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RESUMEN

En los pactos de 1966 y Derechos Humanos de la "Tercera Generacion" se ha
proclamado el derecho a una vivienda. En la actualidad existen paises en vias que

Ill

desarrollo donde gran parte de la poblacién no tiene vivienda o el “refugio” donde
habita no dispone de las suficientes garantias de estabilidad y durabilidad. Por otra
parte en la mayoria de estas naciones el acceso a conglomerantes como el cemento es

muy dificil y el precio que tiene hace prohibitivo su uso.

En este trabajo se han estudiado mezclas de diferentes conglomerantes con el fin de
reducir la cantidad de cemento e incluso eliminarlo; siendo sustituido por otros como
la cal, el yeso o sus mezcla con la ceniza de cascara de arroz. Son materiales de muy
facil produccién por la poblacién con escasos recursos; que ademas lleva aparejado un
menor coste medioambiental con respecto al uso exclusivo de cemento. Dichas
mezclas si cumplen con los requisitos necesarios, podrian ser usados en vez de
cemento en la fabricacion de morteros, elementos prefabricados sin armadura,
estabilizaciéon de muros y terrenos, etc..

En este estudio se ha observado que la mezcla de cal/yeso /ceniza de cascara de arroz
provoca que los tiempos de manipulacién de la mezcla sean cortos, por la gran
demanda de agua; por ello se utilizd el azicar como retardante. Dicha sustancia ha
demostrado tener excelentes propiedades, retrasando el principio de fraguado,
aportando gran trabajabilidad y todo ello sin afectar de manera importante a las
reacciones puzoldnicas de la cal con la ceniza de cascara de arroz. Adicionalmente este
aditivo, cumple con las premisas del trabajo, al ser un material de bajo coste
econémico y medioambiental; asdé como facilmente disponible en contextos de
subdesarrollo.
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1. INTRODUCCION

1.1 ASPECTOS HISTORICOS DE LOS CONGLOMERANTES

Hace miles el hombre pasa de ser ndmada a sedentario debiéndose preocupar por la busqueda de
refugios sensiblemente estables. En dicho momento comienza a usar materiales aglomerantes;
siendo muy dificil saber con exactitud el comienzo de utilizacidon de esta técnica; no obstante se
han encontrado vestigios de la utilizacién de mampuestos y morteros de arcillas alrededor de los
anos 5600 A.C. en las riberas del rio Danubio en Yugoslavia para chozas en un pueblo de la edad de
piedra.

Igualmente saber el comienzo del uso de los conglomerantes resulta muy dificil, pero se ha
datado hacia el aiflo 2650 A.C. que en las pirdmides de GIZET (Cheops, Chefrén y Micerinos), las
piezas fueron pegadas con un mortero de yeso calcinado (de baja calidad) y arena.

Posteriormente hacia el afio 500 A.C los griegos usaron mezclas de caliza calcinada, agua y arena,
para su empleo como morteros y enfoscados en ladrillos no cocidos; pudiendo reconocerse
probablemente como el primer hormigdn de la historia. Posteriormente la civilizacion romana
realizé obras con este tipo de mortero/hormigén antes del afio 300 A.C.

Este tipo de morteros tenia una escasa durabilidad por lo que muchos estudios presuponen la
realizacion de multitud de pruebas empiricas hasta que se descubrié que la adicion de ciertas
arenas y rocas volcanicas alargaban la durabilidad de los morteros/hormigones, dando una mayor
resistencia y siendo el comienzo de los cementos puzoldnicos donde se producian las
combinaciones quimicas de la silice amorfa con la cal ante ciertas condiciones ambientales. Se
sabe que las faldas del Vesubio eran explotadas para la fabricaciéon de un cemento puzoldanico.

Se puede decir que en la antigliedad fue la civilizacion romana la que descubrié todo el potencial
de estos materiales como lo demuestra el Pantedn de Roma manteniendo el record de ser la
mayor construccion de hormigén no armado del mundo.

Con la caida del imperio romano se pierde el uso del hormigdn en la construccién de edificios,
llegando casi a desaparecer en la edad media y el renacimiento, apreciandose su uso de forma casi
esporadica las mezclas de cal y cenizas volcanicas.

Fue en el siglo XVIII cuando se reconstruyd un faro en el acantilado de Edystone en la costa

Cornwall (Inglaterra) por John Smeaton mediante el empleo de piedra unida con un mortero de cal
capaz de soportar fuertes vientos y oleaje.
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Posteriormente se realizaron numerosos estudios para conseguir conglomerantes hidraulicos
hasta la culminacion/desarrollo de los cementos actuales.

En 1824 Joseph Aspdin realizd una mezcla de arcilla y caliza que calcin6 a elevada temperatura
considerandose el origen del cemento actual y cuya férmula fue mejorada por Isaac Johnson en
1845 mediante la elevacion de la temperatura.

Finalmente hacia 1900 cuando Vicat y Le Chatelier lograron producir cemento de calidad
uniforme, que pudiera ser usado en la industria de la construccion (1).

Queda por tanto patente que los origenes del cemento actual pasaron por conglomerantes de
actividad puzoldnica; entendiendo por una puzolana una materia esencialmente silicoaluminosa
que finamente dividida generalmente no tiene ninguna propiedad conglomerante, pero posee
constituyentes (silice - alimina) capaces a la temperatura ordinaria, de fijar hidréxido de cal en
presencia de humedad para dar compuestos estables con propiedades hidraulicas.

Puzolana + x CH + H20 - CSH + ACH + SACH

Hoy en dia el uso de las puzolanas en el cemento es algo muy extendido, tanto por las
aportaciones tecnoldgicas que conlleva (aumento de resistencias, aumento de la durabilidad,
disminucién de la permeabilidad, disminucidn del calor de hidrataciéon, mejora de la resistencia a
la abrasidn,...), como por el ahorro energético que se estima, que ronda de un 20 a un 50%
dependiendo del tipo de cemento y la cantidad de puzolana afiadida (2-3). Se dice que en un
futuro serd muy raro el empleo de cementos o la fabricacién de hormigones sin la adiccidon de

materiales puzolanicos. (4).

Las puzolanas que se usan hoy en dia son muy diversas dividiéndose en dos tipos:

- Puzolanas naturales

e Rocas volcdnicas, compuestas por un vidrio amorfo producido por enfriamiento brusco
de la lava. Como es el caso de las cenizas volcanicas, las tobas,...

e Rocas o suelos en las que el constituyente siliceo contiene 6palo, ya sea por la
precipitacion de la silice de una soluciéon o de los residuos de organismos como por
ejemplo las tierras de diatomeas, arcillas calcinadas por via natural a partir de un flujo
de lava,...

- Puzolanas artificiales
e Cenizas volantes generadas en la combustién de carbdn mineral, principalmente en las
plantas térmicas de generacion de electricidad.

e Arcillas activadas o calcinadas artificialmente.
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e Escorias de fundicidn procedentes principalmente de la fundicion de acero en altos
hornos.

e Cenizas de residuos agricolas como por ejemplo ceniza de cascarilla de arroz, ceniza del
bagazo y la paja de la cafia de azucar. Los cuales deben ser quemados a una
temperatura controlada para obtener un residuo mineral rico en silice y alimina.

Generalmente los materiales puzoldnicos presentan un alto contenido de silice (SiO,) y/o alimina
(Al,03) en estado vitreo, caracterizado por tanto por su baja cristalinidad.
En el caso de las puzolanas que provienen de desechos de la agricultura (cenizas de la caia de
azucar y el arroz), es fundamental controlar la temperatura de combustidon y el tiempo de
residencia del material en el horno; asi como la forma de su enfriamiento.

1.2 ANTECEDENTES

El estudio de conglomerantes alternativos de facil produccién, bajo coste y donde se pueda
realizar la deslocalizacion de su produccion (caso contrario del cemento) (5), podria ser uno de los
factores que mejoraria el crecimiento de la infraestructuras y aumento del nivel de vida en paises
en vias de desarrollo, permitiendo la construcciones de edificaciones estables, durables y donde se
podria hacer participes a los integrantes de las comunidades; evitando y/o minimizando el uso del
cemento que resulta muy caro en este tipo de poblaciones y facilitando su reconstruccién y obras
de mantenimiento.

Poner al alcance de la poblacién este tipo de conglomerantes también podria permitir la
prefabricacion de elementos (ladrillo, bloques, tejas,...) que ademas permitirian el crecimiento de
industrias locales. En pocas palabras seria un enorme avance el pasar de viviendas minimas
aisladas a viviendas multiples intentando combinar residencia, produccién, ocio,
infraestructuras, ... (6).

Dentro de esta linea de busqueda de prefabricados y la minimizacion del uso de cementos se han
realizado otras experiencias como la investigacién para la produccién de tejas de microcemento
en viviendas de interés social (7); estudios para la fabricacién de ladrillos ligeros mediante la
inclusién de ceniza de cascara de arroz y poliestireno expandido (8); o los estudios para el empleo
de la ceniza de cascara de arroz en pavimentos de bajo volumen de transito (9).

También hay que tener en cuenta, que en construccién aproximadamente un 50% del uso de
cemento Portland se utiliza para aplicaciones secundarias tales como rehabilitaciéon y enlucidos
donde no se necesitan resistencias elevadas. En este caso los conglomerantes cal/ceniza de
cascara de arroz pueden sustituir al cemento Portland en estas aplicaciones. La resistencia de los
conglomerantes cal/ceniza de cascarilla depende de la reactividad de la ceniza y de la relacién
cal/ceniza. Pero algunos autores han determinado que la resistencia de estas mezclas se
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incrementa hasta 28 dias pero a mayor edad puede observarse a veces un decrecimiento (10). Este

decrecimiento no esta totalmente estudiado pero parece atribuirse a un cambio en la morfologia 'y

la cristalinidad del gel CSH formado en la reaccién puzolanica, a un exceso de silice cristalina en el

producto o a la presencia de inquemados. Es por eso que se han intentado mezclas ternarias,

anadiendo otras puzolanas como ceniza volante, metakaolin (11), o catalizador de craqueo
catalitico (12).

El presente trabajo considera como base fundamental la mezcla de 3 conglomerantes (cal, yeso y

ceniza de cascara de arroz); aunque inicialmente se introdujeron algunas variantes para el estudio

de posibles alternativas. Los motivos de su uso y mezclas han sido:

1-

El yeso por tener tiempos de principio de fraguado sensiblemente cortos, gran facilidad y
economia de produccién; ya que a temperaturas comprendidas entre 120-1802C se
produce la deshidratacion parcial del sulfato célcico.

CaS04-2H,0 + Calor (125-180°C) = CaS04-1/2 H,0 + 3/2 H,0

La cal por tener una relativa facil produccion en hornos caseros y aporte de grandes
resistencias. Su produccién se produce por la descarbonatacion de la piedra caliza en
temperaturas del orden de 8502C.

CaCOs + Calor (8502C) - Ca0 + CO,

La ceniza de cascara de arroz (CCA) por ser un compuesto con un elevado contenido de
silice reactiva y muy facil produccién, asi como ser una materia prima de facil adquisicion,
ya que en muchos paises en vias de desarrollo el arroz es un alimento basico.

Este material tiene unas interesantes propiedades al combinarlo con la cal formando un

conglomerante puzoldnico y de importantes resistencias mecanicas.

Actualmente en el mundo se produce cada afio aproximadamente 120 Mt de cascara de
arroz. Teniendo en cuenta que la relacion ceniza/cascara de arroz es del 18%, la produccién
mundial de CCA podria ser de hasta 21 Mt/afio.

De todas formas, hay que tener en cuenta que el origen de la actividad puzolanica de la
cascarilla de arroz esta precisamente en su composicién mineral que, como hemos visto
anteriormente, es rica en silice.

Hay que tener muy en cuenta que el proceso de quemado y posterior enfriamiento influira
de forma determinante en las caracteristicas de la ceniza obtenida, es decir, las variaciones

en las condiciones de incineracion van a dar como resultados cenizas totalmente distintas.
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Por ejemplo, si la temperatura resulta muy baja no se consumiria por completo la parte
organica de la cascarilla; si por el contrario, resulta excesiva se corre el riesgo de que la
silice sufra un proceso de cristalizacién; ambas condiciones supondrian una disminucién de
la reactividad, pudiendo incluso llegar a convertirla en totalmente inerte. Varias
investigaciones precedentes sefialan que las condiciones idéneas se presentan con un
guemado entre 500 y 7002 C. Algunas van mas allad indicando los valores exactos de
temperatura, tiempo y método de enfriamiento, demostrando que la ceniza con mejores
caracteristicas se obtiene con un quemado a 500 2C durante 12 horas, seguido de un
enfriamiento rapido (el enfriamiento puede hacerse dentro del horno, considerado
enfriamiento lento, o extrayendo la ceniza inmediatamente al exterior, lo que seria el
enfriamiento rapido). Evidentemente, estos valores corresponden al tipo de cascarilla con
el que se ensayd. Debido a la gran variedad de cascarillas existentes no resulta adecuado
establecer estos resultados como Unicos, pero si nos pueden dar una idea de los margenes
en que deberiamos movernos (13).

Por otro lado no solo el control de la temperatura y el tiempo de combustion es
importante, ya que otras experiencias han demostrado que una correcta molienda pueden
hacer de este material una puzolana muy reactiva superando incluso al humo de silice
(14). De todas formas, hay que tener en cuenta que el origen de la actividad puzoldnica de
la cascarilla de arroz estd precisamente en su composicidon mineral que, como hemos visto
anteriormente, es rica en silice.

4- Como alternativas a la combinacion de conglomerantes anteriores se ha realizado otros
ensayos sustituyendo la cal por cemento tipo CEM | 52,5R.

La eleccion de este tipo de cemento viene condicionada con el fin de evitar interferencias
de adiciones puzoldnicas (que puedan venir como adiciones), asi como intentar estudiar
expansiones por la formacién de ettringita.

En la actualidad se han realizados numerosos estudios de mezclas de sistemas binarios y ternarios
de conglomerantes en la busqueda de determinadas propiedades o la compatibilidad entre ellos,
como por ejemplo mezclas de yeso-cemento-puzolanas donde se ha determinado que la inclusién
de puzolanas en las mezclas mejoran notablemente la resistencia a la humedad, a los ciclos hielo
deshielo y al agua (15-16-17) o las mezclas de yeso-cemento-humo de silice donde una inclusidn
O6ptima de humo de silice evita la formacién de taumasita y ettringita (18). Igualmente en sistemas
binarios de morteros de cal y puzolana se dificulta o anula la formacién de taumasita (19).

Igualmente se ha estudiado que la reaccién alcali-silice con mezclas de cementos de distintos tipos
(sin adiciones, con filler y puzoldnico) y cenizas de cdscara de arroz natural y molida por Batic,
O.R., Giaccio, G. y Zerbino, R e Isaia (20) donde se muestran expansiones para ambos tipos de
cenizas siendo mucho mas acusados para la ceniza natural. En el caso de la ceniza natural, las
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expansiones se produjeron en todos los tipos de cementos siendo los cementos puzolanicos los de
menor cuantia mientras que los adicionados con filler las expansiones superaron el limite del 0,1%,
sin detectarse en ningun caso reacciones alcali-silice. Este estudio también concluyd que la ceniza

molida tenia mucho mejor comportamiento desde el punto de vista de las resistencias mecdnicas.

Si sabemos que el uso de yeso o la demanda de agua que presenta la ceniza de cdscara de arroz
debido a su caracter poroso puede hacer que estas mezclas presenten una dificil manejabilidad en
estado fresco. Para ello se ha investigado en este trabajo el uso de distintos aditivos naturales que
mejoren dicha manejabilidad, de manera que retarde lo suficiente el fraguado de la mezcla y nos
permita no utilizar relaciones agua/conglomerante muy altas. En este sentido, existen distintos
trabajos en morteros de cal, donde se usan aditivos para este hecho u otros.

En este caso y debido al empleo de proporciones importantes de yeso los tiempos de
manipulacién son excesivamente cortos por lo que se estudid el uso de
retardadores/plastificantes de bajo coste (acido citrico y azucar) y alta solubilidad (en ambos casos
de 1.330g por litro de agua), con el fin de lograr hacer compatibles dichas mezclas con la
produccién de elementos prefabricados, morteros para la union de piezas, enfoscados (se ha
demostrado la mejora de la adherencia de los morteros cemento con sustituciones del 5% de
Clinker por ceniza de cascara de arroz (21), estabilizacién de suelos,... para ello no solo se ha
considerado lograr unas resistencias minimas, sino también la buUsqueda de una trabajabilidad
aceptable, tiempos razonables de manipulacién y nulas o bajas expansiones a largo plazo.

Tras las pruebas iniciales se ha optado por el azicar como elemento de facil obtencién, alargando
los tiempos de principio de fraguado y mejorando la trabajabilidad no impidiendo la reaccién
puzolanica (aunque la ralentiza).

Dentro de esta linea en la busqueda de retardantes y/o plastificantes destacan estudios con
mortero de cal de A. lzaguirre, J. Lanas, J.I. Alvarez (22-23) donde se demuestra que la inclusion de
almidon de bajo peso molecular en distintas dosis pueden permitir obtener matrices mas
coherentes que derivan en una mayor resistencia y durabilidad, mientras que por el contrario los
de alto peso molecular producen un espesamiento del mortero fresco derivando en una mayor
porosidad. Igualmente el oleato de sodio (24), ha demostrado ser un importante reductor de los
huecos atrapados en morteros.

Otros estudios de A. Izaguirre, J. Lanas, J.I. Alvarez (25), han demostrado que el hidroxipropil de
metilcelulosa se adsorbe sobre el hidréxido de calcio reduciendo el entrelazamiento de las
cadenas y su viscosidad en pro una mayor trabajabilidad; por ello y tras un analisis con sistemas
ternarios se decidio sustituir el yeso por filler calizo con el fin de estudiar la afeccion del azucar en
las reacciones puzolanicas.
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2. OBIJETIVOS

En este trabajo se han estudiado mezclas ternarias cemento Portland/yeso/ceniza de cascara de
arroz, y cal/yeso/ceniza de cascara de arroz, buscando la compatibilidad de los materiales ; asi
como la obtencion de un conglomerante con resistencias mecanicas adecuadas a corto y medio
plazo, y cuya manejabilidad en estado fresco sea adecuada, con vistas a futuras aplicaciones en
contextos de subdesarrollo, con un bajo coste econédmico y medioambiental.

En las mezclas estudiadas se ha empleado siempre una proporcién de cal/puzolana 1/1,5 con el fin
de lograr la combinacidon completa de la cal formando silicatos célcicos hidratados que aporten
resistencias mecanicas. Relaciones similares ya han sido estudiadas en otras investigaciones (26)
para el uso de la ceniza de cascara de arroz en construcciones de bajo coste, tratando de reducir el
contenido en cal, que es el material con mayor coste econémico y medioambiental, frente a la

ceniza de cdscara de arroz (que es un material residual).

Para la obtencidn de un tiempo de fraguado adecuado se ha valorado la utilizacién de aditivos

naturales como acido citrico y azucar.
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3. MATERIALES, EQUIPOS Y METODO

3.1 MATERIALES
Yeso

El yeso utilizado es de la marca IBERPLAST del tipo B1/5/2 fabricado por PLACO. Se trata de un
producto sin aditivos con un coeficiente de conductividad térmica de A= 0,30 W/mK, factor de
resistencia a la difusion del vapor de agua de 6 y un indice de pureza mayor del 75%.

Cal
La cal empleada para el presente estudio es del tipo CL90-S y de la casa comercial Cales Pascual,
en su formato de cal apagada (hidréxido cdlcico Ca(OH),), con un indice de pureza del 90%.

Ceniza de cdscara de arroz (CCA)

La ceniza de cascarilla de arroz empleada ha sido, proporcionada por la empresa Maicerias
Espafiolas DACSA S.A., procedente de un proceso de incineracion industrial.

Previa a su utilizacidon ha sido molida, obteniendo un tamaifio medio de particula de 17um para
incrementar su reactividad y reducir la demanda de agua.

Observada al microscopio dptico se puede distinguir una mayoria de zonas oscuras salpicada por
zonas mas blancas que corresponderian a fragmentos de cdscara sin quemar. También se advierte
qgue en la gran mayoria de las particulas se mantiene la estructura fisica original de la cascarilla.

Imagen 3.1- Micrografia dptica ceniza DACSA

Las siguientes imagenes muestran fotografias tomadas mediante microscopia electréonica de
barrido (SEM) donde puede apreciarse una estructura caracteristica de la CCA, en la que se
observan zonas angulosas junto con otras redondeadas. Se constata la existencia de silice que se
mantienen después del proceso de combustidon de la cascarilla.
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Imagen 3.2 — Microscopia electrénica (SEM) Ceniza de cascarilla de arroz DACSA

Un andlisis por energias dispersivas de rayos X demostré que el elemento predominante en esta

ceniza es el Si, y presenta porcentajes menores de K, Ca y Na.

Silicio y oxigeno coinciden espacialmente lo que corrobora la presencia de silice (SiO;), este hecho
se confirma con la difraccion de rayos X, cuyos resultados se muestran en la grafica 3.1. El
difractograma pone de manifiesto la presencia de Silice en forma de Cristobalita mayoritariamente
y en menor proporcidon Tridimita y Cuarzo. La desviacién de la linea para valores de 20
comprendidos entre 15 y 30 da una idea de la predominancia de silice amorfa.

”» CCADACEA

»

INT NI D (Urddados Artitrand as)

“ » !‘6

2Theea |Crmion

Grdfica 3.1 - Difractograma ceniza DACSA

Cemento

Se ha utilizado cemento Pdrtland gris tipo CEM 1-52,5R suministrado por empresa Cemex (Bufiol-

Valencia).

La composicion quimica en porcentaje de dicho cemento, facilitada por el fabricante es la
siguiente:

SlOZ A|203 Fe203 Ca0o MgO 503 Kzo Nazo P.F R.I

19,90 | 5,38 | 3,62 |[63,69 (214 |3,66( 1,17 (0,10 | 2,02 | 0,90

P.F pérdida al fuego
R.l residuo insoluble

Tabla 3.1 —Composicion de cemento
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El didmetro medio de particula de este cemento es de 16,698 um y su curva granulométrica es la siguiente:

H
1

Volumen (%)
w

2 -

1 -

0 = 1 T T 1 1 L
0,01 0,1 1 10 100 1000 10000

Tamaiio de particula (um)

Grdfica 3.2 -. Curva granulométrica del cemento utilizado

Agua

Para la preparacion de pastas y morteros se utilizé el agua suministrada por la red de agua potable
de la Universidad Politécnica de Valencia. Con las siguientes caracteristicas:

Cloruros 93 mg/I
Calcio y Magnesio 480mg/I
Sulfatos 298 mg/I
pH 7,88
Conductividad 939 uS/cm
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3.2 EQUIPOS
Amasadora

La amasadora utilizada es de la casa IBERTEST y cumple con la norma UNE- EN 196-1.

Imagen 3.3 — Amasadora Ibertest

Dicha amasadora consta principalmente de un vaso de acero inoxidable que se fija a la base por
presion y lo mantiene fijo durante el amasado; una pala con movimiento planetario que produce
el amasado o agitacion de la pasta y que permite su desmontaje para facilitar su limpieza, una
tolva de vertido automatico de aridos y un cuerpo principal donde se aloja el motor y el cuadro de

control interno.

Moldes

Se utilizaron moldes de acero para la fabricacidn de probetas de mortero de 4x4x16 cm; pudiendo
realizar con cada molde 3 probetas.

El molde es de acero y estd compuesto de varias piezas que cumple con la norma y su disefio
facilita las labores de desmoldeado de las probetas sin dafiarlas.

Imagen 3.4 — Molde para fabricacion de probetas de morteros (4x4x16 cm)
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Para la compactacién se ha utilizado una compactadora modelo CIB 801 de la marca IBERTEST. El
funcionamiento esta basado en una leva que levanta el conjunto mévil de brazos, mesa y molde y
lo deja caer desde una altura de 15mm a una velocidad de 60 rpm.

Imagen 3.5 :Compactadora

Mesa de sacudidas

La medida de la trabajabilidad en morteros se realizé utilizando una mesa de sacudidas, siguiendo
el procedimiento expuesto en la norma UNE 83-811-92.

El molde usado es troncoconico de latén. El llenado se realiza en dos fases, mediante una
compactacion manual de 10 golpes de pisén, realizando 15 golpes por segundo y posteriormente
se retira el molde y se mide el didmetro del cono resultante.

Imagen 3.6 — Mesa de sacudidas

Camara humeda

Consiste en un habitaculo donde se mantienen unas condiciones de humedad y temperatura
constantes (202 C. y 98% humedad relativa).

Pagina 16 de 56



Anadlisis termogravimétrico

El equipo utilizado es el TGA 850 Mettler- Toledo, que permite la medida simultanea de la curva
termogravimétrica y la curva de analisis térmico-diferencial (DTA); donde se registra la variacién
de masa a los largo del tiempo en funcién del incremento de temperatura en una atmosfera

controlada.

La representacién de la masa o del porcentaje de masa en funcion del tiempo se denomina

termograma o curva de descomposicién térmica.

El equipo cuenta con una electrobalanza horizontal, un horno y sensores de temperatura que
estdn en comunicacidon con un ordenador, donde se registran y se procesan los datos. La

microbalanza tiene una resolucién de 0,1 pg.

Para ser analizadas, las muestras se colocaron dentro de crisoles de aluminio de 100ul con tapa
sellable. Dicha tapa cuenta con un micro-orificio, el cual facilita la obtencién de una atmodsfera
autogenerada, por lo que la muestra permanece por un mayor tiempo en equilibrio con su fase
gaseosa, dando como resultado una mejor separacion de los procesos de pérdida de masa
consecutivos, con el consecuente desplazamiento de picos hacia temperaturas superiores.

Imagen 3.7 — a) Crisoles de aluminio de 100uL; b) Prensa para sellar crisoles de aluminio.

Las condiciones de ensayo aplicadas en este trabajo fueron las mismas, utilizadas por trabajos
realizados anteriormente por el grupo de investigacion. Para identificar y cuantificar los procesos
de deshidratacién de los conglomerantes, el ensayo fue realizado en un intervalo de temperatura
entre 35°C y 600°C con una velocidad de calentamiento de 10°C/min en atmdsfera de nitrégeno
(flujo de 75mL/min).

Antes de ser ensayadas, las muestras deben de ser molidas en un mortero de dgata con acetona

con el objetivo de detener los procesos de hidratacidon de la pasta. A continuacion se filtra la
muestra con la ayuda de una bomba de vacio y se lleva la muestra a estufa durante 30 min a 60°C.
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Para finalizar la etapa de preparacién de las muestras, se tamiza la muestra en un tamiz de 125 um
y el material pasante es la muestra que se utiliza en el analisis termogravimétrico.

En el estudio de las combinaciones de cemento/puzolana y de cal/puzolana la utilizacién de esta
técnica es muy util, porque permite observar la pérdida de masa debida a reacciones de
deshidratacién. Igualmente es muy util para el estudio de las reacciones de deshidratacién de los
yesos.

Las reacciones de deshidratacion que normalmente se observan son las siguientes:

CaS04-2H,0 - CaS04-1/2 H,0 +3/2 H,0
CaS04:1/2H,0 - CaS0O4 + 1/2 H,0
Ca(OH), = Ca0 + H,0

SCH - SC + H,0

ACH - AC + H,0

SACH - SAC + H,0

La cuantificacién de los saltos en el termograma permite determinar la variacién en la masa de la
muestra y por tanto estudiar la composicién del material objeto de estudio.

Por otro lado la derivada de la curva TG nos proporciona informacién sobre la velocidad de
pérdida o ganancia de masa con la temperatura o con el tiempo. Esta representacién permite
identificar con mayor facilidad las variaciones de masa, especialmente cuando las pérdidas son
muy pequeiias o bien cuando existen varios procesos con temperaturas de activacion muy
cercanas.

Imagen 3.8 — Equipo de termogravimetria

Ensayos mecanicos a flexion y compresion

Para la realizacién de los presentes ensayos se ha utilizado un pértico de flexion PEF-150-MDA de
la marca IBERTEST con capacidad maxima 150 kN, con control electrénico y capaz de cumplir con
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las exigencias de la normativa actual para este tipo de ensayos en funcion del material. Sobre esta
magquina se han acoplado las capillas de flexién y compresién para la realizacién de los diversos
ensayos. Las velocidades empleadas han sido de 0,1 kN/s en flexiony 1 kN/s en compresion.

Imagen 3.9 — Equipo para ensayos de flexion y compresion

Microscopia electrénica de barrido (SEM)

En muchos campos de la quimica, ciencia de materiales, geologia y biologia, esta siendo cada vez
mas importante el conocimiento detallado de la naturaleza fisica y de la naturaleza quimica de las
superficies de los sélidos a escala submicrométrica, obteniéndose basicamente con dos técnicas, la
microscopia de barrido de electrones (SEM) y el microanalisis con sonda de electrones (EMPA). Los
microscopios electrénicos comerciales mas modernos estan disefiados para llevar a cabo ambos
tipos de mediciones.

Para obtener una imagen por microscopia electrdnica, la superficie de una muestra sélida es
barrida seglin un modelo raster con un haz de electrones muy fino.

Un raster es un modelo de barrido similar al utilizado en un tubo de rayos catddicos, en el que un
haz de electrones barre la superficie en linea recta, vuelve a la posicién inicial y es desplazado
hacia abajo una distancia establecida.

En este estudio se utilizé un equipo de microscopia electrénica modelo JEOL JSM6300, aplicando a
la muestra un voltaje de 20 KV para la obtencion de imagenes.

Imagen 3.10 — Equipo de microscopia electronica
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Se realizaron estudios sobre pastas para para tratar de caracterizar los productos de hidratacion.

Las muestras deben ser metalizadas para facilitar la conductividad eléctrica de las mismas. El
recubrimiento de dichas muestras se realizd con oro, porque se obtienen imagenes mas nitidas
gue con carbono. El recubrimiento con oro se realizé utilizando el equipo BALTEC SCD 005. El
tiempo de exposicion de la muestra fue de 90 segundos, a una intensidad de 40 mA y una
distancia de trabajo de 5mm. La presion a la que se realizé el proceso de recubrimiento fue de
2,4*10 mbar. El microandlisis se realizé con un equipo OXFORD INSTRUMENTS modelo Link-Isis.
El programa de adquisicién de rayos X fue X-Ray analysis y el programa para cuantificar el SEM
Quant que utiliza el método ZAF. Finalmente, la adquisicion de imdagenes se realizd mediante el
programa Autobeam.

3.3 METODOS

Amasado
Para el amasado de morteros y pastas se han seguido las normas Normas: EN 196-1(Nov. 2005),
ASTM C-305, EN 196-3 (Nov. 2005) y UNE-EN 1015-2/98.

El amasado de morteros para estudios de resistencia mecanica se realizdé mediante el
procedimiento siguiente:

- Sediluye el azucar en el agua de amasado antes de colocarlo en el vaso de la amasadora

- Se afade la mezcla de los distintos conglomerantes y se mezcla durante 30 segundos a
velocidad lenta

- Posteriormente y sin parar el amasado se anade el drido durante otros 30 segundos

- Tras el vertido del arido continua el amasado otros 30 segundos a velocidad rapida

- Se deja reposar el mezcla durante 90 segundos; tiempo durante el cual se procede al
rascado de las paredes del vaso, para la decantacion del mortero adherido con deficiente
amasado

- Serealiza un amado final durante 60 segundos a velocidad rapida

Posteriormente se realizé el llenado de moldes en la compactadora mediante el llenado en dos
fases (mitad del molde en cada fase), con una compactacién de 60 golpes en cada fase.

Pasado un tiempo minimo de 24 horas para poder proceder al desmoldeado, se introdujeron en la
camara humeda protegidos del contacto directo del agua (tanto de aspersién como de ascensién

capilar).

Posteriormente se realizaron ensayos a compresion a 7, 28 y 60 dias de curado.
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Dosificaciones estudiadas
Tras una primera fase de estudios previos de principios de fraguado (cuyos valores aparecen en el
apartado de resultados — estudios previos) se decidié fabricar los morteros siguientes para los

distintos estudios:

DOSIFICACIONES PARA ESTUDIO DE PRINCIPIO DE FRAGUADO

Relacion conglomerantes A/B AzUcar
Cal/Y/CCA - 20/50/30 0,6 0,10%
Cal/Y/CCA - 20/50/30 0,6 0,20%
Cal/Y/CCA - 20/50/30 0,5 0,20%
Cal/Y/CCA - 24/40/36 0,6 0,20%
Cal/Y/CCA - 24/40/36 0,6 0,30%

Tabla 3.2 —Dosificaciones para estudios de principio de fraguado

DOSIFICACIONES PARA ESTUDIOS DE RESISTENCIA MECANICA
Morteros con base Cemento/Yeso/Ceniza de cascara de arroz (C/Y/CCA)

Nombre Relacion | Relacion | Retardante/plastificante | Observaciones
C/Y/CCA | A/B

Familia 1 20/50/30 | 0,6 Acido citrico 1,50%

Familia 2 20/50/30 | 0,6 Acido citrico 2,00%

Morteros con base Cal/Yeso/Ceniza de cascara de arroz (Cal/Y/CCA)

Nombre Relacién Relacién | Retardante/plastificante | Observaciones
Cal/Y/CCA | A/B

Familia 3 20/50/30 | 0,6 Sin

Familia 4 20/50/30 | 0,6 Azlcar 0,10%

Familia 5 20/50/30 | 0,6 Azlcar 0,20%

Familia 6 20/50/30 | 0,5 Azucar 0,20% Dificiles de compactar

Familia 7 24/40/36 | 0,6 Azlcar 0,20%

Familia 8 24/40/36 | 0,6 Azucar 0,30%

Familia 9 28/30/42 | 0,6 Azlcar 0,20%

Familia 10 | 28/30/42 | 0,6 Azucar 0,30%

Morteros con base Cal/filler calizo/Ceniza de céscara de arroz (Cal/FC/CCA)

Nombre Relacion Relacion | Retardante/plastificante | Observaciones
Cal/FC/CCA | A/B

Familia 11 | 20/50/30 0,6 Sin

Familia 12 | 20/50/30 0,6 Azlcar 0,10%

Familia 13 | 20/50/30 0,6 Azlcar 0,20%

Familia 14 | 20/50/30 0,6 Azlcar 0,50%

Familia 15 | 20/50/30 0,6 Azlcar 1,00%
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Morteros de control Yeso/filler callizo (Y/FC)

Nombre Relacién Relacién | Retardante/plastificante | Observaciones
Y/FC A/B

Familia C1 50/50 0,6 Sin Dificiles de compactar

Familia C2 50/50 0,5 Sin Dificiles de compactar

Familia C3 40/60 0,6 Sin Dificiles de compactar

Familia C4 30/70 0,6 Sin Dificiles de compactar

Tabla 3.3 —Dosificaciones para estudios de resistencia mecdnica

DOSIFICACIONES PARA ESTUDIOS DE EXPANSION
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Nombre Relacién Relacién | Retardante/plastificante | Observaciones
C/Y/CCA A/B

Exp 1 20/50/30 0,6 Acido citrico 1,00%

Nombre Relacién Relacién | Retardante/plastificante | Observaciones
Cal/Y/CCA A/B

Exp 2 20/50/30 0,6 Azucar 0,20%

Tabla 3.4 —Dosificaciones para estudios de expansion




4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 RESULTADOS

4.1.1 ESTUDIOS PREVIOS

Con vistas a conocer los tiempos aproximados de manipulacion de los morteros y previo a la
realizacion de las dosificaciones estudiadas en morteros, se analizaron una serie de mezclas para
conocer su tiempo de principio de fraguado, utilizando el azicar como retardante. El método
utilizado en la medida del inicio de fraguado fue el método del cuchillo, segin la norma UNE-EN-
13279-2 de medida del tiempo de fraguado de yesos

Los resultados obtenidos han sido:
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CEM 52,5 YESO CCA
20 50 30
A/B Azucar (%) Tiempo
0,4 0% ndnd
0,5 0,50% <3 min
0,5 1,00% <3 min
0,5 2,00% 5 min
0,6 1,00% 7,5 min
0,6 1,50% 7,5 min
0,6 2,00% 7,5 min
0,6 2,50% 7,5 min
0,6 3,00% 7,5 min

CEM 152,5 YESO CCA
20 40 40
A/B Azucar (%) Tiempo
0,6 1,00% 7 min

Tabla 4.1 — Estudios de principio de fraguado con base C/Y/CCAs

CAL YESO CCA
20 50 30
A/B Azucar (%) Tiempo
0,6 0% 9 min
0,6 0,10% 18 min
0,6 0,50% >2 h
0,6 1,00% >2 h
CAL YESO CCA
20 40 40
A/B Azlcar (%) Tiempo
0,6 0% 9,5 min
0,6 0,10% 20 min
CAL YESO CCA
10 50 40
A/B Azucar (%) Tiempo
0,6 0,10% 18,5 min

Tabla 4.2 — Estudios de principio de fraguado con base Cal/Y/CCAs




Se observd que en el caso de las mezclas con cemento, el tiempo de inicio de fraguado de las mezclas es
muy corto, y ademas, la presencia de azucar no tenia influencia en el tiempo de fraguado, ya que como se
observa en la tabla 4.2 un aumento del contenido de azlcar en las mezclas no modifica el tiempo de inicio
de fraguado.

En el caso de las mezclas con cal, si se observd un aumento importante del tiempo de fraguado al subir
levemente la cantidad de azlcar de las mezclas . Por todo ello y una vez consultada la bibliografia se decidié
utilizar en la fabricacion del resto de especimenes como retardante acido citrico en el caso de las mezclas

con cemento y azucar en las mezclas con cal.

4.2 RESULTADOS DE TRABAJABILIDAD

180
160
W C/Y/CCA (20/50/30) - A/B 0,60 -
140 A. Citrico 1,50%
120 W C/Y/CCA (20/50/30) - A/B 0,60 -
A. Citrico 2,00%
‘E‘ 100 W Cal/Y/CCA (20/50/30) - A/B 0,60
£ - Azucar 0,10%
a 80 W Cal/Y/CCA (20/50/30) - A/B 0,60
- Azlcar 0,20%
60
Cal/Y/CCA (20/50/30) - A/B 0,50
40 - Azucar 0,20%
M Cal/Y/CCA (24/40/36) - A/B 0,60
20 - Azucar 0,30%
0

Grdfica 4.1 — Trabajabilidad de diferentes familias de morteros.

En la gréfica 4.1 se ha representado la trabajabilidad medida en la mesa de sacudidas de las
distintas mezclas. En ellos podemos observar que se corroboran los resultados obtenidos
previamente en la medida de los tiempos de inicio de fraguado de las pastas. En ambos casos se
observa un incremento de la trabajabilidad con el incremento de aditivo (acido citrico o azucar).

También légicamente a igualdad de cantidad de azlcar si disminuye la relacién

agua/conglomerante la trabajabilidad disminuye de manera importante, haciendo al mortero de
cal/Y/CCA practicamente no realizable (ver grafica 4.1 y tabla 4.3).
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A pesar que en los morteros de cal la relacion cal/CCA es la misma, al aumentar la cantidad de CCA
(familia 5 frente a familia 8), la trabajabilidad del mortero disminuye debido a que la mayor
cantidad de CCA, requiere una mayor demanda de agua.

RESULTADOS DE TRABAJABILIDAD

Nombre cRsllagclgir?wr;rantes Relacién A/B Retardante/plastificante | Trabajabilidad
Morteros con C/Y/CCA

Familia 1 20/50/30 0,6 Acido citrico 1,50% 133

Familia 2 20/50/30 0,6 Acido citrico 2,00% 169

Morteros con Cal/Y/CCA

Familia 4 20/50/30 0,6 Azucar 0,10% 130

Familia 5 20/50/30 0,6 Azucar 0,20% 140

Familia 6 20/50/30 0,5 Azlcar 0,20% 100

Familia 8 24/40/36 0,6 Azlcar 0,30% 120

Tabla 4.3 — Resultados de trabajabilidad de morteros
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4.3 RESISTENCIA A COMPRESION

4.3.1 Morteros con base cemento/yeso/ceniza de cdscara de arroz

En cuanto a morteros con mezcla de cemento (CP), yeso (Y) y ceniza de cascara de arroz (CCA) se
han preparado 2 series de probetas (1 y 2), en ambos casos con una dosificacion de 20/50/30
(CP/Y/CCA) y agua/binder de 0,6; variando la cantidad de retardante (4cido citrico) para

comprobar su influencia.

Los resultados obtenidos son:

7

6

5
£4
2 ]
=3 W Acido citrico 1,50%
(8]
o« 5 B Acido citrico 2,00%

1 -

O .

7 28 60
Dias de curado
Familia | C/Y/CCA | Relacién A/B | Retardante/plastificante 7 dias 28 dias 60 dias

1 20/50/30 0,6 Acido citrico 1,50% 3,171 (0,08) | 3,581 (0,15) | 5,737 (0,80)
2 20/50/30 0,6 Acido citrico 2,00% 2,847 (0,11) | 3,561 (0,15) | 5,341 (0,33)

Grdfica 4.2 — Influencia el dcido citrico - Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdndar

Como podemos observar, los valores de resistencia a compresién de las probetas son muy
pequeiios, lo que nos hace pensar, que el acido citrico retarda el fraguado de la fraccién de
cemento presente e impide ademas la reaccién puzolanica de la mezcla con la CCA. Ademas no
parece haber una influencia significativa en los valores de resistencia a compresion a medida que

aumentamos el porcentaje de acido citrico del 1.5 al 2%,

Los valores de resistencia a compresion evolucionan con el tiempo de curado, alcanzandose

aproximadamente entre 5-6 N/mm? a 60 dias de curado.
También se realizaron medidas de expansién en estos sistemas, fabricando 4 probetas de

25x25x287 mm, en cuyos extremos existe un orificio donde se insertan unos vastagos de teflon

donde realizar las mediciones, segin la norma UNE 80-113-86 y 80-112-89.
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Tras el desmoldeado las probetas han sido envueltas en film de polietileno de forma que se
permita su curado y facilite su manipulacién. La medicién es en base al procedimiento marcado en
la norma UNE 80-113, siendo el comienzo de las mediciones (dia cero) a los 2 dias de su
fabricacidon. Las probetas fabricadas tenian la dosificacion 20/50/30 CP/Y/CCA, con relacion
agua/conglomerante de 0.6 y un 1% de 4cido citrico.

En la grafica 4.3 se representan los valores de expansién en porcentaje frente al tiempo de curado,
para dos probetas diferentes (lineas roja y azul). Los resultados ponen de manifiesto, valores de
expansidn bajos, lo que sorprende teniendo en cuenta que el conglomerante esta formado por un
20% de cemento portland y un 50% de yeso. Este hecho es probablemente debido a dos
fendmenos. En primer lugar a la fijacién de la portlandita por la ceniza de cdscara de arroz,
mediante la reaccidn puzoldnica, reduciendo por tanto la formacion de etringita. En segundo lugar
hay que tener en cuenta que la ceniza de cdscara de arroz, como se ha indicado en el apartado 3.1,
no contiene alumina reactiva capaz de reaccionar con los sulfatos y la portlandita para formar
cantidades adicionales de etringita que implicarian un aumento de la expansion. En otro sistemas
similares en los que se ha utilizado ceniza volante (CV) en lugar de CCA (27) si se observan
expansiones debido a la presencia de alimina reactiva en la CV que si generan etringita.

0,0150%
e Probeta 1

e Probeta 2

0,0100%

0,0050%

0,0000%
13 15\L9 203/2 26 27 34¥ 40 47 49 53 55 69 74 Dias

-0,0050% \ l S A

-0,0100% v b

-0,0150%
Grdfica 4.3 — Expansiones en morteros C/Y/CCA (20/50/30) — A/B 0,60 — Acido citrico 1,00%

A la vista de los resultados obtenidos, se abandond el estudio de estos sistemas y se optd en este
trabajo, por profundizar en el estudio de las mezclas cal/ yeso/ ceniza de céscara de arroz.
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4.3.2 Morteros cal/yeso/ceniza de cdscara de arroz

Se han realizado mezclas con la misma dosificacion (20/50/30) pero sustituyendo el cemento por
cal apagada (CAL/Y/CCA). La relacién agua/conglomerante fué 0,60; y en este caso el retardante
utilizado ha sido el aztcar (con cantidades de 0%, 0,10% y 0,20%).

Igualmente para estudiar la influencia del yeso se ha realizado un mortero de control sustituyendo
la cal y la ceniza de cascara de arroz por un inerte (filler calizo). Los resultados obtenidos son:

16

14

12

=
o

Sin azucar

m0,10% Azlcar

R.C. (N/mm?)
[ole]

6 m 0,20% Azucar
4 — — Control Y/FC - 50/50 - Sin aztcar
o -
0 .
7 28 60
Dias de curado
Familia | c/Y/ccA | Relacion A/B | Retardante/plastificante 7 dias 28 dias 60 dias
3 20/50/30 0,6 Sin 3,127 (0,06) | 9,215 (0,11) | 10,937 (0,22)
4 20/50/30 0,6 Azdcar 0,10% 2,752 (0,20) | 9,782 (0,09) | 13,025 (0,52)
5 20/50/30 0,6 Azdcar 0,20% 1,616 (0,07) | 7,937 (0,27) | 13,449 (0,17)
c1 50/50 0,6 Sin 4,615 (0,22) | 4,607 (0,17) | 4,802 (0,21)

Grdfica 4.4 — Influencia del azucar - Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdandar.

En la grafica podemos observar a 7 dias que los valores de resistencia a compresion de las
probetas 20/50/30, son menores que el control de yeso/filler, y ademas dichos valores disminuyen
conforme aumenta el contenido de azlcar en las mezclas. Esto puede ser debido sobre todo a que
la presencia de azucar produzca un retraso en el fraguado del yeso, y ademds en la posible
reaccion puzolanica entre la cal y la CCA, originando una disminucién de resistencia a tiempos
cortos de curado.

Sin embargo, al aumentar la edad de curado el control con yeso, permanece légicamente con la
misma resistencia que es la aportada por el yeso, mientras que las probetas con cal y CCA
presentan resistencias mayores que el control y detectdndose que el contenido en azlcar no
parece tener una influencia significativa en dichos valores, pues no disminuye conforme el
contenido de azucar en las mezclas es mayor. A 60 dias de curado este efecto es mas importante
alcanzandose para las probetas 20/50/30 con el 0.2% de azucar una resistencia que supera los 13
N/mm?.
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Asumiendo que la resistencia del mortero yeso/filler seria similar a lo largo del tiempo, se ha

estudiado la resistencia aportada por la reaccién puzolanica mediante la resta de la resistencia a

compresion de los distintos morteros y el mortero de control (ver grafica 4.5).

R.C. (N/mm?)

10

8

Sin azucar

W 0,10% AzUcar

W 0,20% Azucar

28 60

Dias de curado

Grdfica 4.5 — Aporte de resistencia a compresion de la reaccién puzoldnica - Cal/Y/CCA (20/50/30) y relacion A/B 0,60

En la grafica anterior se observa que a tiempos cortos las diferencias entre todos los morteros y el

mortero de control (Yeso/filler) son negativas, lo que implica que a tiempos cortos de curado,
existe un retardo en la hidratacidn, no detectdndose ningln efecto puzoldnico ni efecto particula

por parte de la CCAy de la cal.

A tiempos mas largos la contribucién de la reaccién puzoldnica de la CCA con cal, es cada vez

importante con el tiempo de curado.

Igualmente se ha estudiado posibles expansiones a largo plazo en los sistemas ternarios de
Cal/Y/CCA. En la gréfica 4.6 se muestran los valores de expansion de dos de dichas probetas;

observando que como de esperar estos dichos sistemas no presentan expansiones significativas.
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Grdfica 4.6 — Expansiones en morteros Cal/Y/CCA (20/50/30) — A/B 0,60 —Azucar 0,20%
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4.3.3 Influencia de la relacién agua/conglomerante.

Se han analizado los resultados de morteros con dosificaciones 25/50/30 (CAL/Y/CCA) y distintas
relaciones agua/conglomerante 0,50 y 0,60; manteniendo constante la cantidad de azucar
(0,20%).

Igualmente para estudiar la influencia del yeso se han realizado morteros control sustituyendo la
cal y la ceniza de cdscara de arroz por un inerte (filler calizo) en ambos casos también se han

variado las relaciones agua/binder 0,50 y 0,60.

Los resultados obtenidos se muestran en el grafico siguiente:

18
16
14 A/B 0,50 - Control Y/FC
"“g 12 (50/50) - Sin aztcar
£ 10 A/B 0,50 - Azticar 0,20%
£ 3
S 6 +—
“ .1 A/B 0,60 - Control Y/FC
(50/50) - Sin azucar
2 —_.— I
0 - W A/B 0,60 - Aztcar 0,20%
7 28 60
Dias de curado
c2 50/50 0,5 Sin 7,599 (0,19) | 6,862 (0,18) | 7,236 (0,20)
6 |20/50/30 0,5 Azlcar 0,20% 3,431 (0,53) | 11,184 (0,23) | 17,02 (0,38)
c1 50/50 0,6 Sin 4,615 (0,22) | 4,607 (0,17) | 4,802 (0,21)
5 |[20/50/30 0,6 Azicar 0,20% 1,616 (0,07) | 7,937 (0,27) | 13,449 (0,17)

Grdfica 4.7 —Influencia de la relacién A/B - Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdndar

En primer lugar se detecta Iégicamente una disminucion de la resistencia a compresion de los
morteros conforme aumenta la cantidad de agua de amasado.

Respecto al comportamiento frente a los morteros control con yeso/filler, se observa el mismo
patron comentado en el apartado anterior ya que a tiempos cortos de curado (7 dias) el azucar
actua como retardante y la resistencia a compresion de las mezclas es menor que la de los
morteros de control (yeso/filler). Sin embargo a 28 dias, la reaccion puzolanica se ve incrementada
(ver gréfica 4.8).

La disminucion de agua en el mortero produce un aumento notable de la resistencia a compresiéon
en los morteros 20/50/30, superando los 16 N/mm2 a 60 dias de curado.
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Se observa también de manera andloga al caso anterior que los morteros control formados por
yeso y filler calizo no modifican su resistencia inicial obtenida a los 7 dias de curado y que se

mantiene durante todo el periodo medido.

12

10

A/B 0,50 - Azlicar 0,20%

B A/B 0,60 - Azucar 0,20%

R.C. (N/mm?)

28

Dias de curado

Grdfica 4.8 — Aporte de resistencia de la reaccién puzoldnica - Cal/Y/CCA (20/50/30) y distintas relaciones A/B
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4.3.4 Influencia de la dosificacién Cal/Y/CCA

Para estudiar la influencia del contenido en yeso en dichos morteros, se han estudiado las mezclas
disminuyendo el contenido de yeso y aumentando los porcentajes de cal y CCA, pero de manera
que la relacién cal/CCA 1/1,5 se mantuviera constante en la dosificacion.

En primer lugar se fabricaron morteros con la dosificacion 24/40/36 (CAL/Y/CCA) y relacion
agua/binder 0,60 variando las cantidades de azucar (0,20% y 0,30%). Dicha dosificacién sin azucar
y con 0.1% de azucar no se pudieron fabricar, debido a su falta de trabajabilidad que impedia la
fabricacion de probetas y su compactacion.

También y para ver la influencia del yeso se ha realizado un mortero control, sustituyendo la cal y
la ceniza de cascara de arroz por filler calizo.

Los resultados obtenidos son:

16
14
12
E 10
£
Z 8 W 0,20% AzUcar
J 6
o
4 m 0,30% Azucar
2
H Control Y/FC - 40/60
0 - - Sin azlcar
7 28 60
Dias de curado
ke Retardante/plastificante
Familia | C/Y/CCA A/B P 7 dias 28 dias 60 dias
7 24/40/36 0,6 Azucar 0,20% 1,377 (0,07) | 8,975 (0,32) | 14,459 (0,33)
8 |24/40/36 0,6 Aztcar 0,30% 1,131 (0,04) | 5,723 (0,29) | 14,228 (0,51)
C3 40/60 0,6 Sin 3,447 (0,14) | 3,604 (0,06) | 3,681 (0,16)

Grdfica 4.9 — Influencia de la dosificacidn - Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdandar

A tiempos muy cortos de curado, se observa el mismo comportamiento anterior. El azlcar retarda
el fraguado del yeso y la resistencia a compresion de los morteros es menor que su
correspondiente control.

A 28 dias de curado, sin embargo las resistencias aumentan, siendo mayores que las del mortero

con filler. A su vez se observa una dependencia de dicho valor con el contenido en azlcar, ya que
es mayor la del mortero con 0.2% de azucar.
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A 60 dias, las resistencias de los morteros son elevadas alcanzandose en ambos casos ( con 0.2 y
0.3% de azucar) los 14 N/mm?, por lo que parece que para tiempos largos de curado el azicar no

va a tener influencia.

Por otra parte, posteriormente se volvid a disminuir la cantidad de yeso en el mortero,
aumentando la cantidad de cal y CCA de manera que se mantenga la relacidn cal/CCA anterior. Asi
se fabricaron morteros con la dosificacion 28/30/42 (CAL/Y/CCA) y relacion agua/binder 0,60; pero

variando las cantidades de azucar (0,20% y 0,30%).

Igualmente para estudiar la influencia del yeso se han realizado morteros control sustituyendo la
cal y la ceniza de cdscara de arroz por un inerte (filler calizo).

Los resultados obtenidos son:

18
16
14
=~ 12 ,
€ W 0,20% Azucar
€ 10
SN
£
S 8 m 0,30% Azlcar
€ 6
4 m Control Y/FC - 30/70 - Sin
5 . azucar
0 .
7 28 60
Dias de curado
ke Retardante/plastificante
Familia | C/Y/CCA A/B P 7 dias 28 dias 60 dias
9 28/30/42 0,6 Azucar 0,20% 2,873 (0,05) | 7,598 (0,44) | 14,901 (0,30)
10 |28/30/42 0,6 Azdcar 0,30% 0,846 (0,05) | 9,318 (0,34) | 15,957 (0,65)
ca 30/70 0,6 Sin 2,117 (0,14) | 2,221 (0,11) | 2,033 (0,11)

Grdfica 4.10- Influencia de la dosificacion - Resultados de resistencia a compresion y desviacion estandar

A la vista de los resultados recogidos en el grafico 4.10 se puede constatar el mismo
comportamiento observado en las dos dosificaciones anteriores; a tiempos cortos de curado, los
morteros cal/Y/CCA presentan muy bajas resistencias a compresidén, menores o similares que el
mortero de control, debido a que el azucar retrasa el fraguado de la mezcla.

A 28 dias, se produce el comportamiento contrario, siendo las resistencias de los morteros con
puzolana mucho mayores que el mortero yeso/filler, y curiosamente siendo ligeramente mayor, la
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resistencia a compresidn, cuanto mayor es el contenido en azucar, probablemente debido a la
mejor compactacién del mortero, repitiéndose este hecho a 60 dias de curado.

En este caso, la mayor resistencia del mortero con 0.3% de azlcar, podria justificarse, debido a

qgue la CCA absorbe mucha agua, y al haber mayor cantidad, se necesita una mayor cantidad de

azucar para darle una mayor fluidez al mortero y que se compacte mejor.
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4.3.5 Comparativas conjuntas

En este apartado vamos a tratar de comparar y hallar correlaciones entre las distintas

dosificaciones.

Los resultados obtenidos son:

16

14

12

=
o

| Cal/Y/CCA - 20/50/30
W Cal/Y/CCA - 24/40/36
W Cal/Y/CCA - 28/30/42

R.C. (N/mm?)
[ole]

7 28 60

Dias de curado

Grdfica 4.11- Influencia de la relacion Cal/Y/CCA -Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdndar.
A/B 0,60 — Aztcar 0,20%

| Cal/Y/CCA - 24/40/36
W Cal/Y/CCA - 28/30/42

R.C. (N/mm?)

7 28 60
Dias de curado

Grdfica 4.12- Influencia de la relacién Cal/Y/CCA -Resultados de resistencia a compresion y desviacion estdndar.
A/B 0,60 — Azucar 0,30%

Podemos observar, que para una misma edad de curado, las resistencias a compresién en funcion
de la cantidad de yeso son todas muy similares; este hecho nos deberia indicar que en estos casos
los valores de la resistencia a compresién dependen fundamentalmente de la relacidn cal/CCA,
gue se mantiene constante en todas las dosificaciones y no del contenido de yeso de los morteros.
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No obstante, cuando el tiempo de curado es suficientemente largo (60 dias) para que se desarrolle
la reaccidn puzoldnica, se observa un aumento de la resistencia conforme aumenta el contenido
en Cal-CCA en el conglomerante (como cabria esperar).

En el caso de la adicién del 0.3% de azucar, vemos que ocurriendo el mismo comportamiento
anterior, se observa una diferencia a 28 dias, ya que a esta edad la resistencia a compresién del
mortero con mayor contenido en CCA (28/30/42), es casi un 43% mayor que la del mortero con el
36% de CCA. Este hecho, puede ser debido a la mejor compactacién del mortero, debido a que la
CCA absorbe mucha agua, y esta mejor compactacion hace que a 28 dias el comportamiento sea
mejor, mientras que a mayores edades de curado, ambos valores de resistencia se igualan (ver
graficas 4.11y 4.12)
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4.4 EFECTO DEL AZUCAR

De los estudios anteriores, se puede concluir que el azicar parece comportarse en las mezclas
cal/Y/CCA, como un agente retardante del fraguado del yeso dando al mismo tiempo una

mayor fluidez a las mezclas

Se ha considerado conveniente intentar corroborar si el azicar también tiene un efecto
retardante en la reaccién puzolanica.. Para ello, se han fabricado morteros con cal/Y/CCA y
morteros cal/FC/CCA con la misma dosificacion y cantidades de azucar variables. Las

dosificaciones empleadas se muestran en la tabla 4.4.

con:IiI;C;?:ntes Relacién A/B Azlcar
Cal/Y/CCA
20/50/30 0,6 0,00%
20/50/30 0,6 0,10%
20/50/30 0,6 0,20%
20/50/30 0,6 0,50%
20/50/30 0,6 1,00%
Cal/FC/CCA
20/50/30 0,6 0,00%
20/50/30 0,6 0,10%
20/50/30 0,6 0,20%
20/50/30 0,6 0,50%
20/50/30 0,6 1,00%

Tabla4.4 — Dosificaciones analizadas

En la fabricacion de los morteros se ha detectado que desde el punto de vista de la
trabajabilidad parece existir un porcentaje éptimo de azucar, ya que superado dicho
porcentaje de azlcar se podria producir la inhibicién del fraguado de las mezclas, ya que no se
podian desmoldear hasta al menos 15 dias de su fabricacidn. Tanto para Cal/Y/CCA como para

cal/FC/CCA.
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Imagen 4.5 —Mortero Cal/FC/CCA (20/50/30) — A/B 0,60 —1,00% aztcar

De las anteriores probetas se ha detectado que los tiempos de desmoldeado con seguridad de
las probetas de la imagen 4.1, 4.2 y 4.5 son similares (2-3 dias); mientras que las probetas de la
imagen 4.3y 4.4 rondan los 15 dias.
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Lo resultados de resistencia a compresién de dichas probetas son:

con:Iilrice;(r):ntes Relacién A/B Azucar 7 dias 15 dias 28 dias 60 dias 90 dias
cal/Y/ccA
20/50/30 0,6 0,00% 2,14 5,06 7,35 10,21
20/50/30 0,6 0,10% 1,83 5,88 12,74 16,13
20/50/30 0,6 0,20% 1,74 3,69 11,49 16,0
20/50/30 0,6 0,50% 1,54 1,73 2,00 6,91
20/50/30 0,6 1,00% 2,68 3,05 2,93 3,42
con:I?)I::;;ntes Relacién A/B AzUcar 7 dias 15 dias 28 dias 60 dias 90 dias
cal/Fc/ccA
20/50/30 0,6 0,00% 1,60 4,07 6,21 8,94
20/50/30 0,6 0,10% 0,79 3,81 9,75 12,49
20/50/30 0,6 0,20% 0,31 0,39 3,95 11,01
20/50/30 0,6 0,50% 0,29 0,40 0,50 0,75
20/50/30 0,6 1,00% 0,42 0,49 0,52 0,66
Tabla 4.5 — Resultados a compresion de morteros
B RC por contribucién del yeso M Rc sistema Cal/Y/CCA
__9,00 -
NE |
£ 8,00
g 7,00 -
S 6,00 -
(7]
9 5,00 -
£
£ 4,00 -
9
@ 3,00 -
o
S 2,00 -
[}
% 1,00 -
2
e« 0,00 -
0,00% 0,10% 0,20% 0,50% 1,00%

Cantidad de azuicar

Grdfica 4.13 — Resultados a compresion a 28 dias de morteros Cal/Y/CCA (20/50/30) y contribucién del yeso
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B RC por contribucién del yeso M RC sistema Cal/Y/CCA
20,00 -~

18,00 -
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4,00 -
2,00 A
0,00

0,00% 0,10% 0,20% 0,50% 1,00%
Cantidad de azucar

Resistencia a compresion (N/mm?2)

Grdfica 4.14 — Resultados a compresién a 60 dias de morteros Cal/Y/CCA (20/50/30) y contribucion del yeso

B RC por contribucién del yeso M RC sistema Cal/Y/CCA
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Grdfica 4.15 — Resultados a compresién a 90 dias de morteros Cal/Y/CCA (20/50/30) y contribucion del yeso

Tras un analisis inicial se observa:

-A nivel de fabricacion de probetas, el azlcar afecta a los endurecimientos iniciales de principio

de fraguado. De forma que a bajas (0,10%) y altas cantidades (>0,50%) se puede producir el
desmoldeado en 24 horas.

-El azucar afecta a las resistencias aportadas por las reacciones puzoldnicas y por el yeso,
produciéndose una recuperacion a medio y largo plazo; quedando por comprobar a un mayor

plazo (>90 dias) si se produce un aumento de resistencia probablemente debido a una mejor
compactacion.
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-En todos los casos la eliminaciéon del yeso produce una bajada de resistencias; salvo en las
familias sin azucar. Probablemente debido a la dificultad de llenado y compactacién de moldes

en el caso de incorporar yeso en la mezcla.

Como conclusion se puede pensar que cantidades moderadas de azucar, ayudan a la
trabajabilidad, facilitan el llenado de piezas con tiempo razonables de desmoldeado, facilita la
compactacion dando mayores resistencias a largo plazo, consiguiendo resistencia a compresién
suficiente para la industria de prefabricacidon y morteros de albanileria.
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4.5 ESTUDIOS MICROESTRUCTURALES EN PASTAS: TERMOGRAVIMETRIA

Para conocer la actividad puzoldnica de la CCA en presencia de yeso y analizar los posibles
compuestos formados durante el fraguado y endurecimiento de las pastas se realizaron estudios
termogravimétricos sobre pastas formadas por Cal/Y/CCA y Cal/FC/CCA; de proporciones
20/50/30.

Esta experiencia se dividido en dos estudios para cada una de las relaciones a 7 y 28 dias
guardadas en cdmara humeda.

La reaccion del hidréxido calcico con la silice vitrea presente en la CCA da lugar a la formacion de
silicatos calcicos hidratados por reaccién puzolanica.

El uso del andlisis termogravimétrico es util para identificar productos de reaccién y en nuestro
caso, para conocer el porcentaje de fijacidén de cal y asi poder conocer la reactividad puzoldnica.

Se eligié dicho intervalo de temperaturas, debido a que los procesos de deshidratacién de los

hidratos formados, asi como de deshidroxilacion de la cal que queda disponible se encuentran en
este intervalo.

TG e===DTG

0 100 200 300 400 500 600 700

Temperatura (2C)

Grdfica 4.16 — Curvas TG y DTG en familias de morteros de base Cal/Y/CCA (20/50/30)- A/B 0,60 - 7 dias T¢ ambiente
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TG e===DTG
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Grdfica 4.17 — Curvas TG y DTG en familias de morteros de base Cal/Y/CCA(20/50/30) — A/B 0,60 - 28 dias T¢ ambiente

En la grafica 4.16 y 4.17 se muestran las curvas TG y las curvas derivadas DTG de las mezclas
cal/Y/CCA a 7 y 28 dias de curado. Podemos distinguir, varios procesos de pérdida de masa,
habiéndose marcados sobre la grafica.

- El primer pico en el intervalo 100-2002C tiene un hombro, solapado con un pico centrado a
1782C. Probablemente el hombro de la curva DTG corresponde a la deshidratacion de los
silicatos cdlcicos hidratados, y se encuentra solapado con el pico correspondiente a la
deshidratacion parcial del sulfato calcico dihidrato a hemihidrato.

- En el intervalo 200-2209C se observa en la curva TG una segunda pérdida de masa que se
manifiesta en la curva DTG por un segundo pico debido a la segunda deshidratacion del
yeso en su conversion de hemihidrato a anhidrita

- Por ultimo en la zona de 500-6602C es posible observar la presencia en la mezcla de
hidréxido calcico mediante la pérdida de peso, que en la curva DTG se muestra como el
pico 3, debido a la deshidratacién de la portlandita presente. En la tabla 4.6 podemos
resumir los datos mas importantes de pérdida de masa de las pastas preparadas.
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En la tabla 4.6 podemos resumir los datos mas importantes de pérdida de masa de las pastas

preparadas.
Muestra PT Pérdida de masa P(100-3002C) P (500- Cal Cal fijada
tedrica del yeso (90%) 6002C) presente (80%)

CAL/Y/CCA 14.35 9.42 12.31 2.04 8.39 47.60%
(7d) (2.89% seria la perdida

asociada a los SCH formados)
Cal/Y/CCA 15.20 9.42 13.88 1.32 5.42 66.11%
(28dias) (4.46% seria la  perdida

asociada a los SCH formados)
Cal/Y/FC 13.31 9.42 10.18 3.53 14.51 9.25%
(7 dias)
Cal/Y/FC 15.72 9.42 12.15 3.57 14.67 8.22%
(28dias)

Tabla 4.6 — Resultados de pérdidas de masa en TG

También podemos observar que para las curvas con CCA existe un hombro en la zona entre 100-
1509C, que es mucho mas acentuado a 28 dias, lo que indica la mayor presencia de SCH debido a
la reaccion puzoldnica. Este hecho se corrobora con la mayor cantidad de cal fijada por la pasta a

28 dias respecto a 7 dias de curado.

Este hombro no se observa en las pastas con filler (ver grafica 4.18 y 4.19) ya que en este caso, al
ser un material inerte no se produce reaccidon puzolanica. También se corrobora, porque la
cantidad de cal presente en ambas pastas es similar a 7 y 28 dias y mucho mayor que la que se

detecta en las pastas con CCA.

TG e===DTG
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Grdfica 4.18 — Curvas TG y DTG en familias de morteros de base Cal/FC/CCA (20/50/30) — A/B 0,60 - 7 dias T2 ambiente
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Grdfica 4.19 — Curvas TG y DTG en familias de morteros de base Cal/FC/CCA (20/50/30 —-A/B 0,60— 28 dias T¢ ambiente

A la vista de los resultados obtenidos, nos parece interesante en un futuro realizar estudios mas
profundos de termogravimetria sobre este tipo de pastas y mezclas, ampliando este estudio a
pastas con presencia de azUcar y a mayores tiempos de curado.

Pagina 45 de 56



4.6 ESTUDIOS DE MICROSCOPIA ELECTRONICA (SEM)

Se realizd un estudio completo por microscopia electronica sobre las mismas pastas que se
utilizaron para los analisis por termogravimetria, para las edades de 7 y 28 dias, en muestras
curadas a temperatura ambiente.

Previamente a su andlisis por SEM, las muestras deben ser tratadas con acetona para detener el
proceso de hidratacién. Los trozos de las muestras se colocan en un vial con acetona durante al
menos una hora, transcurrido este tiempo se secan en la estufa a 602C durante una hora y se
guardan en un vial totalmente cerrado para evitar su carbonatacion.

Las muestras fueron recubiertas en oro para obtener una mejor calidad de imagen en las
micrografias. En general para todas las pastas se aprecian grandes cristales de yeso y elevada
porosidad.

En las pastas con CCA se encontraron ademas de abundantes cristales de yeso, productos de
hidratacion amorfos y poco cristalinos que se asignan a silicatos calcicos hidratados (ver imagen
4.6). También en las pastas a 7 dias se detectaron algunas agrupaciones poco cristalinas que al
analizar por FRX resultaron ser portlandita sin reaccionar.

En las pastas de filler, solamente se han detectado pequenas agrupaciones de cal sobre todo en

las pastas a 7 dias, pero principalmente cristales de yeso y agrupaciones de carbonato calcico,
debido a la presencia del filler calizo.

Pagina 46 de 56



20um E ! 10um Y

* 10pm "

r Toum 1 r Eom 1

Imagen 4.6 —Pasta CAL/Y/FC—A/B 0,60 -7 dias
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Imagen 4.7 —Pasta CAL/Y/FC— A/B 0,60 —28 dias

100pm

20um
B0pm

20um

Pagina 48 de 56



b 30um

Imagen 4.8 —Pasta CAL/Y/CCA — A/B 0,60 -7 dias
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Imagen 4.9 —Pasta CAL/Y/CCA — A/B 0,60 —28 dias
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4.7 ESTUDIOS DE MICROSCOPIA OPTICA

También se han analizado algunos morteros por microscopia dptica, a fin de observar la porosidad
y la disgregacién de materiales en dichos morteros.

Se observa que en el mortero con filler calizo agrupaciones de yeso que no estaban bien
disgregadas en la matriz ( foto 1)

MORTEROS Cal/Y/FC (20/50/30) - Agua/binder 0,6 - Sin azUcar

Imagen 4.10 — Ampliacion 8X

Imagen 4.11 -Ampliacion 25X

Pagina 51 de 56



MORTEROS Cal/Y/FC (20/50/30) - Agua/binder 0,6 - A azucar 0,20%

Imagen 4.12 -Ampliacion 8X

»
\

Imagen 4.13 -Ampliacion 10X

Analizadas las imagenes se aprecia una distribucion homogénea de todos los componentes. La
porosidad aparente a simple vista es mayor en las muestras sin azucar por su dificultad de
trabajabilidad incluso comparandolas con otras de relacién agua/binder menor.
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5. CONCLUSIONES

Tras el analisis de resultados de resistencia a compresion se concluye que:

- El acido citrico disminuye considerablemente en la resistencia a compresidon del mortero
con C/Y/CCA, pudiendo ser debido a la inhibicién en la formacién de silicatos calcicos
hidratados, pero no impide las reacciones puzoldnicas. Las resistencias a compresiéon
finales no son elevadas de la mezcla ternaria C/Y/CCA.

- El aporte del yeso a la resistencia a compresién es constante, dando su maximo a los pocos
dias. El control de su principio de fraguado es la clave para la obtencidon de piezas
prefabricadas para su desmoldeado y la adquisicion de resistencias de manipulacion.

La influencia del azlcar es notable comportandose de una forma muy sensible ya que con
pequeiios incrementos de azUcar se producen grandes diferencias en los tiempos de
principio de fraguado y trabajabilidad, asi como en la velocidad de obtencidon de
resistencias.

- Las relaciones A/B en este sistema ternario tiene gran influencia en las resistencias a
compresiéon como en cualquier conglomerante. No obstante las mezclas usadas de
conglomerantes demandan mucha agua por su reactividad y finura de molido,
necesitandose a bajas relaciones de A/B una compactacion enérgica.

- De todas las variables analizadas parece razonable pensar que los dptimos se encuentran
en las dosificaciones de Cal/Y/CCA 24/40/36 con una relacién A/B 0,60 y azucar del 0,20% y
la de Cal/Y/CCA 28/30/42 con una relaciéon A/B 0,60 y azucar del 0,30%.

- El azucar funciona como un plastificante retardando los endurecimientos a corto plazo; y
mejorando las resistencias a medio y largo plazo. Dicho aumento de resistencias pueden
ser debidas a factores como la mejora de la reologia de las morteros haciéndolos mas
trabajables, permitiendo matrices mds densas y menos porosas.

- El azucar no afecta a largo plazo a las reacciones puzoldnicas, pero quedan ralentizadas a
corto plazo probablemente por adsorcion de la misma sobre el hidréxido calcico.

- Cabe destacar la razonable trabajabilidad en la mayoria de los morteros y el aumento de la
misma a medida que se emplea mayor cantidad de azlcar. No obstante existe un punto
donde un aumento de la cantidad de azlcar provoca un reduccion de los tiempos de
principio de fraguado.
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- Las mezclas no presentan expansiones a largo plazo al carecer todos los compuesto de
alumina que pueda reaccionar con el yeso y formar ettringita secundaria.

- Las dosificaciones estudiadas agotan el Ca(OH), por combinacion con la silice amorfa de Ia
CCA para formar compuestos resistentes (silicatos calcicos hidratados).

Los resultados del presente trabajo abren la puerta a la posibilidad de uso de conglomerantes
ternarios Cal/Yeso/CCA en la construccion de viviendas de bajo coste econdmico y
medioambiental. Si bien las resistencias mecanicas obtenidas serian adecuadas, se requeriria
de estudios mas completos que pongan de manifiesto la durabilidad de los materiales
fabricados a partir de estas mezclas.
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