uso de diatomea como una
sustitucion parcial de cemento portland en morteros. La tierra de diatomea fue utilizada
en un 0%, 5%, 10% y 15% de reemplazo. Se estudiaron las resistencias a compresion,
flexion, resistencia a ciclos hielo-deshielo, resistencia a los sulfatos, absorcion de agua

y peso unitario seco de los morteros. [21]

En este andlisis se utilizé un cemento CEM | 42.5 y la proporcién de la mezcla es
1:3:0.5 siendo 1 la cantidad de cemento, 3 la de arena y 0.5 la relacion de agua
empleada. En base a estas proporciones, se obtuvieron los siguientes resultados a

resistencias a compresion:
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llustracion 11: Resistencias a Compresiéon de Mezclas de Morteros con porcentajes
de 5%, 10% y 15% de Tierra de Diatomea

Fuente: Nurhayat Degirmenci y Arin Yimaz [21]

De acuerdo a la investigacion realizada por Nurhayat Degirmenci y Arin Yimaz,
reemplazar la tierra de diatomea en mas de un 5%, afecta significativamente las

resistencias a compresion. [21]

Entre las conclusiones que se obtuvieron, destaca la reduccién de la resistencia del
mortero al aumentar el porcentaje de adicidn, sin embargo, después de ser sometidos a
ciclos de hielo — deshielo la sustitucion de diatomea aumentaba su resistencia a
compresion frente a los morteros de solo cemento. Esto lo atribuyen posiblemente al
efecto filler que ocasiona la diatomea en el mortero, que produciria matrices mas

compactas y resistentes. [21]

Otros datos interesantes que dejo esta investigacion fue que el peso unitario seco
de los morteros con adiciones de diatomea era menor al del control, debido a la mayor
porosidad de la puzolana en comparacion al cemento. La absorcion de agua en los
morteros disminuyé con el aumento del contenido de diatomea, dato contradictorio con
otras investigaciones anteriormente comentadas. En forma general, la resistencia a los
sulfatos fue mayor en los morteros con diatomea, especialmente los que contenian un
10% y 15% de sustitucion. En dicho estudio se sugiere que la diatomea puede ser usada

hasta un 5% de sustitucion por cemento portland. Dicha sugerencia es debido a que con
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porcentajes de reemplazo del 10%, la resistencia a 28 dias bajé de 46.02 Mpa en
morteros con 5% de diatomea a 24.83 Mpa en los morteros con el 10% de sustitucion.
[21]

En el 2011, A. Ergun publico un articulo llamado “Effects of the usage of diatomite
and waste marble powder as partial replacement of cement on the mechanical properties
of concrete”, en él analiz6 las propiedades mecanicas de hormigones con sustituciones
de tierra de diatomea y residuo de polvo de marmol. Dicha investigacion concluy6 que
las resistencias a compresion aumentaron en los hormigones con sustituciones del 5% y

10%. Los autores sugieren que la diatomea sea usada hasta un 10% de sustitucién. [22]

En el 2015, se presentd un articulo en el cual analizaban la influencia de varias
cantidades de tierra de diatomea usada como sustituto de cemento en las propiedades
mecanicas de la pasta de cemento. En el experimento se utiliz6 como conglomerante
primario un cemento tipo | 42.5R y se evaluaron dos tipos de tierra de diatomeas (ENO3
y ENO7), en mezclas con sustituciones del 5%, 10%, 15% y 20%. La relacion
agua/conglomerante fue ajustada para todas las muestras con el fin de obtener una

trabajabilidad similar para todas las pastas. [23]

Entre las principales conclusiones de dicho articulo se extrajo que el uso de tierra
de diatomea conlleva a una mejora en la resistencia a flexion de las pastas. Por otra
parte, con el aumento de diatomea utilizado, la resistencia a compresién se redujo

sistematicamente. [23]
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CAPITULO Il METODO EXPERIMENTAL
3.1 MATERIA PRIMA
3.1.1 CEMENTO

Para la elaboracidon de pastas y morteros se ha utilizado el cemento portland tipo
CEM I-52.5N suministrado por la empresa CEMENTVAL, de su sede en el Puerto de
Sagunto (Espafia). La composicion quimica, ademas del diametro medio y parametro de

distribucion del tamano de particulas de dicho cemento se especifica en las tablas 5 y 6:

Tipo de Cao SiO2 Al20; | Fe2O; | MgO | SOs | K:O | CI Otros | Na2O | P.F
Cemento

CEMI- |63.98 |18.54 |3.74 2.78 214 (441 | 111 | 0.10 | 0.86 0.37 | 1.95
52.5R

Tabla 5: Composiciéon quimica del cemento utilizado

dmedio Parametros (um)
d(0.1) d(0.5) d(0.9)
CEMI-525R 19424 39458 16.054 4.685
Tabla 6: Diametro medio y parametros de distribucion del cemento utilizado

3.1.2 TIERRAS DE DIATOMEAS

Las tierras de diatomeas utilizadas en esta investigacion fueron obtenidas de tres
localizaciones distintas. Una puzolana fue traida de un yacimiento en Guatemala, otra es
una tierra de diatomeas comercial de la empresa JJS Minerals, S.L. a la que
denominamos JJ, y la tercera es un residuo obtenido del filtrado de vinos, y ha sido

suministrado por Bodegas Gandia (Utiel).

La tierra de diatomeas de Guatemala es un estrato de color blanco-beige, formado
por cenizas, lapill, bombas y bloques que afloran sobre una superficie de
aproximadamente 15-25 metros. Dicha puzolana proviene del municipio de Tecpan,

Departamento de Chimaltenango, Guatemala. El banco de material se encuentra a 2347
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metros sobre el nivel del mar y sus coordenadas son N 14° 45’ 23,7”; W 90° 58’ 32,8”.
La muestra se sometié en Guatemala a un proceso de molienda hasta obtener una

granulometria adecuada para su uso.

La tierra de diatomeas JJ es un material, cuyo nombre comercial es DIAGUARD ®
Control Natural de Insectos. Dicho material es distribuido por una empresa inglesa
llamada JJS Materials y su uso original es para el control natural de insectos. Es un polvo

de color blanco y su componente principal es SiO2 amorfo.

La tierra de diatomea procedente de la bodega es un residuo proveniente del filtrado
de vinos en Bodegas Gandia (Utiel) y dejada al aire una vez usada. Dicha puzolana es
de un color naranja y se le realizé un pretratamiento de tamizado por el tamiz de 225

micras antes de realizarle las pruebas de reactividad puzolanica.

Una cuarta muestra fue obtenida por calcinacion a 500°C durante una hora de la

muestra de bodega anterior, para intentar eliminar los restos de materia organica.

3.1.3 HIDROXIDO DE CALCIO

Con el fin de evaluar la reactividad de las tierras de diatomeas, el hidroxido de calcio
fue utilizado como reactivo para realizar los ensayos de medida de conductividad
eléctrica, pH en suspensidn acuosa y la preparacion de pastas cal: tierra de diatomeas.
El hidroxido de calcio utilizado en esta investigacidén fue suministrado por Panreac S.A,

el cual tenia un grado de pureza superior al 95%.

| -

llustracion 12: Hidroxido de calcio
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3.1.4 ARENA

Para preparar los morteros se utilizaron 3 tipos de arenas siliceas para obtener una
mezcla con una granulometria de acuerdo a la norma 196-1. [24] La mezcla de arenas

tiene un modulo de finura de (hablar con Lourdes)

3.1.5 AGUA

El agua de amasado utilizada en la preparacion de las pastas y morteros es de la
red de distribucion de agua potable de la Universidad Politécnica de Valencia — UPV,

Espana.

3.1.6 ADITIVO

Con el fin de obtener una trabajabilidad similar a la prueba control se utilizé
superplastificantes en los morteros con sustitucion de tierras de diatomeas. El aditivo
utilizado fue SIKA ViscoCrete 20HE.

Dicho superplastificante fue afadido en un 0.4% del peso del cemento para los
morteros con 10% y 1.2% en las muestras con 25%. El superplastificante SIKA
ViscoCrete 20HE es una solucion acuosa de policarboxilatos modificados y con un pH
aproximado de 4.3. Se recomienda una dosis de 0.2% - 0.8% para una trabajabilidad

media y 1% - 2% para una trabajabilidad alta.

3.2 EQUIPOS
3.2.1 GRANULOMETRIA POR DIFRACCION LASER (ADL)

El equipo de granulometria por difraccion laser se emple6 para medir los tamafios

de particula de las diatomeas empleadas, asi como el cemento usado en esta tesina.

El Analisis de Distribucion de Particulas por Difraccion de Rayos Laser (ADL) es

una técnica empleada para la determinacién de la distribucion del tamafo de particulas
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de un material, comunmente denominada granulometria laser. La técnica consiste en
que cuando un frente de luz monocromatica incide sobre la particula que va a ser
analizada se produce la dispersion del frente de luz, siendo ésta captada por detectores
opticos. La informacién obtenida es procesada aplicando una serie de modelos opticos,
que consideran las particulas como esferas, obteniéndose asi, la distribucion del tamafio

de particulas.

Para determinar la distribucion del tamafo de particulas fue utilizados el analizador
de tamafio de particulas Mastersize 2000 de Malvern Instruments. Dicha maquinaria
permite medir particulas en el rango de 0,02 a 2000 micras y tiene como principio de

medicion la dispersién de Fraunhofer y Mie.

El modelo Mastersizer 2000 cuenta con dos fuentes de luz. La roja es un laser de
helio de nedn que detecta la dispersion frontal, lateral, retro difraccidn y la azul detecta

la dispersion de angulo amplio frontal y retro dispersion.

El modelo Mastersizer 2000 puede suministrar informacién sobre la distribucion del
tamano de particulas y sobre el diametro medio de las particulas, ademas también se
pueden calcular los percentiles del 10%, 50% y 90% del volumen de las particulas que

se encuentran por debajo del tamafio indicado.

El equipo utilizado permite realizar medidas solamente en via humeda. El disolvente
utilizado para las medidas de adiciones minerales fue el agua desionizada, mientras que
para cementos se usoO isopropanol. Ademas, el equipo cuenta con una fuente de
ultrasonidos que puede ser utilizada para ayudar a dispersar las muestras en el medio
liquido.
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llustracion 13: Equipo de granulometria laser

3.2.2 CONDUCTIVIDAD Y PH

El nuevo método de ensayo para evaluar la actividad de las puzolanas consiste en
la monitorizacién de suspensiones acuosas cal/puzolana en distintas proporciones y
temperaturas de ensayo a lo largo de 7 dias, mediante medidas de conductividad
eléctrica y de pH. [25]

A medida que transcurre el tiempo, el ensayo indica el avance de la reaccion
puzolanica, la cual puede llegar a producir la insaturacién de la disolucion respecto al
hidroxido de calcio, dependiendo de la reactividad de la puzolana. La disminucion en
estos valores se debe a la reaccién entre los iones Ca*? y OH- con las particulas de la

puzolana, para formar compuestos cementantes. [25]

Inicialmente, la presencia de Ca(OH)z sdlido sin disolver hace que se mantengan
relativamente constantes las concentraciones de este compuesto en la fase liquida
(saturacién), pero a medida que se consuman los iones en la disolucion, se ira
produciendo la solubilizacion del Ca(OH)2 presente en forma de sdlido, hasta que se

agote la reserva solida. [25]

Esto se cumplira hasta que se consuma todo el s6lido, momento a partir del cual se
podra advertir un descenso significativo de los valores de pH y conductividad, puesto que

el sistema estara insaturado con respecto al hidréxido calcico. [25]
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En la ilustracion 14 se representa esquematicamente el ensayo para evaluar la

actividad puzolanica, por medio de la medicion de pH y conductividad eléctrica.

Ca(OH); -sélido
@ OH .x"/ ® OH
. —
ca* @ 1

Puzolana

Ca(OH); -sélido

pH y Cond. cte.

Ca{OH); -sélido

® OH OH
pH v cond. -l

Ca*

Tiempo

llustracion 14: Representacion esquematica del ensayo de conductividad
eléctricay pH

Fuente: Oscar Mauricio Sierra Acufa [8]

En este ensayo se debe cuantificar el aporte de iones proporcionados por la
puzolana al medio acuoso saturado. Habitualmente aparecen tres tipos de resultados

caracteristicos que son:

e Aumento de pH y Conductividad: es un resultado atribuido a la presencia de sales
solubles en la adicién mineral. Esta particular caracteristica es generada por la
adicion de puzolanas en medio acuoso sin presencia de hidréxido de calcio.

e pH y conductividad constante: es un resultado usual al inicio del experimento; se
debe a un exceso de cal por lo que la puzolana adicionada no es capaz de
insaturar por el momento la suspension acuosa y es caracteristico del medio
acuso saturado con cal sin presencia de puzolana.

e Disminucion de pH y Conductividad: es un resultado habitualmente esperado en
puzolanas reactivas, ya que se consume todo el hidroxido calcico sélido de la

suspension acuosa, debido a la reaccién puzolanica. Estos iones disueltos forman

49



nuevos compuestos hidratados tipo C-S-H; cuando esta pérdida es muy rapida se

debe a la poca presencia de cal en el medio acuoso.

Las medidas de pH y conductividad se realizan para medir la posible reactividad
puzolanica de las distintas tierras de diatomeas. El método esta basado en la medida del
cambio del pH y la conductividad de una disolucion saturada de hidroxido de calcio a la

cual se anade la tierra de diatomeas. [25]

En el caso de esta investigacion, los ensayos de conductividad y pH de las muestras
de tierra de diatomea se utilizé el siguiente equipo:

e Un modelo Julabo SW22 como bano agitador
¢ Un Crison micropH2001 para tomar las medidas de pH

e Un conductimetro Crison microCM2201 para medir la conductividad

eléctrica.

llustraciéon 15: pHmetro, conductimetro y bafio térmico con agitacion
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3.2.3 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

El analisis por termogravimetria se emple6 como técnica para evaluar la reactividad
puzolanica de las distintas tierras de diatomeas. Se realizaron analisis tanto para pastas

cemento/puzolana como cal/puzolana.

La termogravimetria se utiliza para ver la variacion de masa con la temperatura o
con el tiempo a una temperatura dada y en atmosfera controlada. En nuestro caso sirve
para ir monitorizando la fijacion de cal y los procesos de formacion de productos de

hidratacion.

La curva DTG es la representacion grafica de la derivada de la curva TG, y nos
proporciona informacion sobre la velocidad de pérdida o ganancia de masa con la
temperatura o con el tiempo. Esta representacién nos permite identificar con mayor
facilidad las alteraciones de masa, especialmente cuando las pérdidas son muy
pequefias o bien cuando existen varios procesos con temperaturas de activacién muy
cercanas. Adicionalmente, la curva DTG nos permite por medio de la integracion, evaluar

saltos pequenos que resultan complejos de medir sobre la curva TG.

El equipo que se ha utilizado es un moédulo TGA 850 Mettler-Toledo, que permite
medir simultaneamente la curva termogravimétrica y la curva de analisis térmico-
diferencial (DTA). El equipo 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 resolucién de 0,1 ug. En
la mayoria de los casos se utilizaron crisoles de aluminio de 100 pl con tapa sellable y

microperforada.
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llustracion 16: Maquina para sellar crisoles y Equipo de termogravimetria

3.2.4 FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX)

La fluorescencia de rayos X es una técnica analitica utilizada para determinar la
composicién elemental de los materiales. Los analizadores de FRX determinan la
composicién quimica de una muestra al medir el rayo X fluorescente emitido de una

probeta cuando es excitado por una fuente de rayos X de alta energia.

Cada uno de los elementos presentes en la muestra producen una serie de rayos
fluorescentes caracteristicos, el cual es uUnico para cada componente. Se empled un
espectrometro secuencial de rayos X Philips MAGIC PRO, modelo PW2400 equipado
con tubo de rodio y ventana de berilio. Los analisis fueron realizados por los servicios

generales de la Universidad de Alicante

El equipo esta constituido por un espectro secuencial con un canal de medida
gobernado por un gonidometro, que cubre la totalidad del rango de medida del
instrumento. Los diferentes componentes del equipo son controlados por
microprocesador, proporcionandole asi una gran flexibilidad.
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llustracion 17: Espectrometro de rayos X

3.2.5 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DE EMISION DE CAMPO
(FESEM)

El aparato utilizado fue el microscopio electronico de barrido de emisién de campo
(FESEM), el cual es un equipo que es capaz de ofrecer una amplia variedad de
informacion procedente de la superficie de la muestra, pero con mayor resolucion y con

un rango de energia mucho mayor que la microscopia electrénica de barrido (SEM).

El funcionamiento es igual al de un SEM convencional; se barre un haz de
electrones sobre la superficie de la muestra mientras que en un monitor se visualiza la
informacion que nos interesa en funcidn de los detectores disponibles. EI modelo

empleado es de la marza Zeiss, modelo ULTRA 55

La mayor diferencia entre un FESEM y un SEM reside en el sistema generacion de
electrones. EI FESEM utiliza como fuente de electrones un canén de emision de campo
que proporciona haces de electrones de alta y baja energia muy focalizados, lo que
mejora notablemente la resolucién espacial y permite trabajar a muy bajos potenciales,
(0.02 - 5 kV); esto ayuda a minimizar el efecto de carga en especimenes no conductores

y a evitar dafios en muestras sensibles al haz electrénico.
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Otra caracteristica muy destacable de los FESEM es la utilizacion de detectores
dentro de la lente, (in lens). Estos detectores estan optimizados para trabajar a alta
resolucién y muy bajo potencial de aceleracion, por lo que son fundamentales para

obtener el maximo rendimiento al equipo.

llustraciéon 18: Equipo de microscopia electréonica microscopio electréonico de
barrido de emisién de campo (FESEM)

Las muestras destinadas al FESEM han de cumplir dos condiciones: deben estar
secas y ser conductoras. El proceso de secado ha de llevarse a cabo preservando al
maximo la estructura original de la muestra. Para ello tenemos que las muestras se
recubren de platino empleando un recubierto de alto vacio de la marca LEICA, médelo
EM MEDO020

3.2.6 PERDIDA AL FUEGO

Los tratamientos térmicos por pérdida al fuego de las muestras originales se
llevaron a cabo mediante el calentamiento a 900°C de alrededor de 1 gramo de las tierras

de diatomeas durante 1 hora.
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Para esta experiencia se utilizé la mufla modelo Carbolite-RHF 1500, que alcanza
los 1200°C. La temperatura de calcinacion escogida fue 900°C. La mufla utilizada puede

apreciarse en la siguiente figura. Esta equipada con un temporizador automatico.

llustracion 19: Mufla Carbolite

3.2.7 PROCESO DE CALCINACION

Debido a que las pruebas de conductividad y pH presentaban a la tierra de
diatomeas residual de tipo bodega como una puzolana con baja reactividad, se decidié
realizar un pretratamiento de calcinacién, proceso que se realiza a muchas puzolanas

naturales con el fin de aumentar su reactividad.

El proceso de calcinacion fue realizado con el fin de eliminar la materia organica, y

analizar si de esa manera se podia aumentar la reactividad de dicha puzolana.

Los tratamientos térmicos realizados a la tierra de diatomea fueron realizados en la
misma mufla utilizada para los ensayos de pérdida al fuego. La temperatura de
calcinacion escogida fue de 500°C y se calentaban muestras de 40 gramos

aproximadamente, repartidas en dos recipientes por un periodo de una hora.
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3.2.8 PREPARACION DE PASTAS

El procedimiento para la preparacién de las pastas que se estudian por

termogravimetria y por microscopia electrénica de barrido fue el siguiente:

- Se mezcla perfectamente la cantidad de cemento o la cal con la tierra de

diatomeas en un recipiente cilindrico de plastico con cierre hermético.

- Se afade el agua indicada para la experiencia y se mezcla hasta obtener una

pasta homogénea.

- Se cierra el recipiente y se mantiene en la camara humeda a temperatura

ambiente

- A una determinada edad de curado se extrae una muestra y se muele en un

mortero de agata con acetona, para detener el proceso de hidratacion. Esta

muestra se filtra y se seca durante una hora en una estufa a 60°C.

En las tablas 7 y 8 se presentan las dosificaciones utilizadas en esta investigacion

de pastas cemento: tierra de diatomea y cal: tierra de diatomea, respectivamente.

Cemento

Puzolana

Temperatura
curado

CEM I 52.5R
CEM I 52.5R
CEM | 52.5R
CEM I 52.5R
CEM | 52.5R
CEM I 52.5R
CEM | 52.5R
CEM I 52.5R
CEM | 52.5R

W 00~ ;N R W N

9
7.5
7.5
7.5
7.5

Guatemala

1]

Bodega
Bodega Calci.
Guatemala

1]

Bodega
Bodega Calci.

Tabla 7: Dosificaciéon de pastas CEM: Puzolana
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Tipo de| Cal Tierra de Puzolana / Agua | Temperatura
Cal (9) diatomea (9) aime (9) curado

W N -

4

> 5 Guatemala 5 1 10 20°C

OH), 5 JJ 5 1 10 20°C

> 5 Bodega 5 1 10 20°C
Ca(OH), 5 Bodega calcinada 5 1 10 20°C

Tabla 8: Dosificacion de pastas de Cal: Puzolana

Las edades de ensayo para los analisis termogravimétricos han sido 7 y 28 dias,

y para microscopia unicamente 28 dias de curado.

3.2.9 EQUIPO DE AMASADO

El procedimiento para realizar el amasado de las probetas de mortero de cemento

portland CEM 1-52.5R, con sustituciones del 10% y 25% de los tres diferentes tipos de

tierra de diatomea fue el siguiente:

57

Se pesan los componentes del mortero (cemento, tierra de diatomea,
agregado, agua y aditivo)

Se amasa durante 30 segundos a velocidad lenta el material cementante con
el agua.

Se vierte el agregado uniformemente durante los siguientes 30 segundos.
Se amasa a velocidad rapida durante 30 segundos.

Se deja reposar la mezcla durante 90 segundos, a la vez que se desprende
el producto que ha quedado adherido en las paredes del recipiente, asi como
remover el fondo.

Se amasa a velocidad rapida durante 60 segundos.

Se rellenan los moldes de acero aproximadamente a la mitad de su
capacidad.

Se compacta el mortero con la mesa de golpes con un numero de 60 golpes.

Se rellenan los moldes de acero hasta su maxima capacidad.



e Se compacta el mortero con la mesa de golpes con un numero de 60 golpes.

e Se enrasa la superficie del molde con una espatula y asi eliminar el mortero
excedente.

e Una vez enrasado el mortero, el molde se limpia con un trapo eliminando el
mortero que haya quedado como consecuencia del enrasado, y se coloca
sobre el molde una Ilamina de vidrio y se introduce en la cdmara humeda.

e Las probetas se desmoldaran entre las 20 y 24 horas después del amasado.
Las probetas debidamente marcadas se colocaran bajo agua, y se

mantendran en la camara humeda hasta la edad de curado escogida.

Las dosificaciones utilizadas en las probetas de los morteros se presentan en la
tabla 9:

Tipo tierrade Cemento Puzolana Agua Aditivo Agregado
diatomea (¢)) (¢)) (<) (¢)
1 | Control 450 0 225 0| 205.2 324 820.8
2 Guatemala 405 45 225 1.8  205.2 324 820.8
3. W 405 45 225 1.8 | 205.2 324 820.8
4 Bodega 405 45 225 1.8 205.2 324 820.8
5 Bodega calci. 405 45 225 1.8 | 205.2 324 820.8
6 Guatemala 337.5 112.5 225 5.4  205.2 324 820.8
7 JJ 337.5 112.5 225 5.4 | 205.2 324 820.8
8 | Bodega calci. 337.5 112.5 225 6.75  205.2 324 820.8

Tabla 9: Dosificacion de morteros

Las condiciones de ensayo de estos morteros fueron las siguientes:

- Temperatura en camara humeda: 23 C
- Humedad en camara humeda 98%
- Resistencias mecanicas: 3,7,28 y 90 dias

- Tiempos de curado: 3,7,28 y 90 dias
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Los elementos utilizados en el proceso de amasado cumplen la norma UNE-EN
196-1. La amasadora cuenta con una pala de amasado y un recipiente de acero
inoxidable, el cual cuenta con una capacidad de 5 litros. La amasadora presenta dos

velocidades: lenta (140 = 5 rpm) y rapida (285 + 5 rpm).

llustracion 20: Amasadora

3.2.8.1 MOLDES

El tipo de molde utilizado es el de cubicas de 40*40*40 mm?3. El molde debe estar
constituido de manera que se facilite el desmolde de las probetas sin dafarlas. Cada
molde debe estar provisto de una placa base de acero o hierro fundido. El conjunto
molde-ensamblado debe mantenerse rigidamente unido y fijado a la base. El
ensamblado debe ser tal que permita que no se produzcan distorsiones y pérdidas de
mortero. La placa base debe asegurar un contacto adecuado con la mesa de

compactacion.
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llustracion 21: Moldes de probetas 4x4x4 cm

3.2.8.2 EQUIPO DE COMPACTACION

El equipo de compactacion se compone de una mesa rectangular unida rigidamente
por dos brazos ligeros a un eje de rotacién, que dista 800 mm del centro de la mesa.
Durante el funcionamiento, la mesa se levanta por una leva que le permite la caida desde

una altura de 15,0 £ 0,3 mm, ente el martinete y el yunque.

Para realizar el compactado, las muestras fueron sometidas a 60 caidas entre el

martinete y el yunque.

llustracion 22: Equipo de compactacion y programador de golpes
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3.2.8.3 CURADO

El curado de las muestras se realizé bajo los estandares de la norma UNE-EN
12390-2. La camara humeda utilizada mantiene unas condiciones de 23°C al 100% de

humedad relativa.

Una vez realizado el amasado, los moldes se colocan en la camara humeda por 24
horas. Posteriormente se desmoldan y las probetas se pesan y se sumergen en agua
con cal para evitar la lixiviacion de portlandita. Se conservan sumergidas durante su

tiempo de curado.

3.2.9 RESISTENCIAS MECANICAS

Para obtener las medidas de resistencias mecanicas de las muestras se utilizé una
prensa electromecanica Ibertest MUP-60. El equipo de ensayo para la determinacion de
la resistencia a compresién debe tener una capacidad adecuada al ensayo, con una
precision del 1% de la carga registrada en las 4/5 partes del rango utilizado, verificando
de acuerdo con la Norma ISO 7500-1. La velocidad de aumento de carga se controla
manualmente. Para ello, cuenta con un indicador, construido de forma que el valor
indicado en el momento de la rotura de la probeta permanezca indicado después de que

el equipo descargue y anotar la medicion.

La resistencia mecanica de morteros fue realizada en probetas cubicas de
dimensiones de 40x40x40mm3. Cabe mencionar que para cada edad de rotura fueron
ensayadas 6 probetas, obteniéndose 6 valores de resistencia a compresion. A partir de
estos datos fue calculado el promedio de dichos valores y el error es representado por la

desviacion estandar.
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llustracion 23: Prensa mecanica para ensayo de resistencia a compresion
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CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 CARACTERIZACION FiSICA Y QUIMICA DE LAS TIERRAS DE DIATOMEAS

Para obtener la caracterizacién fisico-quimica de las puzolanas fueron empleadas

las siguientes técnicas instrumentales:

e Granulometria por difraccion laser (ADL)
e Fluorescencia de rayos X (FRX)

e Analisis termogravimétrico (TGA)

e Microscopia electronica de barrido (SEM)

e Difraccién de Rayos X

4.1.1 GRANULOMETRIA POR DIFRACCION LASER (ADL)

Tanto el equipo utilizado como la metodologia experimental han sido descritas
anteriormente en la seccion Il de esta tesina de master. A continuacion, se muestran los

resultados obtenidos para las tierras de diatomeas.

La tabla 10 contiene los didametros medios y parametros de distribucién del tamafo
de particulas de las tierras de diatomeas utilizadas en la fabricacién de pastas y morteros.
La tierra de diatomea de tipo bodega calcinada contiene el mismo diametro de la de

bodega ya que la calcinacion no afecta a la granulometria.

TIERRA DE Dwmebio PARAMETROS (MM)

DIATOMEA d(0.1) d(0.5) d(0.9)
GUATEMALA | 16361 1.337 7.209 43779
JJ | 14051 1885 9.155 33.378
BODEGA 134655 6307 29.084 71625

Tabla 10: Diametros medios y parametros de distribucion de las tierras de
diatomeas

Se puede observar que la tierra de diatomea de tipo Bodega es la que presenta el
diametro medio mas alto, mientras que la de Guatemala y JJ presentan valores similares

entre ellas y ambas por debajo de 20 micras.
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A pesar de que el diametro de la muestra de la bodega supera las 30 micras, se decidié
continuar con dicha muestra sin someterla a un proceso de molienda, para comprobar
su efectividad como puzolana, lo que afadiria una via para valorizar la misma,

entendiendo que su uso, tal cual se recibe de la bodega, es la mejor de las opciones.

Volumen %
w

0.01 1 10 100 1000
Tamano de Particula um

Bodega JJ Guatemala
llustracion 24: Curvas Granulométricas de Tierras de Diatomeas

En la ilustracion 24 se muestran las curvas de distribucion de tamano de particula.
Destacar que las muestras Bodega y JJ tienen una distribucion unimodal con un maximo
centrado a 54 y 10 um, respectivamente. Sin embargo, la muestra de Guatemala,

presenta una distribuciéon bimodal.

4.1.2 FLUORESCENCIA DE RAYOS X (FRX)

La fluorescencia de rayos X (FRX) se emple6é para determinar la composicion

quimica en forma de éxidos de las tierras de diatomeas y del cemento utilizado.

En la tabla 11 se observan los componentes quimicos de los tres tipos de tierra de
diatomea.
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Muestra CaO0 SiO: Al2Os Fe203 MgO SO3 KO0 | NaO Otros TiO2 P.F
Guatemala 0.38 76.36  8.07 1.95 038 0 022 014 0.2 0.31  12.13%
JJ 0.3 8297 283 0.95 034 0 051 O 0.13 0.16  11.82%
Bodega 1.2 71.89 6.95 1.77 026 189 258 133 0.69 0.45 10.99%
BodegaCa 1.11 80.88 7.49 1.87 036 115 280 154 0.74 043 1.64%

Tabla 11: Composicion quimica de tierras de diatomeas

Las muestras de tierras de diatomeas presentan un elevado contenido en SiO:2
(76.36%, 82.97% ,71.89 y 80.88), lo que podria indicar que podrian tratarse de puzolanas
reactivas. También, la suma de los tres Oxidos acidos fundamentales
(SiO2+Al203+Fe203) para la evaluacion de la reactividad puzolanica para las muestras
de las tierras de diatomeas Guatemala, JJ, Bodega y Bodega calcinada son 86.38, 86.75,
80.61, 80.61 y 90.24%, respectivamente. Estos valores suponen un contenido de 6xidos

potencialmente reactivos mayor del 75%.

Se realizaron los valores de perdida al fuego para cada una de las tierras de
diatomeas. Todos los valores obtenidos son similares a los encontrados en la bibliografia
[14], donde se menciona que los valores de pérdida al fuego de las diatomeas se suelen
situar en rangos del 7% al 15%. En el caso de la bodega calcinada, la perdida al fuego

es mucho menor, ya que previamente se le habia realizado una calcinacion a 500°C.

4.1.3 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO (TGA)

El método que se aplico a las muestras de tierras de diatomeas originales sigue los

siguientes parametros:

- Intervalo de calentamiento de 35-1000°C.
- Velocidad de calentamiento de 20°C/min.
- Crisol de alumina de 70 uL.

- Atmosfera aire seco.

- Flujo de aire de 75 mL/min.

En la ilustracion 25 se muestran las curvas TG y DTG de las muestras de

diatomeas. En la ilustracién 25a se recogen las obtenidas para la muestra JJ. Se puede
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ver una pérdida de masa continua en el intervalo de temperaturas entre 100-300°C,
probablemente debido a agua combinada con la silice y a grupos -OH tipo silanol

residuales, asociados a la silice amorfa.

En la muestra Guatemala, ilustracion 25b, se observa la misma pérdida de masa
que en la muestra anterior (100-300°C), pero ademas se detecta una pérdida de masa
alrededor de 500°C. Dicha pérdida podria ser debida a impurezas tipo filosilicato
presentes en la muestra, como mas tarde se comenta en el apartado de difraccion de

rayos X.

En el caso de la muestra de bodega, ilustracion 25c, ademas de la pérdida de masa
en el intervalo entre 100-300°C mostrada por los picos de la curva DTG, debido al agua
asociada a la silice presente, podemos observar otra pérdida alrededor de los 450-500°C.
En ese intervalo, la curva SDTA nos muestra que se trata de un evento exotérmico, por

lo que dicha pérdida se atribuye a la materia organica presente en dicha muestra residual.

Por ultimo en la muestra de bodega calcinada, ilustracion 25d, no se observa ningun
tipo de variaciéon pérdida de masa, apareciendo una curva DTG con mucho ruido debido

a que apenas hay pérdida de masa ya que la muestra ha sido previamente calcinada.
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c) d)

llustracion 25: Curva TGA y DTGA de las tierras de diatomea a) JJ; b) Guatemala;
c) Bodega; d) Bodega calcinada

En la tabla 12 se observan las pérdidas totales de masa en la curva TG. Las
pérdidas son del mismo orden que los valores de perdida al fuego obtenidos en la
caracterizacion de las tierras de diatomeas., aunque ligeramente menores, ya que para
realizar este analisis termogravimétrico, las muestras fueron secadas a 60°C durante 1

hora, para eliminar la posible humedad de las muestras.

Pérdida de masa

Tierra de diatomea o,

Guatemala 11.30
JJ 9.09
Bodega 10.43

Bodega calcinada 0.27

Tabla 12: Porcentaje de pérdida de masa de las tierras de diatomeas en
termogravimetria

4.1.4 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DE EMISION DE CAMPO
(FESEM)

Se realizé microscopia electronica de barrido de emisiéon de campo (FESEM) para
estudiar la forma, el aspecto y textura de las puzolanas. A continuacién, se presentan
algunas micrografias a distintos aumentos de las tierras de diatomeas de tipo JJ,
Guatemala, Bodega y Bodega Calcinada. Las diatomeas presentan una variedad de

diversos tamanos y formas geométricas en forma de cintas, filamentos, tubos, etc.
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llustracion 26: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 500 aumentos; b)
Microscopia a 2000 aumentos

b)
llustracion 27: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 2000 aumentos b) 3000
aumentos

\ b)
llustracion 28: Tierra de diatomea JJ a) Microscopia a 5000 aumentos b)
Microscopia a 7000 aumentos
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a)

llustracion 29: Tierra de diatomea Guatemala a) Microscopia a 500 aumentos; b)
Microscopia a 2000 aumentos

b)
llustracion 30: Tierra de diatomea Guatemala a) Microscopia a 5000 aumentos;
b)Microscopia a 7000 aumentos
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a) b)

llustracion 31: Tierra de diatomeas Guatemala a) Microscopia a 500 aumentos; b)
Microscopia a 1000 aumentos

llustracion 32: Tierra de diatomeas Bodegas a) Microscopia a 500 aumentos y
2,000 aumentos

llustracion 33: Tierra de diatomea Bodega a) Microscopia a 3,000 aumentos b) y
7000 aumentos
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llustracion 34: Bodega calcinada a) Microscopia a 500 aumentos; b) Microscopia
a 2000 aumentos

b)
llustracién 35: Bodega calcinada a) Microscopia a 2000 aumentos; b) Microscopia
a 300 aumentos

llustracion 36: Bodega Calcinada a) Microscopia a 5000; b) Microscopia a 7000x
aumentos
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Como se puede apreciar en las micrografias de las diatomeas, las muestras JJ,
bodega y bodega calcinada presentan las formas tipicas de las diatomeas en forma de

tubos, discos y semiesferas con microporos en su estructura.

Por otra parte, la muestra de Guatemala aparece como un material mas deshecho
y no se observan las formaciones tipicas observadas en las otras muestras; este hecho
se debe a que la muestra fue sometida a un proceso de molienda en origen, que ha

debido destruir las estructuras originales de la diatomea.

4.1.5 DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

En este apartado se analizan los difractogramas de las muestras de diatomeas de
partida para conocer su caracter amorfo o cristalino. En la ilustracion 37 se demuestra
que la tierra de diatomea JJ es altamente amorfa. En su difractograma se destaca una
gran desviacion en la linea base entre 15-30 © 26. Como compuestos mineraldgicos
principales se detecta la silice en sus tres formas cristalinas, siendo la mayoritaria la
cristobalita, aunque se detectan como secundarios el cuarzo y en menor medida la
tridimita. También se detectan como trazas minerales como la Analcima en su forma

célcica, un filosilicato como la Halloysita y feldespatos calcicos como la anortita.

INTENSIDAD [Unidades Arbitrarias)

2T heta (Grados)

llustracion 37: Difractograma de tierra de diatomea JJ
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Clave: R Cristobalita; Q cuarzo; T Tridimita, A Analcima-C; H Halloysita; N Anortita

Clave Nombre Formula quimica Pdfcard observaciones
R Cristobalita | SiO2 391425 Mavyoritario

Q Cuarzo SiO2 331161 Minoritario

T Tridimita SiO2 140260 Minoritario

A Analcima-C | CaAl2SisO16.6H20 150139 Trazas

H Halloysita Al2Si205(0OH)4.2H20 | 291489 Trazas

N Anortita CaAl2SiOs 411486 Trazas

Tabla 13: Compuestos principales de tierra de diatomea JJ

En la siguiente ilustracion 38 se muestra el difractograma de la muestra Guatemala.
Esta diatomea de origen natural, presenta un gran caracter amorfo, ya que se observa
en su difractograma una fuerte desviacién en su linea base en el intervalo de 26 entre

15-30°.

Como compuestos mineraldgicos principales se detectan los picos de cristobalita y
cuarzo. También se detectan trazas de caolinita que podrian deberse a impurezas del

suelo. Estos datos, corroboran los resultados obtenidos por termogravimetria

100
90+
801
701
60T
501 Q

4071

INTENSIDAD (Unidades Arbitrarias)

301
201 R

10T Q K
Q
a Q

0 t t t t t t t t t t t t
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2Theta (Grados)

llustracion 38: Difractograma de Tierra de Diatomea Tipo Guatemala
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Clave Nombre Formula quimica | Pdfcard | observaciones
R Cristobalita | SiO2 391425 | Mayoritario

Q Cuarzo SiO2 331161 | Minoritario

K Caolinita Al2Si205(0H)4 291488 | Trazas

Tabla 14: Compuestos principales de tierra de diatomea Guatemala

La tierra de diatomea residual llamada Bodega presenta también caracter amorfo,
aunque menor que el de las dos diatomeas anteriores. Sus compuestos mineralogicos
principales son silice en forma de cristobalita y como minoritario también se detectan los
picos de cuarzo. Como trazas se han encontrado picos correspondientes a calcita, que

probablemente se deba a impurezas del suelo.

100

0T

80T

70T
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40T
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llustracion 39: Difractograma de tierra de diatomea Bodega

Clave Nombre Formula quimica | Pdfcard | observaciones
R Cristobalita | SiO2 391425 | Mayoritario

Q Cuarzo SiO2 331161 | Minoritario

C Calcita CaCOs3 050586 | Trazas

Tabla 15: Componentes de tierra de diatomea Bodega

En el caso de la tierra de diatomea de bodega con previa calcinacion, el

difractograma de la muestra de la diatomea residual de la bodega, calcinada a 500°C,
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presenta todavia un ligero caracter amorfo, ya que se sigue observando una desviacion

en la linea base, lo que significa que en el material sigue existiendo silice amorfa.

Sobre dicho espectro se superponen los picos mineraldgicos de silice cristalina en
forma mayoritaria de cristobalita y cuarzo como compuesto secundario. Al calcinar, la

calcita ya no se detecta, y aparecen trazas de un feldespato calcico; la anortita.
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llustracion 40: Difractograma de tierra de diatomea bodega calcinada

Clave Nombre Formula quimica | Pdfcard | observaciones
R Cristobalita | SiO2 391425 | Mayoritario

Q Cuarzo SiO2 331161 | Minoritario

A Anortita CaAl2SiOs 411486 | CaAl2SiOs

Tabla 16: Componentes de tierra de diatomea bodega calcinada

El caracter amorfo de las muestras junto con la cantidad elevada de 6xido de silicio
que contiene la muestra es un buen indicio para su posible utilizacidn como puzolana en

muestras con cemento y cal.

4.2 ESTUDIOS DE REACTIVIDAD PUZOLANICA

Para realizar los estudios de reactividad puzolanica hemos utilizado la medida de

conductividad y pH en suspensiones acuosas de cal/puzolana. Dicho ensayo ya ha sido
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publicado por Tashima et al. [24] en un articulo que lleva por titulo “New method to assess
the pozzolanic reactivity of mineral admixtures by means of pH and electrical conductivity

measurements in lime: pozzolan suspensions” y que fue publicado en el afo 2014.

De acuerdo a dicho estudio, se propone un método simple basado en la
monitorizacion de medidas de conductividad eléctrica y pH en suspensiones acuosas de
hidroxido de calcio y puzolana, con el fin de valorizar la reactividad de dichas puzolanas.
En estas suspensiones, el Ca(OH)2 estaba inicialmente parcialmente disuelto en agua
formando disoluciones saturadas. A estas disoluciones saturadas en hidréxido calcico se
le afade las tierras de diatomeas para estudiar su capacidad para fijar dicho hidroxido
calcico. La fijacidon de cal por parte de la puzolana conlleva una disminucién en el pH y

de la conductividad del medio.

4.2.1 CONDUCTIVIDAD Y PH

Como se ha comentado anteriormente se sigue el método propuesto por Tashima
et al, [24] y se realizaron suspensiones acuosas cal/puzolana para las tierras de diatomea
Guatemala, JJ y bodega, ademas de soluciones acuosas de control (una con cal y otra

unicamente de puzolana).

En un matraz Erlenmeyer de 100 mL; se agregan 50 mL de agua desionizada y las
siguientes proporciones de cal/puzolana: 1:9; 2:8; 3:7; 4:6 y 5:5. El total de la masa sélida

corresponde a 1 g. [24]

Las suspensiones deben agitarse de manera continua por medio de un bafo térmico
con agitacion, para facilitar los procesos de la reaccién puzolanica. Los matraces se
mantienen tapados para evitar cualquier tipo de alteracion en el ensayo, como puede ser

la carbonatacion y la pérdida de agua por evaporacion. [24]
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Dichas muestras se colocaron a una temperatura de 60°C para activar la reaccion
puzolanica y se tomaron mediciones a 4 y 8 horas y luego cada 24 horas por un periodo
de 7 dias.

En las tablas y graficos siguiente se presentan los datos de conductividad y pH
obtenidos al finalizar los 7 dias.

Conductividad Tierra de Diatomea tipo JJ
mS/cm
0 4 8 24 48 96 120 144 168
Muestra

horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 10.64 | 10.56 10.59 10.51 | 1042 | 10.28 | 10.28 | 10.34 10.39

Ctrl 2 (puzol.) - 0.114 | 0.1284 | 0.1764 | 0.231 | 0.344 | 0.367 | 0.404 0.427
19| 1051 | 1.078 | 0.836 | 0.772 | 0.773 | 0.846 | 0.869 | 0.872 0.902
2:8| 1047 | 437 | 1238 | 0.792| 0.797 | 0.84| 0.87 | 0.882 0.896
3:7 | 10.66 | 8.04 7.52 | 0809 | 0.646 | 0.701 | 0.718 | 0.749 0.77
4:6 | 10.65| 8.66 8.37 3.84 | 1.683 | 1.192 | 1.054 | 1.024 0.996
5:5| 10.65| 8.85 8.53 87| 852| 6.93| 6.09| 541 4.85

Tabla 17: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea JJ

Conductividad Tierra de Diatomea de tipo Guatemala
(mS/cm)
uestra 0 horas 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 10.33 10.58 10.64 10.54 | 10.57 | 10.55 | 10.67 | 10.79 10.9
Ctrl 2 (puzol.) | - 0.0984 | 0.1234 | 0.1971 | 0.201 0.29 | 0.436 | 0.543 | 0.711
1:9 9.23 6.4 3.37 | 0.816 | 0.707 0.7 | 0.708 | 0.716 | 0.686
2:8 10.5 8.97 8.56 5.23 3.01 | 1.971 | 1.799 1.6 | 1422
3.7 10.42 9.03 8.72 6.24 3.57 2.38 2.14 2.02 | 1.893
4:6 10.44 9.18 8.9 7.43 5.64 3.79 3.39 3.1 2.85
5:5 10.41 9.3 8.96 7.75 6.45 5.25 4.9 4.68 4.34

Tabla 18: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea de Guatemala
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Conductividad Tierra de Diatomea de tipo Bodega
(mS/cm)

Muestra 0 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 10.22 | 10.24 | 10.54 10.52 | 10.47 | 10.41 | 10.43 | 10.55 | 10.91

Ctrl 2 (puzol.) | - 2.93 297 3.02| 3.04| 304, 306| 3.06| 3.11
19| 10.02 | 8.81 8.76 848 | 809| 765| 753| 738| 7.25
2:8 | 1045 | 10.03 | 10.18 | 10.15| 9.87| 943 | 945| 948 | 9.41
3:7 | 10.47 | 10.63 | 10.64 | 10.61| 10.44 | 10.69 | 11.06 | 11.23 | 11.36
4:6 | 1047 | 10.72 | 10.86 | 10.64 10.7 | 11.33 | 11.57 | 11.82 | 11.98
55| 10.31 | 10.55| 1062 | 10.77 | 10.85 | 11.37 | 11.72 | 11.87 | 11.76

Tabla 19: Resultados de Conductividad de tierra de diatomea de tipo Bodega

Para una mejor visualizacion de los datos en las ilustraciones siguientes (41, 42 y 43)
se muestran algunos datos comparativos.

Conductividad en relacion 1:9 Conductividad en relacion 2:8
12 12
E 10 E 10
= E 8 = E 8
L= 6 g = 6
w w
< E < E
5] 4 S 4
o o
2 2
o] 4]
V] 4 8 24 48 72 96 120 144 168 o 4 8 24 48 72 96 120144 168
Tiempo (Horas) Tiempo (Horas)
1) Guatemala Bodega 1 Guatemala Bodega
a) b)

llustracion 41: Comparacioén de resultados de conductividad en suspensiones de
Guatemala, Bodega, JJ a) relacion 1:9; b) relacién 2:8
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Conductividad en relacion 3:7 Conductividad en relaciéon 4.6

12 12
10 10

= =]
= =
n=J
= E B8 S E 8
T3 6 T3 g
S E S E
5 4 s a
=] ]
2 2
o 0
o 4 8 24 48 72 96 120 144 168 0 4 8 24 48 72 96 120 144 168
Tiempo (Horas) Tiempo (Horas)
1 Guatemala Bodega 1 Guatemala Bodega
a) b)

llustracion 42: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones de
Guatemala, Bodega, JJ a) relacién 3:7; b) relacién 4:6

Conductividad en relacion 5:5

12
10

Conductividad
ms/em

=T ST - -

D 4 8 24 48 72 96 120 144 168
Tiempo (Horas)

)] Guatemala Bodega

llustracion 43: Comparacion de resultados de conductividad en suspensiones
con relacién 5:5 de Guatemala, Bodega, JJ

Entre los tres tipos de suspensiones en distintas proporciones cal/tierra de diatomeas,
podemos ver, que la que presenta una mayor velocidad de reaccion es la muestra JJ, ya
que es la primera que alcanza la insaturacion de las disoluciones, al medirse valores muy

pequenos de conductividad en poco tiempo.

Ilgualmente, aunque ligeramente a mayor tiempo, se detecta que en las mezclas cal/

Guatemala también disminuye en gran medida los valores de conductividad eléctrica.
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Por el contrario, apenas se observa disminucién de la conductividad en las suspensiones
con la ceniza de Bodega. Sin embargo, cabe destacar (ver tabla 15) que la suspension
qgue contiene unicamente la muestra de la bodega en agua presenta una conductividad
mucho mayor que las otras dos muestras (a las 24 h 3.02 mS/cm, frente a 0.20 y 0.23

mS/cm para las muestras Guatemala y JJ, respectivamente).

Este hecho indica, que dicha puzolana tiene muchas sales que se disuelven, por lo que,
como se realizara posteriormente, hay que tenerlo en cuenta en los valores de

conductividad de las mezclas cal/puzolana.

pH JJ

Muestra 0 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 11.66 16| 1162 | 1167 | 1159 | 11.58 | 11.63 | 11.57 | 11.59

Ctrl 2 (puzo) | - 896 | 8.72| 856 | 852 | 859 | 8.45 85| 8.5
1:9 11.6 | 1049 | 10.19 | 10.04 | 9.91 9.78 | 9.76| 974 | 972
2:8| 1162 | 1133 | 1067 | 999 | 985 | 9.75| 9.72| 969 | 10.04
3:7 | 11.67 | 11.54 11.5| 1045 | 10.02 | 9.78| 9.73| 9.71 9.67
4:6 | 11.63 | 11.53 | 11.55| 11.27 | 10.81 | 10.59 | 10.54 | 10.45 10.4
5:5| 1163 | 11.55| 11.56 | 11.62 | 11.52 | 11.43 11.4 11.3 | 11.28

Tabla 20: Resultados de pH de tierra de diatomea de JJ

pH Guatemala

Muestra 0 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 1142 | 1154 | 1154 | 1156 | 1166 | 11.71 | 11.64 | 11.69 | 11.67

Ctrl 2 (puzo) | - 6.66 | 657| 643| 668| 638| 6.79| 6.53| 648
19| 1153 | 1133 | 11.02 | 10.18 | 10.03 | 995| 988 | 9.79| 9.68
2:8| 1156 | 1146 | 1141 | 11.21 | 11.05| 10.92 | 10.79 | 10.75 | 10.62
3:7 11.6 | 11.49 | 11.42 11.3 | 11.15| 11.05| 10.88 | 10.85 | 10.83
4:6 | 1159 | 11.44 | 1145 | 11.39 | 1137 | 11.27 | 11.07 | 11.09 | 11.01
5:5| 11.58 11.5| 11.47 114 | 11.44 14| 11.26 | 11.28 | 11.23

Tabla 21: Resultados de pH de tierra de diatomea de Guatemala
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pH Bodega
Muestra 0 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas horas | horas | horas
Ctrl 1 (Cal) 11.05 | 11.25 11.4 | 11.67 | 11.29 11.64 11.52 | 11.61 | 11.71
Ctrl 2 (puzo) -] 6.13| 6.23 6.3 | 6.41 6.75 6.87 | 6.82 6.9
1:9 | 1154 | 11.39 | 11.34 | 11.39 | 11.34 11.46 11.28 | 11.36 | 11.35
2:8 | 11.58 | 11.43 | 11.43 | 11.46 11.5 11.6 11.5 | 11.56 | 11.54
3:7 | 11.57 | 11.47 | 11.44 | 11.57 | 11.58 11.7 | 11.58 | 11.66 | 11.64
4:6 11.6 | 11.55 | 11.49 11.5 | 11.62 11.75 11.62 | 11.69 | 11.66
5:5 | 11.58 | 11.49 | 11.49 | 11.53 | 11.61 11.73 11.62 | 11.71 | 11.68

Tabla 22: Resultados de pH de tierra de diatomea de Bodega

Los valores de pH, siguen la tendencia anterior mostrada en los valores de

conductividad eléctrica. Se observa una disminucién del pH con el tiempo de reaccién.

A modo de ejemplo, y para una mejor visualizacion de este efecto se muestra en la
ilustracion 44 la disminucion de la concentracion de grupo OH- con el tiempo, de las tres

muestras para las series 1:9 y 4:6.

Podemos observar una bajada drastica de concentracion de iones hidroxilo para las
muestras JJ y Guatemala en ambas series, mientras que, al igual que en los valores de
conductividad eléctrica, los valores de iones hidroxilo, se mantienen constantes en la

muestra Bodega.

pH en relacién 1:9 pH en relacidn 4:6

0.0045
0.004
0.0035
0.00%
= 00025
T
= 0.002
0.0015
0.001
0.0005

o
o 20 40 &0 a0 100 120 140 180 130

Tiempe (h) 0 0 a0 60 a0 100 120 140 180 130

Tiempo {h)

3] Guatemala Bodega

a) b)
llustracion 44: Comparacién de resultados de conductividad en suspensiones de
JJ, Guatemala, Bodega a) relacion 1:9; b) relacion 4:6
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Asi como en el articulo mencionado en la bibliografia anteriormente [24], la perdida
de conductividad eléctrica (%) sera el parametro principal en el analisis de la reactividad

puzolanica. El calculo de la perdida de conductividad se obtiene de la siguiente formula:

Cc —C. .=
Le(%) = ==+ 100 ¢

a

C,—C

puz

Donde,

e Co: Conductividad inicial de la suspension de hidroxido de calcio antes de anadir
la puzolana.

e Ct Valor de conductividad medido en la mezcla cal/puzolana a un tiempo t.

e Cpuz: Conductividad eléctrica de la puzolana en agua. Con esta medida se corrige
la aportacion de la puzolana por si sola a la conductividad, ya que existe cierta

contribucion a la suspension por parte de sales presentes en las puzolanas.

A continuacion, se presentan los resultados de pérdida de conductividad (%) de las
suspensiones con los 3 tipos de tierra de diatomea (Guatemala, JJ y Bodega) ensayadas
durante 7 dias a 60 °C.

Perdida de Conductividad en Perdida de Conductividad en
Relaciones CH:Tierra Diatomea 1:9 Relaciones CH:Tierra Diatomea 2:8

100% 100%:
= =
4 4

= BD% = BO%
T T

3 s0% 3 &0
= =
o o
o o

% 40% % 40%
m m
= =

u 208 5 0%
i P
[- [+

0% o3

] 4 a 24 43 T2 85 120 144 168 o 4 a 24 43 s 25 120 144 168
Tiempo (horas) Tiempo (horas)
1] Guatemala Bodega 1] Guatemala Bodegs
a) b)
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llustracion 45: Perdida de Conductividad en suspensiones de Guatemala, JJ y
Bodega a) relacion 1:9; b) relacion 2:8

Perdida de Conductividad en Perdida de Conductividad en
Relaciones CH:Tierra Diatomea 3:7 Relaciones CH:Tierra Diatomea 4:06

100% 100%
= =
m m

2 B0 2 B0%

3 0 3 0%
= =
k=1 o
o o

% 405 % 40%
m m
= =

T 20% T 20%
5 a5
o o

0% 0%

] 4 a 24 43 T2 25 120 144 168 o 4 a 24 43 T2 85 120 144 168
Tiempo (horas) Tiempo (horas)
1] Suatemalz Bodega u Guatemalz Bodegs
a) b)

llustracion 46: Perdida de Conductividad en suspensiones de Guatemala, JJ y
Bodega a) relacion 3:7; b) relacién 4:6

Perdida de Conductividad en
Relaciones CH:Tierra Diatomea 5:5
100%

BO%
60%
40%

20%

Perdida de Conductividad

o4
[+] 4 a 24 a3 72 26 120 144 168

Tiempo (horas)

1] Gustemala Bodegs

llustracion 47: Perdida de Conductividad en Relaciones 5:5 de Guatemala, JJ y
Bodega

Los resultados obtenidos en las pruebas de conductividad y pH demuestran que las
tierras de diatomeas de tipo Guatemala y JJ presentan una alta reactividad, obteniendo
perdidas de conductividad por encima del 90% en las relaciones acuosas de 1:9y 2:8 y

cercanas al 60% en las relaciones mas ricas en hidroxido calcico (4:6 y 5:5).
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Sin embargo, la tierra de diatomea de tipo bodega presenté una reactividad mas
moderada, obteniéndose pérdidas del 60% y 40% en las suspensiones de 1:9 y 2:8,

respectivamente.

En la ilustracion 48 se puede observar que la tierra de diatomea de tipo bodega, a
partir de la relacion 3:7, no supera el 30% de perdida de conductividad por lo que se
podria clasificar de puzolana poco reactiva segun la publicacion de M. Tashima et al.
[24].

19 28 37 46 55
* L 2
JJ ¥
Guatemala &
Bodega ®

llustracion 48: Plantilla para clasificar la reactividad de las puzolanas.
Fuente: M. Tashima et al. [24].

Los simbolos indican en qué condiciones se alcanza un 30% de pérdida de
conductividad y por tanto se considera que presenta un buen caracter puzolanico. Debido

a la poca reactividad presentada por la tierra de diatomea de tipo bodega se decidié

realizar diversos tratamientos con el fin de aumentar su reactividad puzolanica.

4.2.2 ACONDICIONAMIENTO DE TIERRA DE DIATOMEA DE TIPO BODEGA

4.2.2.1 MOLIENDA

El primer tratamiento que se le realizé a la tierra de diatomea de bodega fue la
molienda. Se decidi6 moler la muestra porque como es sabido, a menudo un menor
tamafo de particula de las muestras puede mejorar la reactividad de las mismas. La

molienda fue realizada en un molino de bolas modelo Gabrielli Mill-2, utilizando una jarra
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de ceramica con 98 bolas de alumina y 450 g de muestra. Se realizaron 4 moliendas con

diferentes periodos de tiempo:

e Bodega molida por 15 minutos
e Bodega molida por 20 minutos
e Bodega molida por 25 minutos

e Bodega molida por 30 minutos

Como se puede observar en la tabla 23 e ilustracion 49, el tiempo de molienda de
15 minutos ya da un diametro medio alrededor de 10 micras, y aumentando dicho tiempo

no se consigue reducir el tamafio de manera significativa.:

Parametros (um)
d(0.1) | d(0.5) | d(0.9)
Bodega 15 min 10.401 | 1.641 | 7.283 23.45
Bodega 20 min 9.24 1493 | 6.392 | 20.796
Bodega 25 min 8.491 | 1.469 | 5972 | 18.958
Bodega 30 min 9.358 | 1.476 | 6.257 | 21.471

Tierra de Diatomea | dmedio

Tabla 23: Diametros medios y parametros de distribucion de la tierra de diatomea
bodega molida a diferentes tiempos

Volumen %
N w N ()]

—_

0.01 1 10 100 100

Tamafio de Particula pm

Bodega 15 min Bodega 20 min Bodega 25 min Bodega 30 min

llustracion 49: Curvas Granulométricas de Tierras de Diatomea Bodega molida a
diferentes tiempos

85



4.2.2.2 CALCINACION

El segundo tratamiento al cual fue sometida la tierra de diatomea fue la calcinacion.
Se somete la muestra a un proceso de calcinacion para eliminar la materia organica que
tiene la muestra, ya que debido al proceso de filtrado del vino y a pesar de que se
regenera parcialmente en la bodega, queda materia organica en el residuo y éste puede

interferir en la reaccién puzolanica.

Se calcinaron unicamente las siguientes muestras:

e Bodega sin moler

e Bodega molida por 30 minutos

El proceso de calcinacion se realizé por 60 minutos a una temperatura de 500°C,
utilizando la mufla modelo CARBOLITE RHF 1500.

4.2.2.3 CONDUCTIVIDAD Y PH DE NUEVAS MUESTRAS DE TIERRA
DE DIATOMEA BODEGA

Con el fin de analizar si los tratamientos aplicados a la tierra de diatomea de tipo bodega
lograron mejorar su reactividad, se realizaron las pruebas de conductividad y pH
unicamente con suspensiones de 1:9 y 2:8 por un periodo de 7 dias a 60°C a las

siguientes muestras:

e Bodega calcinada.
e Bodega molida por 30 minutos

e Bodega molida 30 minutos y calcinada

Los valores conductividad medidos se recogen en las tablas 24, 25 y 26, y sus
valores de perdida de conductividad obtenidas de estas nuevas muestras se representan

en las ilustracion 50.
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Conductividad Bodega Molida 30 min
Muestra 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
1:9 42.65 | 4557 | 51.22 | 56.96 | 54.82 | 55.99 | 57.35 | 59.40
2:8 31.20 | 33.62 | 38.00 | 38.78 | 38.19 | 38.29 | 38.29 | 39.46

Tabla 24: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega
molida por 30 minutos

Conductividad Bodega Calcinada / Molida 30 min
Muestra 4 8 24 438 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
1:9 12.27 | 69.81 | 81.30 | 81.97 | 82.18 | 82.18 | 82.25 | 82.32
2:8 10.34 | 17.66 | 70.63 | 78.54 | 80.20 | 80.29 | 80.78 | 80.78

Tabla 25: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega
calcinada y molida por 30 minutos

Conductividad Bodega Calcinada
Muestra 4 8 24 48 96 120 144 168
horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas | horas
1:9 8.42 | 35.65 | 82.43 | 83.47 | 84.02 | 83.97 | 83.98 84.00
2:8 8.74 | 1456 | 68.83 | 79.71 | 81.94 | 82.52 | 82.49 | 82.95

Tabla 26: Resultados de porcentajes de perdida de conductividad de la bodega
calcinada

Perdida de Conductividad en Perdida de Conductividad en
Relaciones CH:Tierra Diatomea 1:9 Relaciones CH:Tierra Diatomea 2:3
100% 100%
= =
m m
2 a0% 2 e0%
5 som 5 sox
= =
5 aDH 5 a0k
L o
o 0% 4 zo%
m m
2 ox 2 on
I_E a 4 a 24 438 72 85 120 144 168 E o 4 a 24 43 T2 &5 120 144 168
Tiempo (horas) Tiempo (horas)
Bodega Calcinada / kiolida 30 min Bodega Calcinadz ¢ Molida 30 min
Bodega Molida 30 min Bodega Polida 30 min
Bodega Calcinada Bodega Calcinada
a) b)

llustracion 50: Perdida de Conductividad en Bodega Calcinada / Molida 30 min,
Bodega molida 30 min, Bodega Calcinada a) relacién 1:9; b) relaciéon 2:8
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Como se puede observar, el proceso de molienda no tuvo efecto alguno en la tierra
de diatomea de tipo bodega, dando porcentajes de perdida de conductividad similares a
los obtenidos anteriormente para la muestra sin moler (alrededor del 60% y 40% para las

relaciones 1:9 y 2:8, respectivamente).

Para las muestras calcinadas se mejora el comportamiento, obteniendo porcentajes
de pérdida de alrededor del 80%. No se detecta ninguna diferencia de comportamiento
entre la muestra Unicamente calcinada y la muestra molida y calcinada. Se puede
concluir de esta experiencia que la materia organica presente en esta la muestra de

bodega dificulta el proceso de la reaccién puzolanica.

Teniendo como base los buenos resultados obtenidos por las diatomeas JJ,
Guatemala y Bodega calcinada en los ensayos de pH y conductividad se decidié ampliar
el estudio en pastas, realizando estudios por termogravimetria en pastas cal/diatomea, y
cemento/diatomea, en donde se incluye la muestra bodega original y la muestra bodega
calcinada. Por ultimo, se decidié también estudiar la resistencia mecanica en morteros

cemento/diatomea.

4.2.3 ANALISIS DE PASTAS

Con el fin de continuar analizando la reactividad puzolanica de las tierras de
diatomeas, se realizaron pastas cal: puzolana a una relacion de 1:1 y puzolana: cemento

con porcentajes de 10% y 25%.

Las pastas fueron ensayadas a los 7 y 28 dias, las cuales fueron curadas a una
temperatura de 20°C. Dichas muestras se estudiaron en base al analisis
termogravimétrico con el que podemos identificar productos de reaccion, asi como
conocer el porcentaje de cal fijada, Las condiciones de ensayo de todas las muestras

analizadas consistieron principalmente en:

e Intervalo de calentamiento de 35-600°C.

e Velocidad de calentamiento de 10°C/min.
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e Crisol de aluminio de 100 uL sellable con orificio en la tapa para crear una
atmosfera autogenerada.

e Atmosfera inerte de N2 con un flujo de gas de 75 mL/min

4.2.3.1 PASTAS DE CAL

En estas pastas se mezcldé cal puzolana en relacion 1:1 y con una relacion

agua/conglomerante de 1.

El principal producto de reaccién entre la cal y las tierras de diatomeas es el silicato
calcico hidratado. Este resultado es coherente con la composicion de dichos materiales,
puesto que el mayor porcentaje en Oxidos en su composicidon quimica es el
correspondiente al 6xido de silicio. De acuerdo a los datos obtenidos en las curvas TG y
DTG se procedié a realizar el calculo de los porcentajes de cal fijada y de agua

combinada con hidratos.

De una forma abreviada, y en general, las pastas de hidréxido de calcio con adicion

de puzolanas, en presencia de agua, puede generar las siguientes reacciones:

SiO2+Ca(OH)2+H20 —C-S-H

Al203+Ca(OH)2+H20—C-A-H

Si02+Al203+Ca(OH)2+H20 —-C-A-S-H

Los productos de reaccion formados son silicato calcico hidratado (C-S-H),
aluminato calcico hidratado (C-A-H) y silicoaluminato calcico hidratado (C-A-S-H), los
cuales son responsables de la resistencia del compuesto formado. En nuestro caso,
como las tierras de diatomeas en su composicion quimica tienen una composicion
mayoritaria de silice, los productos de reaccién principales seran los silicatos calcicos

hidratados.
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En la ilustracion 51 se representa a modo de ejemplo la curva DTG de la pasta
cal/Guatemala 28 dias de curado entre 35-600°C. En dicha curva se observan distintos

picos asociados a pérdidas de masa en la curva TG.

El pico representado como 1 es el correspondiente a la pérdida de agua combinada
de los silicatos calcicos hidratados y su intervalo de pérdida suele situarse entre los 120-
150 °C. El pico representado como 2 es el correspondiente a la deshidroxilacion del

hidroxido calcico y ocurre en el intervalo de temperaturas entre los 450-600°C.

0.00E+00
-1.00E-03
-2.00E-03 2

-3.00E-03

%*C—l

-4.00E-03

-5.00E-03

-6.00E-03

50 150 250 350 450 550
T2 (2C)

llustraciéon 51: Ejemplo de Curva DTG cal-tierra de diatomea a 28 dias

En la ilustracion 52 se representan las curvas DTG para las pastas de cal:tierra de

diatomea 1:1 alos 7 y 28 dias de curado.
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Bodega

Bodega calc il guatm

Bodega calc
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llustracion 52: Curvas DTG de pastas CH: Tierra de diatomea a) Tiempo de
curado 7 dias; b) Tiempo de curado 28 dias

Como se puede observar en la curva DTG a 7 dias de curado, el pico mas
desarrollado es el correspondiente a la deshidroxilacién del hidréxido calcico en el
intervalo 500-560°C. Ademas, el pico correspondiente a los silicatos calcicos hidratados
aparece como una banda ancha para las pastas con JJ y Guatemala, en el caso de la
pasta con Bodega apenas es apreciable, mientras que en el caso de la bodega calcinada

aparece como un doble pico centrado en 150°C.

A 28 dias de curado practicamente no se observa el pico de la deshidroxilacién de
la ca,l lo que demuestra que se ha consumido practicamente la totalidad de la cal y el
pico correspondiente a la deshidratacion de los silicatos calcicos hidratados aparece

mucho mas desarrollado que a los 7 dias.

Para el calculo de la fijacién de cal se tiene en cuenta el proceso de deshidroxilacion
del hidroxido de calcio, que corresponde a la reaccidon que se muestra a continuacién y
cuyo proceso se detecta en la técnica del analisis termogravimétrico por una pérdida de

masa en el intervalo de temperaturas entre 500-600°C:

Ca(OH)2—Ca0+H201
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La cal fijada esta en funcién del hidréxido calcico dosificado inicialmente en la
muestra. Por ello, en el calculo del porcentaje de cal fijada por la tierra de diatomeas, se

utiliza la siguiente expresion:

EH” - EHF
—_—%

Cal fijada (%) = 100

4]

Siendo,

e CHo: la cantidad inicial de hidroxido de calcio presente en la pasta.
e CHp: la cantidad de hidréxido de calcio presente en la pasta cal/puzolana para

un determinado tiempo de curado.

La cantidad de hidroxido de calcio presente en la pasta, se calcula a partir de la

estequiometria, utilizando la siguiente relacion:

Siendo,

e H: la pérdida de masa debido a la deshidroxilacion del hidroxido de calcio
presente en la pasta.
e PMhn: el peso molecular del agua.

e PMcH: el peso molecular de hidroxido calcico.
Ademas, se calcul6 el agua combinada de hidratos, que nos indica la cantidad de

agua asociada a los productos de hidratacién, y simultaneamente nos da una

aproximacion del porcentaje de productos de hidratacion formados. El porcentaje de
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agua asociado a los hidratos presentes en la pasta, se calcula a partir de la siguiente

ecuacion:

Pu=P71— Pcu

Siendo,

e Pr1: el porcentaje total de pérdida de masa (35-600°C)
e PcH: porcentaje de pérdida de masa debido a la deshidroxilacion de la cal (450-
600°C)

En la tabla 27 encontramos los valores de pérdida total de masa, perdida por
deshidroxilacion del hidréxido calcico, los porcentajes fijacion de cal y de agua

combinada de hidratos para todas las mezclas.

Muestra Pérdida Pérdida CHo CH, Cal H20 con
total Pt Ca(OH):2 fijada | Hidratos

PcH Pu

% % % % % %
CH-JJ 7d 15.95 594 | 50.00 | 24.42 | 51.17 10.00
CH-Guatemala 7d 16.80 595 | 50.00 | 24.48 | 51.05 10.84
CH-Bodega 7d 15.11 10.11 | 50.00 | 41.55 | 16.91 5.00
CH-Bodega Calcinada 7d 13.91 5.82 | 50.00 | 23.92 | 52.16 8.09
CH-JJ 28d 29.64 0.76 | 50.00 | 3.12 | 93.76 28.88
CH-Guatemala 28d 27.65 2.87 | 50.00 | 11.81 76.38 24.78
CH-Bodega 28d 13.68 9.18 | 50.00 | 37.76 | 24.48 4.49
CH-Bodega Calcinada 28d 37.76 1.89 | 50.00| 7.79 | 84.41 35.86

Tabla 27: Valores de pérdida total, deshidroxilacion, porcentaje de cal fijada y
agua combinada de hidratos para las mezclas cal: puzolana con relacion 1:1a7y
28 dias curadas a 20°C

En lailustracién 53 se grafican los porcentajes de fijacion de cal.
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Cal Fijada Pastas CH:Tierras Diatomeas 50:50
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llustracion 53: Porcentaje de fijacidon de cal de las pastas cal: tierras de
diatomeas

Se puede observar que a los 7 dias las pastas con JJ, Bodega calcinada vy
Guatemala presentan porcentajes de cal fijada similares y situados todos ellos en un
porcentaje alrededor del 50%, mientras la Bodega apenas alcanza un porcentaje de
fijacion de un 17%. Este menor porcentaje podria atribuirse al retraso ocurrido en la

reaccidon puzolanica producido por la presencia de materia organica en la muestra..

A los 28 dias la pasta con JJ logro obtener los mayores porcentajes de cal fijada,
situandose por encima del 90%, seguida por la bodega calcinada y Guatemala
respectivamente, ambas situadas por encima del 75%. En el caso de la bodega sin
pretratamiento de calcinacion, sus porcentajes no variaron practicamente entre los 7 y

28 dias, no superando el 25% de cal fijada a los 28 dias de curado.

Sin embargo, en la pasta con la muestra de bodega calcinada, se detecta a 28 dias
una fijacion de cal fijada similar e incluso superior a la obtenido con la muestra de
Guatemala, lo que corrobora los resultados obtenidos anteriormente en pH y
conductividad y que demuestran que calcinando la muestra de la bodega se consigue

mejorar la reaccion puzolanica.
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Lo mismo sucede con la evolucion de los porcentajes de agua combinada de los
hidratos. En la ilustracion 54 se observa que existe un gran aumento en la cantidad de
agua combinada de los hidratos al pasar de 7 a 28 dias de curado en todas las pastas

excepto en el caso de la bodega.

H20 con Hidratos en Pastas CH:Tierras Diatomeas

50:50

40.000
35.000
30.000
25.000
20.000
15.000
10.000
5.000
0.000

CH-Bodega CH-Bodega CH-1J CH-Guatemala

Calcinada
Agua asociada a los hidratos en 7 dias Agua asociada a los hidratos en 28 dias

llustracion 54: Porcentajes de agua asociada a los hidratos de las pastas cal: tierra
de diatomea

En la tierra de diatomea Bodega no existe evolucion de una edad a otra de curado.
Sin embargo, en la pasta con la muestra calcinada, la formacion de hidratos es
espectacular, demostrando que la calcinacion activa en gran medida la reactividad

puzolanica de este residuo.

4.2.3.2 PASTAS DE CEMENTO

La reaccién del cemento Pértland con agua muestra una sucesion de procesos que
dan como resultado productos de hidratacién y liberacién de portlandita (hidréxido
calcico). Esta portlandita liberada en presencia de materiales puzolanicos puede formar

nuevos productos de hidratacion, similares a los formados en la hidratacion del cemento.
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Es imprescindible conocer que, a diferencia de las pastas de cal, en este caso se

producen dos reacciones que compiten entre si, como son la hidratacién del cemento y

la reaccion puzolanica.
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llustraciéon 55:
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Curva TGA y DTG de pastas de cemento

A modo de ejemplo, en la ilustracion 55 podemos observar una curva TGy DTG de

una pasta de cemento curada a 28 dias.

Los picos

de la curva DTG asociados a pérdidas de masa detectadas en la curva

TG se atribuyen a: El pico (1) corresponde a la deshidratacién de la fase C-S-H entre el

rango de temperaturas de 100°C y 150°C, el cual se solapa con el pico (2) de la

deshidratacion de la etringita; (2); el pico (3) corresponde a la deshidratacion de C-A-H y

C-A-S-H entre el rango de temperaturas de 180°C y 240°C; el pico (4) se asigna a la

deshidroxilacion del hidroxido calcico entre el rango de temperaturas de 500°C y 600°C.

En este caso, el calculo de la cal fijada se modifica, ya que hay que tener en cuenta

el hidroxido calcico que libera la pasta control. Por lo tanto, en el calculo del porcentaje

de cal fijada en pastas de cemento, se utiliza la siguiente férmula:
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|CH * Cy| — CH,

ICH »C] - 100

Cal fijada (%) =

Siendo,

- CHc: la cantidad de CH en la pasta control para un tiempo de curado
determinado,
CHp: la cantidad de CH presente en la pasta con ceniza volante a la misma
edad de curado

- Cu: la proporcion de cemento presente en la pasta (en tanto por uno).

Por otra parte, se puede calcular el agua asociada a los hidratos con la misma

expresion que la usada en las pastas de cal.

De esta manera, se calculé la cantidad de hidroxido calcico y el porcentaje de agua
asociado a los hidratos. Como se indicé anteriormente, se prepararon mezclas de

cementos Yy tierras de diatomeas, con sustituciones del 10% y 25%.

En las ilustraciones 56 y 57 se representan las curvas DTG para las pastas de
cemento y cemento- puzolana con sustituciones del 10% y 25% de las tierras de

diatomeas JJ, Guatemala, bodega y bodega calcinada a 7 y 28 dias de curado.
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llustracion 56: Curvas DTG de pastas de cemento control y de cementol/tierra de
diatomeas con un porcentaje del 10%. a) Tiempo de curado 7 dias; b) Tiempo de

.
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llustracion 57: Curvas DTG de pastas de cemento control y de cementoltierra de
diatomeas con un porcentaje del 25%. a) Tiempo de curado 7 dias; b) Tiempo de
curado 28 dias

En todas las pastas tanto a 7 dias como a 28 dias de curados y ambos porcentajes
de sustitucién, los productos de hidratacion observados son los mismos que aparecen
en la pasta control de solo cemento. En todas ellas aparecen los picos que se

comentaron en la ilustracion 55, menos en alguna pasta donde el pico de la etringita y
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los silicatos calcicos hidratados aparecen completamente solapados mostrando un unico

pico.

En la tabla 28 se presentan las pérdidas totales de masa, y los porcentajes fijacion
de cal y los porcentajes de agua combinada de hidratos para todas mezclas, calculados

a partir de las ecuaciones anteriormente mencionadas.

Muestra Edad % de Pt (%) Pcr (%) | % Cal H20
(dias) Cemento Fijada | Hidratos
Pu (%)

Control 7 100 17.64 3.20 - 14.44
Control 28 100 20.72 3.37 - 17.35
JJ 7 90 18.32 2.83 1.55 15.49
Guatemala 7 90 18.78 2.95 -2.41 15.83
Bodega 7 90 18.41 293 -1.89 15.48
Bodega Calcinada 7 90 17.85 3.03 -5.37 14.82
JJ 28 90 21.28 2.66 12.33 18.62
Guatemala 28 90 21.62 2.77 8.82 18.85
Bodega 28 90 20.69 2.71 10.75 17.98
Bodega Calcinada 28 90 19.90 2.83 6.89 17.07
JJ 7 75 19.09 2.21 7.80 16.87
Guatemala 7 75 19.81 2.34 2.61 17.48
Bodega 7 75 17.74 2.26 5.85 15.48
Bodega Calcinada 7 75 17.41 2.34 2.29 15.06
JJ 28 75 20.16 1.18 53.52 18.98
Guatemala 28 75 20.61 1.37 45.76 19.24
Bodega 28 75 17.56 1.70 32.80 15.86
Bodega Calcinada 28 75 17.92 1.89 25.19 16.02

Tabla 28: Valores de pérdida total, % de cal fijada y H20 de hidratos para las
mezclas CEM/TD con sustituciones del 10% y 25% a 7 y 28 dias

En la ilustracion 58 se representan los porcentajes de fijacion de cal para los cuatro

tipos de pastas de cemento/ tierra de diatomea utilizados.
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llustracion 58: Porcentajes de fijacion de cal de las pastas cemento: Tierra de
diatomea con relaciones de 10% y 25% a 7 y 28 dias

Se puede observar que, a los 28 dias los valores de fijacion de cal para todas las
mezclas presentan valores positivos de fijacién de cal. Esto sugiere que existe una

contribucion significativa de la reaccion puzolanica.

Los porcentajes negativos que se observan a los 7 dias de curado en algunas de
las pastas para el porcentaje del 10%, se puede deber a la contribucién del efecto
particula por parte de las puzolanas que hace que se acelere la hidratacion del cemento
portland y por lo tanto la cantidad de porlandita generada sea mayor. La puzolana que
mayor porcentaje de porlandita fija es la JJ que alcanza un porcentaje de alrededor del

50% para la pasta con un 25% de JJ a los 28 dias de curado.

El hecho de que la muestra de bodega fije mas porlandita que la muestra calcinada
resulta interesante, puesto que en las pastas de cal/ tierra de diatomea vimos que la
muestra calcinada era mas reactiva. En este caso, el dato obtenido con la muestra de
bodega original puede estar influenciado por el hecho de que la materia organica
presente en la muestra de la bodega ha producido un retraso en la hidratacion del

cemento y por consiguiente existiria un menor porcentaje de porlandita presente para
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reaccionar con la puzolana que en el caso de la pasta que contiene a la bodega

calcinada.

En cuanto al analisis del porcentaje de agua combinada a los hidratos se puede
observar en la ilustracién 59 que a medida que aumenta la edad de curado se produce
un aumento en el contenido de hidratos, debido tanto al avance de la reaccion de

hidratacion del cemento como a la reaccion puzolanica.

25.00%

20.00%

15.00%

10.00%

5.00%

0.00%

1] Guatemala Bodega Bodega Calcinada Control

m10%a 7dias m10%a28dias w25% a 7 dias 25% a 28 dias

llustracion 59: H20 asociado con los hidratos en pastas cemento: tierra de
diatomea con 10% y 25% de sustitucion a 7 y 28 dias.

Como se observa en la ilustracion 59 las pastas que mayor porcentaje de agua
combinada presentan son las pastas con las tierras JJ y Guatemala que justamente son

las que mayores porcentajes de cal han fijado.
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4.2.3.3 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO DE EMISION DE
CAMPO (FESEM) EN PASTAS

Para finalizar el apartado de estudio de pastas se realiz6 el estudio por microscopia
electronica tanto de pastas de cal como de pastas de cemento. Ambas pastas se

analizaron para los 28 dias de curado.

En la ilustracién 60 se muestran dos micrografias de la pasta de cal/JJ, en ellas se
observa una matriz densa y cuyo principal producto de hidratacién son los silicatos
calcicos hidratados (CSH), producto que se identifica por ser un material amorfo sin

forma cristalina tal y como se aprecia en la micrografia de la ilustracién 60b.

a) b)
llustracién 60: Micrografias de la pasta de cal/JJ para 28 dias de curado a 20°C. a)
CH/JJ a 2000 aumentos; b) CH/JJ a 7000 aumentos

Este resultado estda en concordancia a lo obtenido en el apartado de
termogravimetria donde se constato que el principal producto de reaccion entre la cal y

las tierras de diatomeas es el silicato calcico hidratado.

En la ilustracion 61 se muestras dos micrografias de la pasta de cal/GUAT. En la
micrografia tomada a 1500 aumentos (ilustracién 61a) se aprecia un fragmento de tierra
de diatomea totalmente rodeado de productos de hidratacion. En la zona central de la

micrografia 61b tomada a 3000 aumentos se observa una formacion cristalina plana, que
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puede tratarse de un aluminato o silicoaluminato calcico hidratado (ACH/SACH) o incluso

de una lamina de portlandita.

puzclana 5

a) b)
llustracion 61: Micrografias de la pasta de cal/GUAT para 28 dias de curado a
20°C. a) CH/GUAT a 1500 aumentos; b) CH/GUAT a 3000 aumentos

En el caso de las muestras de cal con la tierra de diatomea tipo BODEGA hay que
indicar que unicamente se pudieron tomar fotos para la muestra calcinada, puesto que
la muestra con la bodega original estaba poco endurecida y no se pudo colocar en el
portamuestras sin que se deshiciera. Las micrografias de la pasta de cal/BOD CALC se

muestran en la ilustracion 62.

a)
llustracién 62: Micrografias de la pasta de cal/BOD CALC para 28 dias de curado
a 20°C. a) CH/BOD CALC a 2000 aumentos; b) CH/BOD CALC a 5000 aumentos
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Como se puede observan en ambas micrografias se distinguen fragmentos de la
diatomea rodeados de productos de hidratacién, en este caso de silicato calcico
hidratado. La estructura de la diatomea es totalmente distinguible lo cual indica que no

todo el material ha reaccionado completamente con la cal.

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos por microscopia para las
pastas de cemento con las distintas tierras de diatomeas. Se comenzara por la muestra
control para identificar los principales productos de hidratacion encontrados en la
muestra que contiene unicamente cemento. En la ilustracion 63 aparecen dichas

micrografias

_ etringita

a)
llustracion 63: Micrografias de la pasta de control para 28 dias de curado a 20°C.
a) Control a 2000 aumentos; b) Control a 9000 aumentos

En las dos micrografias escogidas de la pasta control se distingue la formacién de
los tipicos productos de reaccion de la hidratacién del cemento portland. Asi en la
micrografia 63a se observa la presencia de etringita, de los silicatos calcicos hidratados
(SCH) y de la porlandita (CH). En la micrografia b tomada a mas aumentos se observa
la presencia de la gelenita hidratada (SACH), dicho producto es un silicoaluminato calcico
hidratado que cristaliza en forma de plaquitas y suele aparecer agrupado en un racimo

de dichas plaquitas.

En la ilustracién 64 aparecen dos micrografias escogidas de la pasta de cemento

con un 25% de tierra de diatomea JJ.
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a) b)
llustracién 64: Micrografias de la pasta con 25% de JJ para 28 dias de curado a
20°C. a) Pasta con 25% JJ a 6000 aumentos; b) Pasta con 25% JJ a 20000
aumentos

En las pastas con la tierra de diatomea de JJ se observan los productos ya
comentados para la pasta control. Queda demostrado que la puzolana ha reaccionado
tal y como se puede observar en la micrografia 64b donde aparece una particula de JJ

con la superficie totalmente reaccionada.

En la ilustracion 65 se muestran las micrografias de la pasta con la tierra de
diatomea Guatemala, donde se observa un fragmento de puzolana rodeada de productos

de hidratacién y con la superficie reaccionada.

a) b)
llustracién 65: Micrografias de la pasta con 25% de GUATEMALA para 28 dias de
curado a 20°C. a) Pasta con 25% GUAT a 3000 aumentos; b) Pasta con 25% GUAT
a 6000 aumentos
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En las imagenes de la ilustracion 66 se muestran las micrografias de la pasta con
un 25% de BODEGA, como se puede apreciar en ambas micrografias la puzolana no ha
reaccionado, teniendo la superficie de la misma totalmente lisa. Estos datos corroboran
lo obtenido en los apartados de termogravimetria donde veiamos que esta muestra es

muy poco reactiva.

llustracién 66: Micrografias de la pasta con 25% de BODEGA para 28 dias de
curado a 20°C. a) Pasta con 25% BODEGA a 5000 aumentos; b) Pasta con 25%
BODEGA a 3000 aumentos

Por ultimo, en la ilustracién 67 se muestran las micrografias de las pastas con un
25% de BODEGA CALCINADA, en este caso al contrario de lo que acabamos de ver en
la muestra de BODEGA, se observa una particula de puzolana totalmente reaccionada

(micrografia 67b).

En la micrografia 67b se observan los productos de hidratacion anteriormente

comentados en el resto de pastas.
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a) b)
llustracion 67: Micrografias de la pasta con 25% de BODEGA CALCINADA para 28
dias de curado a 20°C. a) Pasta con 25% BODEGA CALC a 5000 aumentos; b)
Pasta con 25% BODEGA CALC a 9000 aumentos

4.2.4 ESTUDIO EN MORTEROS

Se realizaron morteros control y con sustituciones del 10% y luego del 25% de
cemento por los diferentes tipos de tierra de diatomeas, con el fin de intentar relacionar

su reactividad puzolanica con los valores de resistencia mecanica.

Se midio la resistencia a compresion para las edades de curado de 3, 7, 28 y 90
dias a temperatura ambiente 25°C y humedad relativa 100%. Para la fabricacién de las
probetas con 10% de diatomeas, fue necesario utilizar un superplastificante en un
porcentaje del 0.4%, y para las muestras con 25% de puzolana se requirié una dosis de
1.20% a fin de que la trabajabilidad de las muestras fuera similar a la probeta control de
solo cemento. Recordar que se amasaron mezclas con una relacion agua/material
conglomerante de 0.5 y relacion arena/material cementante de 3, considerando material
cementante al cemento unicamente en el caso del mortero control y la mezcla de

cemento y tierras de diatomeas en el caso de contener a estas ultimas.

Como se mencioné anteriormente en el diseno experimental, en la tabla 29 se

mencionan las dosificaciones de las muestras realizadas.
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No Tipo tierra | Cemento | Puzolana | a/mc | Aditivo Agregado

de diatomea (9) (9) (9) Fino | Medio | Grueso
1] - 450 0 0.5 0| 2052 324 820.8
2 | Guatemala 405 45 0.5 1.8 | 205.2 324 820.8
3|JJ 405 45 0.5 1.8 | 205.2 324 820.8
4 | Bodega 405 45 0.5 1.8 | 205.2 324 820.8
5 | Bodega calci. 405 45 0.5 1.8 | 205.2 324 820.8
6 | Guatemala 337.5 112.5 0.5 54| 205.2 324 820.8
71Jdd 337.5 112.5 0.5 54| 2052 324 820.8
9 | Bodega calci. 337.5 112.5 0.5 54| 205.2 324 820.8
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Los resultados obtenidos para las probetas con el 10% y 25% de sustitucion se

Tabla 29: Dosificacion de morteros con tierras de diatomeas

presentan en la tablas 30 e ilustracién 60. En la tabla 30 se muestra los datos medios

de resistencia de las seis probetas ensayadas para cada edad con su desviacion.

Tabla Resumen
Muestra 3d 7d 28d 90d
Media| o | Media| o Media | © Media o
Control Cem 52.5 40.93 | 2.38 | 51.30 | 1.44 | 59.07 | 1.95 | 66.43 | 4.36
JJ 10% 40.55 | 1.09 | 47.26 | 2.67 | 63.20 | 3.30 | 72.01 | 3.31
Bodega 10% 29.73 | 1.34 | 3533 | 1.40 | 46.86 | 2.81 | 55.33 | 2.77
Guatemala 10% 38.34 | 112 | 4749 | 2.85 | 66.05 | 0.82 | 74.85 | 2.55
Bodega Calc 10% 29.73 | 198 | 41.75 | 230 | 61.86 | 1.55 | 69.21 | 2.46
JJ 25% 37.40 | 1.07 | 46.37 | 2.67 | 58.83 | 1.29 | 66.07 | 1.77
Guatemala 25% 30.10 | 0.74 | 38.66 | 2.31 | 61.51 | 1.61 | 69.19 | 2.63
Bodega Calc 25% 30.59 | 0.59 | 37.09 | 1.62 | 53.07 | 2.25 | 61.06 | 1.89

Tabla 30: Resultados de Resistencias a Compresiéon en MPa del mortero control y
morteros con 10% de sustituciéon de JJ, Guatemala, Bodega, Bodega Calcinada
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llustracion 68: Resistencias a Compresiéon de Mezclas de morteros con 10% y
25% de sustitucion de tierra de diatomea

Como se puede observar a los 28 y 90 dias, todas las muestras con sustituciones
de tierra de diatomea, a excepcion del mortero con la muestra Bodega, sobrepasaron los

valores de resistencia de la probeta de control.

A las edades de 3 y 7 dias, los morteros con 10% de tierra de diatomea de tipo JJ
mantienen niveles de resistencias similares a los del control. Sin embargo, a los 28 y 90

dias dichas muestras superan los especimenes control.

Las muestras con 10% de tierra de diatomea de tipo Guatemala presenta una
tendencia similar, donde a edades tempranas presenta resistencias a compresion
ligeramente inferiores a la de control y a los 28 y 90 dias estas superan a las probetas

control e incluso obtienen valores mayores que las que cuentan con 10% de JJ.

Las resistencias a compresion obtenidas en las probetas con 10% de tierra de
diatomea bodega, corrobora las pruebas anteriores donde indicaba la poca reactividad

puzolanica de dicha diatomea. Es probable que la presencia de materia organica en la
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muestra de la bodega hace que se retrase la hidratacién del cemento y por lo tanto las

resistencias disminuyen respecto al resto de morteros.

Al realizarle un tratamiento previo de calcinacion a la tierra de diatomea de bodega,
se obtuvieron mayores resistencias que la muestra original. Dichos valores llegaron a ser

ligeramente mayores que la muestra de control a edades medias y largas.

La linea amarilla que se representa en la ilustracion 60 muestra el valor del control
a los 28 dias de curado, y como se puede comprobar todos los morteros con un 10% de
tierra de diatomea superan ampliamente este valor a excepcion de la muestra con

bodega original.

Las amasadas del 25% de sustitucion se realizaron posteriormente a las del 10% y
se decidio prescindir de la muestra de bodega original visto los malos resultados
obtenidos para el porcentaje del 10%. Como se observa en la tabla 30 y en la figura 60
con mayor porcentaje de tierra de diatomea existe una reduccion de la resistencia de los
morteros, algo totalmente Iégico puesto que ahora estamos reduciendo el cemento en

mayor proporcion.

Para las muestras del 25% de sustitucion se calculé el indice de actividad
resistente, IAR que se calcula como el cociente entre el mortero con sustitucion y el
mortero control. Segun la norma UNE EN 450-1, norma que se refiere al uso de cenizas
volantes, se indica que pueden ser usadas en una sustitucion del 25%, cuando el indice

de actividad resistente a los 28 y 90 dias no sea inferior al 75% y 85% respectivamente.

=

AR = + 100

R.¢c

Donde,

110



e Rcs es la resistencia a compresion del mortero con sustitucion de puzolana
natural
¢ Rcc es la resistencia a compresion del mortero control
Por lo tanto, en este estudio las muestras con 25% de tierra de diatomea deben ser
mayores a 44.30 Mpa y 56.46 Mpa, para los 28 y 90 dias respectivamente. En la tabla
31 e ilustracién 69 observamos los resultados de indice de actividad resistente para cada

una de las amasadas.

Tipo % Mortero IAR
Cemento Sustitucion 28 dias 90 dias
25% JJ 100% 99%
502'?2"'_‘[ 25% Guatemala 104% 104%
25% Bodega calcinada 90% 92%

Tabla 31: indice de actividad resistente de las muestras con 25% de tierras de
diatomeas
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Control Cem 52.5 1] 25% Guatemala 25% Bodega Calcinada 25%

llustracion 69: indice de actividad resistente de muestras con diatomeas JJ,
Guatemala y Bodega Calcinada

Se observa que, a los 28 dias de ensayo, todas las muestras con 25% de sustitucion
superan el 75% requerido para dicha edad e incluso el 85% de IAR exigido a los 90 dias.
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Como es de esperarse, a los 90 dias las muestras con los tres tipos de diatomeas

cumplen el indice de actividad resistente.

Por lo tanto, se concluye que a un 25% de sustitucion, las 3 tierras de diatomeas
(Guatemala, JJ y Bodega calcinada) cumplen los requisitos de resistencias a compresion
para ser consideradas como materiales sustitutos del cemento portland, similares a las

cenizas volantes.

Este hecho contradice el articulo publicado por Bulent Yilmaz y Nezahat Ediz [20],
donde mencionan que la diatomea cruda da resultados positivos hasta un 10% de

sustitucién, pero que sustituciones superiores producen resistencias muy bajas.

Igualmente contrasta a Nurhayat Degirmenci y Arin Yimaz [21], ya que mencionan
que después de un 5% de reemplazo, las tierras de diatomeas empeoran las resistencias

de los morteros de cemento.
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CAPITULO V: CONCLUSIONES

A continuacion, se muestran las principales conclusiones extraidas de la

presente investigacion:
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La composicion quimica de las tierras de diatomeas JJ, Guatemala, Bodega
y bodega calcinada muestra que todas ellas tienen porcentajes de silice
superiores al 80% y que la suma de los tres Oxidos fundamentales
(SiO2+Al203+Fe203) tienen valores superiores al 75%. Composiciones

idéneas para comportarse como materiales puzolanicos.

El analisis por difraccién de rayos X muestra que en general existe un
importante caracter amorfo en este tipo de materiales. Sus compuestos

mineraldgicos principales son la cristobalita y el cuarzo.

En las medidas de conductividad y pH en suspensiones acuosas calltierra
de diatomeas, las suspensiones con JJ resultaron ser las mas reactivas,
seguidas por las del tipo Guatemala. Las tierras de diatomeas de bodega no
parecian reaccionar con la cal de manera significativa, por lo que se procedié
a calcinar la muestra a 500°C para aumentar su reactividad. Con este

tratamiento se consiguié reactivar este residuo.

Los estudios termogravimétricos en pastas de cal y cemento corroboran los
resultados obtenidos en el estudio de pH y conductividad, es decir, las tierras
de diatomeas reaccionan con la cal formando como principal producto de

reaccion el silicato calcico hidratado.

Las resistencias a compresion de los morteros que contenian un 10% de
sustitucidn de tierra de diatomea, lograron superar a los morteros de control
a excepciodn de la tierra de diatomea de tipo Bodega. La presencia de materia
organica en este tipo de materiales retrasa la hidratacién del cemento

portland.
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A pesar de que en las pruebas de conductividad y termogravimetria, la
muestra JJ dio mejores resultados que la de Guatemala, los morteros con
esta ultima muestra obtuvieron los mayores valores de resistencia a
compresion a los 28 y 90 dias (66.05 Mpa y 74.85 Mpa).

Con reemplazo de un 25% de cemento por las tierras de diatomeas se
produjo una reduccion de la resistencia respecto al mortero control. A los 28
dias, unicamente la tierra de diatomea de Guatemala logré superar la
resistnecia de las probetas de solo cemento portland. Sin embargo, todos los
morteros con las tierras de diatomeas de JJ, Guatemala y Bodega Calcinada
cumplieron con el indice de actividad resistente, de acuerdo a la norma UNE

EN 450-1 aplicada a cenizas volantes.

En base al indice de actividad resistente de la norma UNE EN 450-1, se
considera que las tierras de diatomeas de tipo JJ, Guatemala y Bodega
previamente calcinada pueden ser utilizadas en morteros de cemento

Portland con sustituciones de hasta un 25%.

Podemos decir que este trabajo de investigacion abre la puerta al posible
uso de tierras de diatomeas como adicion puzolanica en morteros y

hormigones de cemento Portland.

El hecho de demostrar que estas tierras de diatomeas de distintos origenes
naturales o residuales pueden ser validas en porcentajes significativos, sin
perder prestaciones en dichos morteros, supone una mejora tanto
economica como medioambiental en el campo de la construccion y abre la
puerta a su utilizacion en paises donde dichos depdsitos son elevados.
Ademas, supone un hito importante la posibilidad de valorizar este tipo de
residuos, ya que usados en grandes volumenes en industrias

agroalimentarias.



CAPITULO VI. FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION

En este ultimo apartado se indican algunas de las lineas futuras de trabajo

relacionadas con este trabajo.

e Realizar estudios de trabajabilidad y viscosidad con dichas puzolanas, ya
que se detectd que, en morteros de cemento, reducen la trabajabilidad de
las mezclas.

e Ampliar el estudio a otro tipo de tierras de diatomeas residuales como las de
las industrias cerveceras.

e Estudiar profundamente posibles tratamientos a dichas tierras de diatomeas
para aumentar su reactividad.

e Estudiar la durabilidad de estas mezclas cemento/tierra de diatomeas.

e Ultilizar estas tierras de diatomeas en otro tipo de conglomerantes distintos

al uso del cemento Portland, como los geopolimeros.
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