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Resumen 

 

En este trabajo se estudió el efecto de la temperatura ambiente en la formación de fases 

cementantes cuando se activan alcalinamente cenizas de carbón; correlacionando la mineralogía 

con las resistencias mecánicas. 

Se caracterizaron dos cenizas de carbón de la misma génesis pero con procesos térmicos 

diferentes, presentándose, en ambas, módulos de SiO2/Al2O3 entre 2,3 y 2,6 se encontró que es 

viable la activación con Na(OH) a temperaturas entre 8 °C en adelante, indicando que 

termodinámicamente el proceso es posible pero con una fuerte influencia de la temperatura en la 

cinética de reacción.  

La evolución mineralógica de las pastas de cenizas de carbón activadas, presentaron una alta 
formación de zeolitas a temperaturas superiores a 18 °C,  donde el desarrollo de estas se 
encuentra ligado a las resistencias mecánicas. 
 

  

  

  

Palabras clave: Cenizas de Carbón, Hidróxido de Sodio, Temperatura ambiente, Activación 

Alcalina, Cemento  
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Abstract 

 

In this work the effect in ambient temperature was studied the formation of cementitious phases 

when coal ash alkali activated. Correlating mineralogy and mechanical strength too. 

Two coal ashes genesis but different processes were characterized, the modules presenting 

SiO2/Al2O3 for both coal ashes was between 2,3 and 2,6 it was found that the activation is viable 

whit Na(OH) at temperatures from 8 °C to 38 °C, indicating that the process is thermodynamically 

possible but with a strong influence of temperature on the reaction kinetics.  

The mineralogical evolution of coal ash pastes activated showed high formation of zeolites at 

temperatures above 18 ° C, where the development of these is linked to the mechanical strength. 

 

 

  

  

  

 

Keywords: Coal ash, Room temperture, Sodium hydroxide, Alkali Activation, Cement 
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Introducción 

 

 

Actualmente el uso de nuevos materiales cementantes, en reemplazo del cemento Pórtland (CP), 

se ha vuelto objeto de fuertes investigaciones. Este tópico investigativo se ha venido desarrollando 

con una marcada productividad académica en los últimos 15 años [1]. El evidente interés por el 

desarrollo de este tema está focalizado principalmente en la búsqueda de materiales alternativos 

que permitan un desarrollo tecnológico, ambiental, económico y social igual o superior al que hoy 

en día se tiene con la producción y uso del CP. Las investigaciones se han focalizado 

principalmente en disminuir el consumo energético, las emisiones de CO2, el dimensionamiento de 

la tecnología de fabricación y aumentar las propiedades que permitan una mayor durabilidad de 

los cementantes. Siendo el CP uno de los materiales de mayor consumo en el mundo se hace 

necesario establecer que los materiales llamados sustitutos, sean accesibles y que se presenten 

en grandes volúmenes.  

 

Una de las alternativas que se vienen desarrollando dentro del grupo de investigación del cemento 

y materiales de construcción CEMATCO es el uso de residuos sólidos como las cenizas de carbón 

para la fabricación de un nuevo cementante; las cenizas son partículas sólidas muy finas que 

acompañan los gases de combustión del carbón mineral. La activación alcalina de cenizas, en 

reemplazo total o parcial del CP, muestra grandes ventajas en propiedades físico-mecánicas 

cuando se usa como material cementante. Existen pocos reportes en cuanto a la activación a 

bajas temperaturas, siendo la preferencia en el uso de estos materiales desarrollar procesos de 

activación realizados a temperaturas superiores a 40°C y no se divulga una metodología clara que 

sugiera la activación alcalina de las cenizas volantes a temperatura ambiente. 

 

En este trabajo se busca determinar la influencia de la temperatura entre 8°C y 38°C sobre las 

propiedades mecánicas de las cenizas de carbón activadas alcalinamente, esto a través del 

estudio de la evolución mineralógica de las fases cementantes.  

 

Por lo tanto para el desarrollo de este trabajo se plantea la siguiente pregunta de investigación 

¿Cuál es la influencia de la temperatura ambiente en la formación de fases cementantes de una 

matriz de ceniza de carbón activada alcalinamente? 

 

A nivel experimental con los cementos alcalinos se busca evaluar el desempeño de los 

cementantes obtenidos a diferentes condiciones de concentración del activador, temperatura de 

curado, relación agua/cementante y tipo de ceniza.  La contribución de este trabajo a la línea de 

investigación de Cementos Alternativos, será la profundización del conocimiento de la formación 

de fases cementantes y su desarrollo con la temperatura ambiente identificando si existe algún 

tipo de interacción entre ellas y cuál es el efecto de esta interacción sobre las propiedades de 

morteros de ceniza de carbón activada alcalinamente. 
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1. FUNDAMENTACIÓN 

 

1.1            Marco Teórico 

 
1.1.1 Cemento Pórtland 

 

 GENERALIDADES EN TORNO AL CEMENTO PÓRTLAND 

El cemento Pórtland es el cemento de mayor uso alrededor del mundo, este material es fabricado 

a partir de calizas, arcillas y otros materiales de composición similar; bajo un proceso de 

calentamiento con el cual se inducen cambios en las propiedades y se produce una fusión parcial 

de los componentes iniciales; este producto final es llamado clinker y es el componente principal 

de los cementos hidráulicos Pórtland. El clinker generalmente está conformado en un 90% por 

silicatos de calcio, aluminatos de calcio, y ferro aluminatos de calcio. La fusión parcial a altas 

temperaturas conforma silicatos tricálcios (C3S), silicatos bicálcicos (C2S) y aluminatos tricálcicos 

(C3A). Las características del cemento que más influyen en el desarrollo de sus resistencias 

mecánicas son la finura, la composición mineralógica y la temperatura. 

 

 REACCIÓN DE HIDRATACIÓN 

El C3S llamado alita en la industria cementera; es un compuesto que se hidrata rápidamente 

durante el fraguado, por lo tanto la resistencia mecánica temprana (antes de 72 horas) es 

proporcionada principalmente por la hidratación de esta fase. La hidratación del C3S se produce a 

través de una reacción exotérmica que afecta la cristalización de la pasta agua – cemento[2].El 

C2S llamado belita por los cementeros; es un compuesto de hidratación lenta que favorece la 

cristalización de la estructura de la pasta y le proporciona la resistencia mecánica a edades 

superiores de 7 días. El C3A es llamado celita y al igual que el C3S se hidrata fácilmente 

favoreciendo la resistencia temprana del cemento, reduce la resistencia química a sulfatos y 

produce mayor cambio de volumen, por lo tanto a mayor cantidad de C3A mayor será la 

resistencia temprana y mayor la susceptibilidad al deterioro por presencia de sulfatos y al 

agrietamiento por cambio volumétricos [3]. El C4AF se produce por la adición de óxido de hierro al 

C3A y se utiliza como fundente para reducir la temperatura de calcinación del clinker, a medida 

que aumenta la cantidad de C4AF se reduce la cantidad de combustible durante la calcinación y 

se reduce la resistencia mecánica del cemento por disminución en la cantidad de C3A, C3S y 

C2S. 

Las reacciones de hidratación del (C3S) y (C2S), generan silicatos de calcio hidratados (CSH) 

también llamados tobermorita gel, identificada como la fase responsable de constituir la matriz en 

una pasta de cemento, brindando adherencia de esta con los áridos en morteros y hormigones, en 

definitiva es la responsable de obtener resistencia mecánica de los conglomerados, por lo que 

resulta el constituyente indispensable y siempre positivo [2]. Además de la tobermorita se genera 

hidróxido de calcio (CH) llamado Pórtlandita, esta última fase tiene efectos positivos en cuanto a 

mantener en la pasta un pH en valores altos, actuando como reserva alcalina. Aunque puede 

presentar efectos negativos, como la solubilidad en agua y ser fácilmente lixiviable por disolución, 

y por presentarse como la primera fase en descomponerse a altas temperaturas (600°C), además 

al entrar en contacto con el CO2 del aire o de una solución reacciona formando  CaCO3 también 

llamada carbonatación, disminuyendo su pH y generando aumentos de volumen en la matriz 

cementante. 
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 PROBLEMA MEDIOAMBIENTAL 

La generación de gases nocivos para el medio ambiente debido a la creciente industrialización 

que se vive a nivel mundial, ha llevado a la sociedad actual a crear conciencia de la problemática 

que representan las emisiones (GEIs)1 como el CO2.  La preocupación del hombre por el cambio 

climático ha impulsado el desarrollo de investigaciones que propongan nuevas alternativas para la 

mitigación del impacto ambiental que representa la alta generación de estos gases.  

La creciente industrialización en el mundo sugiere alta demanda de materiales, principalmente 

aquellos que se manejan en volúmenes masivos caso del cemento Pórtland como uno de los 

materiales primordiales utilizado en la industria de la construcción. En este aspecto se relacionan 

las emisiones de CO2 que acompañan la producción de este material ya que alrededor de 0.9 ton 

de CO2 [[2][4][5]] es emitida al aire cuando se produce una tonelada de clinker de cemento 

Pórtland. Esto sugiere una nueva búsqueda en alternativas que permitan disminuir el impacto 

ambiental que genera. 

Desde el año 2005 el IPCC2 [6] presentó un reporte de la magnitud del efecto invernadero, este 

reporte especial ha servido como fuente de información de la problemática mundial alrededor de 

las emisiones de CO2 y como referencia para políticos, gobiernos e investigadores científicos. El 

IPCC propone metodologías para disminuir o aprovechar las emisiones de CO2 dentro de las 

cuales referencia el estudio de la activación alcalina de materiales  como una de las alternativas 

que tienen posibilidad de ser implementadas para disminuir el impacto ambiental. En este trabajo 

se aborda este tópico como tema central de investigación. 

Teniendo en cuenta que para el año 2010 se produjo una cantidad de cemento Pórtland de 3.300 

millones de toneladas, de cenizas volantes equivalentes a 500 millones de toneladas anuales [48], 

indica que apenas se produce un 14% de cantidad de cenizas comparadas con la producción 

mundial de cemento Pórtland, lo cual se podría considerar como una alternativa, aunque está lejos 

de ser la solución real al problema medioambiental. 

         

 PROBLEMA TÉCNICO  

A través de la invención de James Smeaton y pasando por Joseph Vicatt, desde finales de los 

años 1800 el cemento Pórtland ha desarrollo muchas mejoras en sus propiedades físicas, 

químicas y mecánicas en los últimos 200 años. El desarrollo tecnológico para la producción en 

masa del cemento Pórtland, las innumerables aplicaciones, sus patologías y los estudios que esto 

conlleva, permiten describir muy bien los sistemas asociados a la aplicación de este material. No 

obstante aunque se plantean metodologías para mitigar algunos fenómenos de durabilidad, siguen 

siendo objeto de estudio en el mundo; caso de la baja resistencia al ataque ácido, la interacción 

álcali agregado, expansión por exposición a sulfatos y otras sales, la carbonatación, retracción y 

fisuración en las pastas hidratadas, baja resistencia al fuego, entre otras. Por tanto aunque no es 

un objetivo de este trabajo se mencionará en el estado del arte algunas ventajas que presenta el 

uso de cementos activados alcalinamente comparado con el cemento Pórtland.  

 

                                                 
1
 Gases de efecto invernadero 

2
 Panel Internacional de cambio Climático 
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1.1.2 Cementos alcalinos 

 

Para facilidad de compresión y su posterior discusión los cementos alcalinos se pueden describen 

como materiales sintetizados a diferentes temperaturas a partir de un proceso químico, donde se 

tiene una materia prima de alta concentración en SiO2-Al2O3 , la cual en un medio fuertemente 

básico “pH superior a 12” y en presencia de álcalis, reacciona químicamente para formar 

compuestos con propiedades similares a los productos de hidratación del cemento Pórtland[7] . 

Para comprender el fenómeno de activación alcalina de alumino-silicatos se deben distinguir dos 

grupos de materiales: 

•Materiales ricos en CaO, SiO2, Al2O3, estos materiales son provenientes de escorias de 

alto horno y cenizas volantes tipo C3, su activación se puede lograr en condiciones de 

alcalinidad bajas, y su proceso de activación comienza disolviendo algunas fases 

presentes en la escoria, para luego ir lentamente formando un gel similar al producto de la 

hidratación del cemento (C-S-H) tobermorita. 

•Materiales ricos en SiO2,  Al2O3, generalmente representados como arcillas modificadas 

como metacaolín y principalmente cenizas volantes tipo F, estos materiales presentan 

poder cementante cuando las condiciones son de alta alcalinidad, para lograr su activación 

y generar productos de carácter cementante. los productos conformados por la activación 

de estos materiales se presentan como un gel tipo (N-A-S-H) [8], donde N representa el 

elemento alcalino que se establece como activador, generalmente haciendo uso de 

Na(OH) o K(OH) como agentes activantes. 

Por la naturaleza de las materias primas empleadas en este trabajo, el enfoque estará asociado al 

estudio de las cenizas de carbón de composición tipo F.  

 

 MECANISMOS DE REACCIÓN 

Aunque existen diferentes postulados, el mecanismo básico de activación de los cementos 

alcalinos propuesto por Glowkowsky en 1948 [1][8] [9] a partir de sus experimentos en escorias 

activadas alcalinamente ha sido el más ampliamente aceptado por la comunidad científica, 

existiendo algunas modificaciones al modelo inicial se plantea lo siguiente: 

 

Figura 1 Mecanismo de activación de cementos alcalinos(Tomada de [10]) 

                                                 
3
 ASTM C 618: tipo C con CaO mayores del 10%, tipo F con CaO menores del 10% 
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Los mecanismos de reacción se describen en diferentes etapas: Destrucción-Coagulación en la 

cual los iones (OH)- rompen los enlaces de Si-O y Al-O, esto se observa en la Eq. 1 donde los 

grupos (OH)- se ubican alrededor de los enlaces Si-O-Si, redistribuyendo la densidad electrónica 

del átomo de silicio haciendo más susceptibles los enlaces a la rotura. Como consecuencia de 

esto se obtienen grupos silanol (-Si-OH) y sialatos (Si-O-). La presencia del catión metálico Na+ 

estabiliza las cargas negativas formado (Si-O--Na+) impidiendo que la reacción sea reversible. La 

misma ruta se sigue para el caso de enlaces Al-O-Si, pero en este caso existe una tendencia a 

formar complejos de Al(OH)-
4 de acuerdo a la Eq. 2. 

La segunda etapa describe el mecanismo de Coagulación-Condensación donde se presenta una 

acumulación de los productos de la etapa anterior, formando una estructura por efecto de la 

policondensación4 Eq. 3. Esta reacción es catalizada por iones (OH)
-
. Los clúster formados por la 

polimerización de ácido silícico crecen en todas las direcciones generando partículas de tamaño 

coloidal. Los aluminatos participan en el proceso de policondensación sustituyendo isomorfamente 

los silicios tetraédricos. 

En la última etapa Condensación-Cristalización la presencia de partículas en la fase solida inicial 

promueven la precipitación de productos cuya composición está determinada por la mineralogía, 

la composición química de la fase inicial y los componentes alcalinos. 

 

 
Figura 2. Modelo descriptivo para la activación alcalina 

 de cenizas volantes(Tomada de [11]) 

 
En el modelo descriptivo de la Figura 2 se plantea que inicialmente (a) las cenizas volantes tipo 

Xenosferas “esferas huecas al interior” o con otras esferas de ceniza al interior, absorben los 

grupos (OH)- , en su capa externa, en esta etapa (b) se presenta el rompimiento de los enlaces de 

Al-O y Si-O, posteriormente el catión alcalino estabiliza el sistema precipitando el gel (M)-A-S-H 

donde M representa el metal alcalino. Este precipitado se da en la capa externa de la partícula de 

ceniza, posteriormente cuando el proceso (c) termina, de nuevo los grupos (OH)-  son absorbidos 

por partículas que están al interior de la xerosfera mayor y se repite el mecanismo de reacción 

etapa (e), finalmente los geles precipitados comienzan a unirse y formar una matriz continua.  

Es importante comprender conceptualmente los modelos que rigen estos sistemas en su 

formación de fases cementantes, donde los procesos de reorganización estructural determinan la 

composición final de las fases así como la microestructura y la distribución de los poros en el 

material, factores críticos en el desarrollo de muchas de las propiedades físicas del material 

resultante [12] se piensa que este gel N-A-S-H obtenido por activación alcalina de cenizas 

                                                 
4 Proceso mediante el cual se forman cadenas poliméricas por medio de la unión de monómeros 
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volantes tipo F es básicamente un producto formado por numerosos nanocristales de naturaleza 

zeolítica [13].  

El tiempo para que una disolución súper saturada de aluminosilicatos forme un gel continuo, varía 

considerablemente con las condiciones de procesabilidad de las materias primas, la composición 

de la disolución y las condiciones de síntesis donde la temperatura juega un papel importante [12]. 

 

 INFLUENCIA DE LAS MATERIAS PRIMAS 

Algunos sistemas como metacaolín, arcillas activadas, y fundamentalmente escorias no se 

abordarán en este trabajo, ya que aunque el mecanismo de activación es concebido de acuerdo a 

lo visto anteriormente, en el caso de las escorias el catión calcio juega un papel importante en la 

formación de las fases cementantes, estableciéndose como tema de estudio a la fecha en tesis 

doctorales. Adicionalmente en el metacaolín se presenta mayor homogeneidad en su tamaño de 

grano y en su composición química, comparado con las cenizas de carbón, ya que se obtiene de 

un proceso industrial controlado, esto es una gran ventaja sobre las demás fuentes de materias 

primas para la activación alcalina debido a que garantiza un control en las mezclas activadas a 

escala mayor.  

Aunque las materias primas pueden ser muy variables, tal como se describía anteriormente, 

fundamentalmente es de interés las cenizas de carbón por la disposición que se tiene de ellas. 

Hoy en día las cenizas se han convertido en una materia prima básica de la industria de la 

construcción. La totalidad de la ceniza se compone fundamentalmente de óxidos de silicio, 

aluminio y hierro, donde las partículas de ceniza son generalmente esféricas, pero no 

homogéneas, e incluyen fases vítreas y cristalinas (normalmente mullita y cuarzo) [14].                

La distribución del tamaño de la partícula puede ser muy amplia en suma la heterogeneidad de las 

cenizas significa que se requiere especial cuidado cuando se trabaja con ellas para asegurar la 

obtención de un producto de calidad constante. 

 

 INFLUENCIA DEL ACTIVADOR  

La influencia del activador alcalino es muy controversial, en ella están implícitas diferentes 

condiciones que se tienen en cuenta para la evaluación de su comportamiento. En primer lugar 

están los cationes o elementos de cargas positivas como el K+ y el Na+ que suelen provenir del 

K(OH) y del Na(OH) actualmente son las sustancias utilizadas en las reacciones de  activación 

según la literatura [9]. El efecto de estos demarca el tamaño de las fases, la disposición 

microestructural y la afinidad que presentan para la formación de sistemas estables. 

Investigaciones llevadas a cabo por [13][9] definen que el catión de Na+ es el que mejores 

resultados ha presentado, aunque con una baja actividad química a edades cortas, comparada 

con lo que se ha logrado con K+, donde se siguen obteniendo muy buenos resultados mecánicos. 

Una de las afirmaciones en la que concuerdan diferentes investigadores es que la activación 

alcalina con K+ garantiza una mayor respuesta mecánica cuando los sistemas son sometidos a 

altas temperaturas.  

Aunque los metales alcalinos son  Na, K, Fr, Rb, Cs, Li, los de mayor uso son Na, K y Li, de estos  

se ha determinado que Na+ presenta mejores características por su tamaño y carácter alcalino. 

Aunque el potasio suele presentar mayor  alcalinidad que el sodio, su tamaño ha demostrado ser 

perjudicial en los resultados mecánicos finales, y el litio, debido a su menor tamaño se hidrata muy 

rápidamente y se vuelve muy voluminoso [11].  
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La influencia del anión o iones de carga negativa, compromete los grupos (OH)
-
, siendo estos los 

encargados de romper las estructuras de aluminatos y silicatos presentes en las cenizas de 

carbón, propiciando el crecimiento de las fases cementantes en forma geles de N-A-S-H pre 

zeolíticos [1] donde N representa el catión con el que se activa el sistema. 

La presencia de sílice soluble en el sistema juega un importante papel en el desarrollo de la 

microestructura de estos cementos alcalinos. Un aporte de sílice soluble (se suele usar silicato 

sódico como activador Na2SiO4) hace que la microestructura desarrollada se parezca a muchos 

tipos de vidrio (ausencia de poros y una microestructura uniforme y compacta). Además, el 

incremento de sílice soluble en el sistema de partida induce a un incremento en el contenido de 

silicio en la estructura de estos cementos permitiendo finalmente obtener fases estables. Una de 

las características particulares de sistemas activados con sílice soluble es que presentan mayores 

fenómenos de retracción y fisuración en la pasta [12].  

Por otra parte, la concentración del activador también juega un papel extremadamente importante 

a la hora de diseñar la dosificación de un mortero o de un hormigón de cemento alcalino, ya que si 

se tiene un exceso de esta puede generar fenómenos similares a la eflorescencia por efectos de 

nueva cristalización de hidróxidos alcalinos. Estas consideraciones ponen de manifiesto que 

todavía no está claro cómo afecta a los mecanismos de reacción y a la cinética del proceso la 

presencia de sílice soluble en el activador, ya que en función de la concentración de sílice en la 

disolución activadora puede presentar diferentes grados de formación de fases que conforman 

cadenas tridimensionales.  

La literatura por su parte reporta las siguientes propiedades en los aniones que complementan la 

reacción [15]: 

 Hidróxilos: actúan como catalizadores  

 Silicatos: Aumentan la relación Si/Al otorgando mejores resistencias mecánicas.  

 Carbonatos acidifican las muestras por lo que disminuyen las velocidades de 

reacción.  

Del mismo modo, los activadores son compuestos alcalinos tales como: hidróxidos, sales de 

ácidos débiles y ácidos fuertes, y sales salicílicas del tipo R2O(n)·SiO2, donde R es un ión alcalino 

como Na, K, o Li. Entre las soluciones activantes más utilizadas se encuentran: el NaOH, Na2CO3, 

(Na2SiO3), Ca(OH)2, Na2SO4, CaSO4, etc., o mezclas de los mismos; aunque se considera al 

NaOH, y Na2SiO3 como las soluciones activantes que aportan mejores propiedades en las 

mezclas de cementos activados alcalinamente [16]. 

Otro hecho que parece observarse es que en los sistemas con un mayor contenido de sílice, la 

formación de especies zeolíticas (productos minoritarios) es más lenta. No obstante, todavía 

existen serias dudas de cómo la presencia de sílice soluble en estos sistemas afecta desde el 

punto de vista termodinámico y cinético a los procesos de reacción, la composición y a la 

estructura del polímero inorgánico formado[13]. 

 

 CONDICIONES DE CURADO (TIEMPO – TEMPERATURA) 

La reacción a diferentes temperaturas y  en medios alcalinos de caolín, metacaolín, cenizas 

volantes y otros diferentes materiales aluminosilicatos conduce a la formación de zeolitas con 

distintas estructuras dependiendo de las condiciones de reacción (temperatura, naturaleza de los 

cationes alcalinos, relación Si/Al, etc.)[13]. 
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Otros trabajos llevados a cabo con cenizas volantes, también han demostrado que el tiempo y la 

temperatura afectan mucho al comportamiento mecánico de los materiales activados 

alcalinamente. Cuando la temperatura de reacción aumenta, el desarrollo mecánico de la 

resistencia aumenta también. Sin embargo, existe un valor umbral sobre el cual el aumento de la 

resistencia mecánica es más lento [17]. 

Además del tiempo y la temperatura, las condiciones de humedad relativa en los procesos 

iníciales de curado, también juegan un papel importante en la fabricación de cemento de cenizas 

volantes activado alcalinamente. Si las condiciones de humedad relativa no son adecuadas, se 

puede favorecer un rápido proceso de carbonatación. En este caso, la carbonatación inicial del 

sistema implica la reducción de los niveles de pH, y por lo tanto, la velocidad de activación de la 

ceniza y el desarrollo mecánico-resistente son notablemente más lentos. Este proceso de 

carbonatación inicial se puede evitar  trabajando con una humedad relativa superior al 90% [12]. 

El proceso de curado del material se puede resumir con la evaluación de tres aspectos 

principales. Los efectos de la interacción activador/ceniza y el grado de reacción de la activación, 

el tiempo y el aumento de la temperatura[18]. 

Por tanto la alta variabilidad de los resultados mecánicas que se muestran en la literatura 

conducen a que la temperatura es uno de los parámetros fundamentales que se debe abordar 

para un mayor entendimiento de la activación alcalina de materiales con altos contenidos de SiO2 

–Al2O3. Ya que está asociada a todos los procesos. 

1.1.3 Cenizas de carbón 

 

La utilización de cenizas en los cementos y hormigones es una práctica que se ha generalizado en 

diferentes lugares del mundo y como resultado de ello se han publicado normas de la Sociedad 

Americana de Ensayos y Materiales (ASTM, por sus siglas en inglés). Por ejemplo; en el caso 

estadounidense, el uso de las cenizas volantes como adicciones activas en hormigones de 

cemento Pórtland tiene más de 30 años. Sin embargo gran cantidad de investigaciones [19] se 

centran en el aprovechamiento de cenizas con cero contenido de cemento Pórtland, como es el 

caso de las cenizas de carbón activadas alcalinamente que son objeto de la presente 

investigación. 

La composición química y mineralógica de la ceniza de carbón dependen tanto de la génesis del 

carbón como del proceso térmico que se maneje en la combustión de este [17]. Las partículas de 

ceniza son generalmente esféricas, pero no homogéneas, e incluyen fases vítreas y cristalinas 

(normalmente mullita y cuarzo) las fases vítreas son de gran interés debido a que su estructura es 

menos estable y más susceptible de reaccionar que las fases cristalinas. La distribución del 

tamaño de la partícula puede ser muy amplia. La heterogeneidad de las cenizas requiere especial 

cuidado cuando se trabaja con ellas para asegurar la obtención de un producto de calidad 

constante [16]. Este es uno de los mayores retos cuando se requieren escalar, estudios previos de 

laboratorio de procesos de activación alcalina de cenizas de carbón a escala industrial. 

Por otra parte las cenizas de carbón son consideradas como subproducto industrial, que deriva de 

la combustión del carbón. Hoy en día las cenizas se han convertido en una materia prima básica 

de la industria de la construcción. Sin embargo es un recurso importante que se está 

desaprovechando porque su volumen de producción es extraordinariamente alto y porque además 

se presenta en un estado pulverulento que hace innecesario cualquier tipo de transformación 

previa a su uso como material cementante [16]. 
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Dentro de las definiciones típicas de cenizas de carbón se encuentran las cenizas volantes (fly 

ash) y cenizas de fondo (bottom ash), morfológicamente se pueden diferenciar porque las cenizas 

volantes se presentan como xenosferas, mientras que las cenizas de fondo en su gran mayoría 

son esferas sólidas. Las cenizas volantes son removidas de las corrientes gaseosas por 

dispositivos mecánicos (ciclones, filtros de talegas, etc) o electrostáticos, las cenizas de fondo se 

precipitan con mayor facilidad debido a su gran densidad. Generalmente la proporción entre las 

cenizas volantes y las cenizas de fondo varía según la tecnología de quemado, sin embargo se 

establece, por ejemplo, que dicha relación es 70:30 para quemadores húmedos y 85:15 para 

quemadores secos [47]. A. Fernández-Jiménez y col. establecieron la características mínimas que 

deben tener las cenizas volantes para poder obtener materiales con buenas propiedades 

cementantes, estas son: un porcentaje de material inquemado menor del 5%; el contenido de 

Fe2O3  inferior al 10%; bajo contenido de CaO; contenido de sílice reactiva entre 40-50%;  

porcentaje de partículas con un tamaño de partículas inferior a las 45 μm entre 80-90%; y también 

un alto contenido en fase vítrea mayor del 50% [16]. Una manera de lograr una mayor activación 

de las cenizas de carbón, es disminuyendo su tamaño de partícula, [17]. 

 

1.2   Estado del Arte 

 

      1.2.1   Activación alcalina 

 

 ANTECEDENTES 

Se podría afirmar que las primeras aplicaciones de los cementos activados alcalinamente datan 

de la época de los romanos, donde estos utilizaban en sus morteros de pega, materiales 

conglomerantes producto de las cenizas volcánicas (ricas en SiO2 y Al2O3) con cal apagada 

Ca(OH)2, logrando con esta mezcla de materiales en estado húmedo procesos similar a lo descrito 

anteriormente. 

Aunque el desarrollo del cemento Pórtland demuestró grandes avances en el último siglo, algunos 

ingenieros y científicos comenzaron a experimentar con nuevos materiales para dar respuesta a la 

demanda de estos en épocas de la postguerra, es así como a través de la historia las primeras 

investigaciones reportadas en la literatura sobre los mecanismos de activación aparecen en la 

Europa del este, en 1930 Khul investiga el fraguado de escorias de alto horno en presencia de 

disolución de K(OH), años más tarde en 1937 Chassevent, mide la reactividad de escoria de alto 

horno usando disoluciones de K(OH) y Na(OH). En 1940 Purdon investiga los cementos de 

escoria de alto horno (sin adición de Clinker) y disoluciones de Na(OH) o sales alcalinas. En 1957 

Gluwkowsky Sintetiza cementos usando aluminatos hidratados (arcillas) y anhidros (rocas vítreas, 

escorias metalúrgicas, entre otras) y álcalis, y propone cementos en el sistema Me2O-MeO-Al2O3-

SiO2-H2O que denomina “soil cement”. Para principios de 1980 se retoma el tema y se acuña el 

término “geopolimeros” mediante el cual en 1982 Davidovits llamo los sistemas Me2O-MeO-Al2O3-

SiO2-H2O usando metacolín como materia prima, así como diversas mezclas de caliza[20].  

Aunque el término “geopolimeros” ha sido una fuente de discusión para algunos investigadores del 

tema, ya que se puede utilizar la misma palabra para describir procesos de polimierización de 

materiales orgánicos bajo condiciones geotérmicas [11], es usado también de forma genérica para 

describir los productos amorfos o cristalinos de la reacción de síntesis de aluminosilicatos 

alcalinos a partir de la reacción con hidróxido y soluciones alcalinas, estos compuestos son 

también comúnmente conocidos como; "vidrios de aluminosilicato de baja temperatura.”, 'cemento 

activado alcalinamente ", “geocement”, “cerámica-alcalina", "polímero inorgánico de hormigón", y 
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"hidrocerámica". A pesar de la variedad de nomenclaturas, todos estos términos detallan 

materiales que han sido  sintetizados utilizando la misma química, describiéndolos como un 

sistema complejo de reacciones de disolución y precipitación en un sustrato acuoso de elevada 

alcalinidad [9][13].  

Sin embargo, estos términos no se usan en muchas investigaciones debido a su limitada 

aplicabilidad en la descripción de un sistema complejo, donde las razones pueden estar asociadas 

a que el termino geopolímero implica una nomenclatura para la formación de compuestos 

polisialato y estos solo pueden presentarse con relaciones Si/Al con números enteros. Lo que 

demuestra que no es posible obtener totalmente polisialatos en los sistemas activados 

alcalinamente ya que se presenta una amplia gama de estructuras [11].  

De forma frecuente las diferentes investigaciones en torno al tema de geopolímeros reportan que  

muchas de las características macroscópicas pueden parecer similares a las del cemento 

Pórtland, pero su microestructura, propiedades físicas, mecánicas, químicas y térmicas varían en 

gran medida, dependiendo principalmente de la materia prima que se utilice para conformar los 

compuestos. [1] 

Dependiendo de la selección de materias primas y las condiciones de procesamiento, los 

geopolímeros pueden exhibir una gran variedad de propiedades y características, incluyendo alta 

resistencia a la compresión llegándose incluso a reportar resistencias del orden de 60MPa, baja 

contracción, fraguado rápido o lento, resistencia a los ácidos, resistencia al fuego y baja 

conductividad térmica.  Pero está claro que todas estas propiedades mencionadas dependen de 

las mezclas que se elaboren es decir el tipo de aluminosilicato utilizado y sus correspondientes 

activadores, por lo tanto algunos investigadores [1] sugieren que los polímeros inorgánicos no 

deben considerarse una panacea universal para todos los problemas de selección de material, 

sino más bien una solución que puede ser adaptada de acuerdo a la mezcla correcta y al 

adecuado diseño del procesamiento para optimizar las propiedades y / o reducir los costos para 

una aplicación dada.  

Numerosas aplicaciones a nivel industrial de cementos elaborados a partir de la activación alcalina 

se destacan por su tiempo de servicio: como es el caso de viviendas residenciales en Mariupol, 

Ukrania en 1960. Edificios residenciales en Lipetsk, Russia, 1987. Edificos con Purdociment en 

Bélgica, 1950. Muros de contención para puentes en Melburne, Australia, entre otros[20].  

En esta investigación se ha decidido llamar el proceso “activación alcalina de cenizas de carbón”, 

para no entrar en discusión con las diferentes términos literarios. 

 

1.2.2 Incidencia de la temperatura 

 

Como tópico central de este trabajo se realizó un análisis pormenorizado de reportes conseguidos 

hasta la fecha, donde se muestran diferentes condiciones de activación al igual que diferentes 

temperaturas y tiempos para lograr obtener fases cementantes comparativas con el cemento 

Pórtland. 

Es claro que la incidencia de la temperatura está ligada a un aumento sustancial en la cinética de 

cualquier reacción, por lo tanto lo que se espera con un aumento prolongado de la temperatura es 

que el desarrollo de las fases cementantes para el caso de la activación alcalina sea muy rápida. 

Estos aumentos progresivos son muy eficaces en las primeras etapas de la reacción “horas”, lo 

que garantiza un impulso térmico para el desarrollo de la reacción [8] . No obstante el interés del 
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tema del presente estudio se enfoca en los sistemas de ceniza de carbón activada a temperaturas 

ambientes inferiores a 40 °C. 

Algunos investigadores reportan que los curados entre 4 y 48 horas es una de las condiciones de 

síntesis importantes en la activación alcalina de cenizas de carbón, encontrando que la 

temperatura de mejores resistencias oscilan alrededor de 60 °C, en lugar de esto cuando el 

sistema es curado a una temperatura superior las muestras pierden mayor humedad con lo que el 

proceso se hace más lento, adicionalmente se produce una mayor cantidad de agrietamiento en la 

pasta observado mediante microscopia electrónica de barrido[17]. 

Por otro lado bajo las mismas condiciones un curado durante 24 horas en horno [21] con un 

barrido desde 50 °C a 80 °C, activando cenizas volantes con Na(OH) y silicato de sodio,  

encontraron resistencias máximas a 60° C, atribuyendo la resistencia mecánica a la formación de 

fases ricas en Si que presentó el sistema de 60°C mediante la identificación de bandas cercanas a 

100cm-1 en el uso de IRTF. De esta manera validando los resultados del anterior reporte. 

La disminución notable en la resistencia observada por [22] en investigaciones a 60 y 85 °C (así 

como la disminución de la densidad) puede ser debido al calentamiento en consecuencia de la 

policondensación exotérmica que puede causar la evaporación parcial del agua con la formación 

de micro cavidades. 

Según [23] la policondensación, que es el proceso en el cual se forman los geles que 

proporcionan la resistencia mecánica, tiene lugar a unas temperaturas inferiores a 120 °C con un 

rango recomendable entre 60 °C y 95 °C. Del mismo modo establece que dicho proceso requiere 

unos tiempos de curado que varían en función de la temperatura y la forma de calentamiento. Lo 

que corresponde a otra afirmación más para la activación a temperaturas alrededor de 60 °C, de 

esta manera comienza a plantearse el interrogante de lo que sucede a temperatura ambiente y si 

existe la posible formación de las zeolitas.  

 

 

Figura 3. Máxima relación de esfuerzo vs tiempo y  
temperatura de curado (Tomada de [24]) 

 

En la Figura 3 se observa que un aumento de la temperatura reduce los tiempos de curado para 

alcanzar resistencias cada vez más altas,  y permite definir valores cercanos a 60 °C como valores 

críticos, lo que indica que activaciones por debajo de 60 °C tiende aumentar en gran medida los 

tiempos de curado, aunque no siendo tan significativo para temperaturas superiores ya que se 

reducen los tiempos de curado, en contraste representan un aumento considerable en las 

resistencias mecánicas. No obstante esta predicción es bastante arriesgada ya que no hay una 

continuidad en las medidas que permitan afirmar curvaturas en el modelo, y en algunos casos 

investigadores reportan que el efecto se revierte a temperaturas alrededor de 120 °C [25]. 
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Aunque los resultados apunten a obtener una temperatura de activación de 60 °C es importante 

aclarar que las dimensiones de las probetas presentan una influencia considerable en la 

variabilidad de los datos, caso que discuten muchos investigadores y que dificulta aún más los 

procesos de comparación. Donde probetas más pequeñas son muy susceptibles de perder 

rápidamente agua  cuando se aumenta sustancialmente la temperatura.  

Para [26] las cenizas volantes activadas alcalinamente con Na(OH) 8M requieren de calor que 

supere la barrera de energía de activación para formar productos de reacción, esto se observó a 

través de estudios de calorimetría de isotermas, donde los resultados muestran que las 

temperaturas de activación deben ser superiores a los 35 °C para obtener una energía 

considerable y activar los sistemas.  

En algunas investigaciones [8] reportan que a 60 °C no se observan claramente los picos 

representativos de las fases cristalinas zeolitas por  DRX, por lo tanto asumen que a temperaturas 

inferiores la formación de fases cristalinas son de muy corto alcance.  

Ser capaz de curar a temperatura ambiente es muy importante en términos de aplicación práctica 

ya que todo ahorro energético en los materiales de construcción representa no solo una menor 

huella de carbono, sino un menor costo. Por tanto aunque se pueda aseverar que los sistemas de 

cementos alcalinos termodinámicamente son viables, se hace necesario encontrar metodologías 

que permitan reducir las temperaturas de activación. 

Algunos trabajos reportan la reducción del tamaño de partícula como una alternativa para la 

activación de las cenizas de carbón donde el proceso pasa de un d50 de 14,4 m a d50 de 6,8 m 

en tamaños de partícula condujo a un aumento en un 80% de la resistencia mecánica a 

temperatura ambiente [17], visto desde este punto de vista existe una mejor activación, pero se 

debe evaluar el consumo energético por el proceso de conminación asociado.  

Más recientemente la síntesis de la temperatura ambiente (25 °C) ha demostrado en algunas 

circunstancias la producción de un producto de mayor densidad con lo cual se garantiza  un 

producto más fuerte [22] comparando el mismo  proceso a temperaturas de 40 °C, 60 °C y 85 °C, 

por tanto  la clasificación de la activación alcalina como un proceso hidrotérmico sigue siendo 

válida a bajas temperaturas [13]. 

Las condiciones de curado acompañan el efecto de la temperatura, indicando que estos dos 

factores presentan interacciones con un alto nivel de significancia, haciendo que los resultados  

tengan alta variabilidad. Para [25] el curado a una humedad relativa de más del 90 %, en pastas 

curadas en sistemas herméticos y expuestas al aire, obtienen un material denso, compacto, donde 

inicialmente se presenta un alto contenido de aluminio y su posterior captación de silicio 

generando un buen desarrollo mecánico con el tiempo. También afirma que el curado a baja 

humedad relativa con las pastas en contacto directo con la atmósfera, genera un material granular 

y poroso.  

Otros investigadores a través de sus experimentaciones han determinado la concentración molar 

necesaria del activador alcalino en sistemas a temperaturas de 30 °C,  concluyendo que la 

cantidad de activador debe ser superior a 2,8 M, o debiendo existir suficiente silicato activo en el 

sistema, no en exceso, para mantener una adecuada concentración de hidróxido libre en la 

solución [27].  
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 FORMACIÓN DE FASES 

En este apartado se mencionará el efecto de las relaciones SiO2/Al2O3 en la formación de fases, al 

igual que los efectos debidos a la adición de silicatos principalmente de sodio. 

En el caso de tener aumento del módulo SiO2/Al2O3 dificulta la formación del gel alcalino 

reduciendo el enlace entre las partículas, además de promover un mayor consumo de metal 

alcalino (M) en el proceso de policondensación y disminuir por tanto la densidad aparente del 

producto final, lo cual se refleja en menores resistencias mecánicas, tal como ha sido reportado 

por otros investigadores [28]. El incremento en  la relación M2O/SiO2, donde M representa al Na, 

aumenta el pH de la solución y permite una mayor solubilidad, proporcionando cationes para el 

balanceamiento de las cargas negativas de los grupos aluminato en el sistema geopolimérico. No 

obstante, la cantidad de cationes requeridos para el balance de las cargas es dependiente del 

contenido de alúmina presente en el sistema, ya que un pequeño exceso de Na+ sería suficiente 

para que sean lixiviados hacia el exterior de material y generar un efecto negativo en el tiempo de 

fraguado, así como, en el comportamiento mecánico. Adicionalmente, al reducirse el tiempo de 

disolución de los sistemas SiO2/Al2O3 y debido al fraguado rápido de la mezcla pueden quedar 

partículas sin reaccionar [28]. 

Aunque anteriormente se discutió la formación de estructuras tipo polisialato (PS) es común que 

en la literatura se referencie que las relaciones de Si bajas promuevan la formación de este tipo de 

estructuras, mientras por el contrario la presencia de mayores contenidos de Si promueve 

estructuras rígidas tridimensionales, tales como poli-sialatosiloxo (PSS) y polisialatodisiloxo 

(PSDS). En este sentido, se considera que en los materiales geopoliméricos el Al+3 juega un rol 

importante para el tiempo de fraguado y la formación del geopolímero, mientras la cantidad de Si 

presente es responsable de las resistencias mecánicas a edades de curado prolongadas. [28] 

Concluyen además que el incremento en la cantidad de silicatos solubles y concentración del ión 

alcalino, a través del aumento en las relaciones SiO2/Al2O3 y Na2O/SiO2 respectivamente, afecta 

negativamente el comportamiento mecánico de los materiales geopoliméricos. También que una 

relación SiO2/Al2O3 de 3,0 y Na2O/SiO2 de 0,25 reportó la máxima resistencia mecánica, del orden 

de 35 MPa a 7 días de curado a temperatura ambiente, estas relaciones fueron las más bajas con 

las cuales trabajaron los investigadores.  

La relación entre los módulos SiO2/Al2O3 y la contracción autógena presenta influencias directas 

en las resistencias mecánicas. [28] han comprobado que el incremento en el contenido de sílice 

disuelta en sistemas activados alcalinamente aumenta los fenómenos de retracción autógena y 

esto puede ser atribuido a un proceso de contracción del gel de sílice (sinéresis) causado por la 

fuerza de tensión generada cuando el agua es expulsada durante el proceso de policondensación. 

La extensión y velocidad de la contracción está influenciada a través del sólido por el contenido de 

gel, la temperatura, la permeabilidad de la estructura y la viscosidad de la solución del poro. 

Fases zeolita que pertenece al grupo de faujasita, así como zeolita X, A, P y tipos chabacita se 

identificaron en mezclas con relaciones SiO2/Al2O3 mayores a 3,8 y aumentando el contenido de 

Na2O tendieron a favorecer esta transformación. Además la inclusión de una mayor cantidad de 

sílice soluble en la ambiente retarda la formación de zeolita, debido principalmente a la mayor 

grado de polimerización de tales sílices [29]. Por otra parte, un mayor contenido de zeolitas 

cristalinas es contrario a un mayor desarrollo mecánico [30]. 

Con base en algunos estudios de fases, se pudo determinar una relación provisional entre la 

transformación de fase / estabilidad y características de resistencia, Donde los sistemas que 

favorecieron la formación de productos zeolíticos tendían a poseer menores resistencias [31]. 
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El concepto de un geopolímero que consiste en una aglomeración de nanocristalinos fases 

zeolíticas unidas por un gel de aluminosilicato es muy posible de un punto de vista termodinámico, 

mecánico y químico, y ayuda en la interpretación y análisis de resultados experimentales variables 

[13]. 

 

 

 

Figura 4. Modelo de esquemático formación de gel (Tomada de[32]) 

 

Debido a que el Al4
+ juega un papel en las primeras etapas de reacción se discute a través de la 

Figura 4 como la formación de un gel rico en Al4
+ evoluciona en el tiempo y su respuesta 

mecánica, [32] a través del uso de Infrarrojo por Transformada de Fourier y Resonancia Magnética 

Nuclear caracterizaron la evolución de los geles de diferentes cenizas de carbón activadas con 

Na(OH) 8 M, determinaron que las resistencias mecánicas iniciales son debidas a la formación de 

un gel rico en aluminio (Gel1) donde los tetraedros de Si están rodeados por cuatro tetraedros de 

Al, pero las altas resistencias mecánicas son debidas  a la formación de un gel más enriquecido 

en Si (Gel2). Por tanto la formación de estos geles estarán directamente asociados a la 

temperatura. Concluyen por tanto que el incremento de los módulos de Si/Al reactiva mejora 

considerablemente las propiedades mecánicas de los geles de aluminosilicatos formados. 

Sugieren también que las mejores resistencias se presentan cuando la relación Si/Al reactiva es 

menor a 2. 

 

1.2.3 Métodos de caracterización  

 

Los métodos de caracterización de las fases conformadas por efecto de la activación alcalina se 

caracterizan de diferentes maneras, en este apartado se describirá las de mayor relevancia. 

 RESISTENCIA MECANICA 

Por ser la propiedad más ampliamente buscada en las fases cementantes, en la gran mayoría de 

los artículos que se publican en este tema lo definen como variable respuesta. No obstante la 
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medida de la resistencia mecánica a compresión es de gran utilidad para los materiales en 

diferentes aplicaciones en la industria de la construcción. Debido a la amplia variedad de 

productos tamaños , geometrías , equipos para pruebas de resistencia , y a los procedimientos 

utilizado por diferentes autores [22] , los resultados de resistencia en general, no son directamente 

comparables entre los diferentes grupos de investigación, o incluso entre los diferentes autores en 

una misma investigación [13].  

Se requiere de una normalización para corroborar los resultados, razón por la cual en este 

proyecto se elaborarán morteros por norma. 

 

 MICROESTRUCTURA 

Para comprender las propiedades físicas y mecánicas que se obtienen como respuesta de la 

activación alcalina de cenizas de carbón, se hace necesario el estudio de la microestructura a 

través de diferentes técnicas instrumentales de análisis, se abordarán las de mayor relevancia y 

las que se usaron en este trabajo. 

 

o DIFRACIÓN DE RAYOS X (DRX) 

Para determinar las fases cristalinas producto de la activación alcalina se utiliza la metodología 

de DRX donde se puede observar a través de los difractogramas generados en una muestra, 

picos característicos de diferentes cristales tipo zeolitas. A pesar de esto investigadores como 

[13] a través de una revisión de uso de esta técnica concuerdan con otros autores que la 

cristalinidad en una escala de longitud de alrededor de 5 nm no es detectable por DRX. Lo que 

limita esta técnica y sugiere el uso de difracción de electrones para tal fin. 

Esto se correlaciona muy bien con la presencia observada de partículas de 5 nm con diversos 

grados de cristalinidad dentro de la fase del gel conglomerante producto de la activación 

alcalina, y proporciona una posible explicación para una serie de aparentemente resultados 

contradictorios presentes en la literatura[13]. 

No obstante numerosos ejemplos [4] [8][11] [13][33][34][30] coinciden en que el análisis de 

DRX de polvo para la componente amorfa en los aluminosilicatos muestran difractogramas 

con patrones característicos, inclusive independiente de la fuente de aluminosilicatos utilizado 

(metacaolín con o sin calcio añadido, cenizas de carbón o escorias de alto horno). Incluyendo  

además el tipo de activador Na(OH) o K(OH) a diferentes concentraciones, con uso de sílice 

soluble y diferentes condiciones de curado (tiempo, temperatura, y humedad) se presenta en 

todos los casos un difractograma con un  pico ancho centrado en torno al ángulo 2entre 27°-

29°. 

Por tanto [13] propone que este pico ancho debe ser considerado como el rasgo distintivo del 

difractograma de cualquier geopolímero , por lo que su identificación se convierte en centro 

para la determinación de la microestructura de geopolímeros. 
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Figura 5. Difractograma de un gel de aluminosilicato (Tomada de [13]) 

 
En la Figura 5 se observa un " pico de halo difuso " característico de estos sistemas, donde se 

atribuye generalmente a gel de aluminosilicato amorfo, asumido por la mayoría de los autores 

a ser la fase conglomerante primaria presente en sistemas geopoliméricos. Sin embargo , 

otras técnicas como la microscopía de alta resolución en sistemas geopoliméricos han 

demostrado que esta fase de gel presenta en gran medida partículas nanométricas de 

cristales de aluminosilicatos[13]. En la Figura 5 el pico difuso a corresponde a sistemas 

activados con Na(OH) y el pico b sistemas con K(OH). 

También la presencia de más centros de nucleación dará un producto menos cristalino, 

debido a que la competencia por los monómeros disponibles necesarios para el crecimiento 

de cristales conduce a un tamaño medio de los cristales más pequeños y por lo tanto menor 

aparente cristalinidad, mientras que la presencia de un menor número de núcleos promoverá 

la formación de cristales más grandes, principalmente porque la solidificación es más lenta.  

Por tanto cristales más grandes serán menos capaces de empaquetar densamente dentro de 

la fase del gel conglomerante, por lo que darán un geopolímero más porosos. Tal disminución 

en la densidad con el aumento de temperatura de curado ha sido observado 

experimentalmente por [22]. Dependiendo de la naturaleza, de los tamaño exactos de los 

cristalitos, la fuerza de los enlaces entre los núcleos cristalinos y el material circundante en el 

producto de la activación alcalina, la resistencia de la matriz geopoliméricas podría , por tanto, 

sufrir una disminución o aumento de resistencias con el aumento la temperatura de curado , 

como se ha observado previamente [13]. 

 

 

o INFRAROJO POR TRANSFORMADA DE FOURIER (IRTF) 

 

La técnica de IRTF se utiliza para medidas en el infrarrojo tanto cualitativas como 

cuantitativas obteniéndose espectros de absorción, emisión y reflexión, de especies 

moleculares, se asume que todos son el resultado de los distintos cambios energéticos 

producidos en las transiciones de las moléculas de unos estados de energía vibracional y 

rotacional a otros [35]. Lo cual permite identificar enlaces característicos de compuestos, el 

uso de esta técnica en cementos activados alcalinamente ha sido usada por [8] [27] [34] [36] 

encontrándose resultados muy discutidos debido a que todos los productos de la activación 

alcalina están constituidos básicamente por tetraedros de SiO2 y Al2O3  con ordenamientos 

estructurales muy diferentes, y debido a que la vibración de los enlaces de estos compuestos 

se pueden solapar entre sí, hace que el análisis de IRTF se haga más complejo. Para obtener 

un panorama claro de la forma de identificar los enlaces de mayor importancia en un espectro 

de IF se  presenta la  tabla.1 
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Tabla 1. Frecuencias para enlaces típicos(Tomada de [13]) 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

La tabla 1 de frecuencias anterior describe enlaces típicos de materiales con altos de SiO2. 

 

Según [36] sistemas activados con Na(OH) generan un aluminosilicato sódico que presenta 

dos bandas características, una banda ancha que aparece en torno a 1000cm-1, asignada a la 

tensión asimétrica de los enlaces T-O (T=Si,Al) y otra banda que aparece a 460cm-1, 

correspondiente a las vibraciones de deformación de los enlaces T-O-T.Los sistemas con 

bandas muy cercanas a 1000cm-1 presentarán geles ricos en Al, y valores mayores alejados 

de 1000cm-1 son característicos de geles ricos en Si. 

 

Por tanto esta técnica permite identificar la formación de los geles con altos o bajos contenidos 

Si o Al, donde podría observarse la tendencia a la formación de los geles por efecto de las 

temperaturas.  
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o MICROCALORIMETRÍA 

Esta técnica permite describir la cinética de la reacción de la activación alcalina,  y la influencia 

de la temperatura en estos sistemas. 

Mediante la lectura continua de la energía generada por efectos de la activación, se pueden 

describir las etapas de formación de geles de acuerdo a los mecanismos de activación que 

fueron mencionados anteriormente. 

 

 

Figura 6. Microcalorimetría de metacaolín activado alcalinamente (Tomada de [37]) 

 

Para efectos de entendimiento de las etapas asociadas se decidió tomar como ejemplo práctico 

de la Figura 6 el proceso de reacción de la activación alcalina mediante microcalorimetría isoterma 

a 25°C [37] , donde se pueden explicar los fenómenos que suceden en el tiempo. Se empleó 

metacaolín como fuente de SiO2 y  Al2O3 y se utilizó una concentración de 9M de Na(OH) en una 

mezcla con relación a/mc de 1,16 correspondiente a la curva denominada S2. La curva S1 

corresponde a la adición de agua al metacaolín (MK), la cual no toma interés y solo se muestra en 

la figura para demostrar que el MK no presenta activación si el sistema no es altamente básico. 

Cabe mencionar que estos sistemas son análogos a la activación alcalina de cenizas de carbón. 

En la curva S2 el pico exotérmico A aparece inmediatamente cuando el activador alcalino es 

mezclado con el MK. Esto es atribuido al instante en que la solución activadora es absorbida en la 

superficie de las partículas de MK lo que implica que una solución de alta concentración de OH- 

comienza a romper los enlaces Si-O y Al-O característico de un proceso altamente energético que 

genera la intensidad de este pico.  Un segundo pico exotérmico B  sugiere un continuo 

rompimiento de enlaces Si-O y la formación de pocos oligomeros como OSi(OH)3
- , Al(OH)4

-, 

(OH)3-Si-O-Al(OH)3 entre otros,[37] Sin embargo la alta concentración de  (OH)-  debido a su 

constante rompimiento de enlaces hace que no sea posible la formación de nuevas especies 

conduciendo a que estos productos sean intermedios. 

La obtención de productos en el sistema alkali-MK comienza a crecer como un proceso de 

polimerización de un gel, esta polimerización es exotérmica y su evolución se ve reflejada en el 

pico C. Una vez decrece el proceso de polimerización el sistema entra a una etapa de constante 

térmica durante la cual los pequeños geles formados comienzan a reorganizarse localmente en 

redes  más largas.  

Otro hecho que parece observarse es que en los sistemas con un mayor contenido de sílice, la 

formación de especies zeolíticas (productos minoritarios) es más lenta. No obstante, todavía 
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existen serias dudas de cómo la presencia de sílice soluble en estos sistemas afecta desde el 

punto de vista termodinámico y cinético a los procesos de reacción y a la composición y a la 

estructura del polímero inorgánico formado [12]. 

 

1.2.4 Aplicaciones 

 

Aunque las aplicaciones de estos materiales se enfocan en sistemas de alta resistencia para 

materiales de construcción, se encuentra aplicaciones que van desde la industria automovilística 

hasta el uso de tamices moleculares, por lo tanto en este apartado se describen aplicaciones 

diferentes a los materiales de construcción tradicional. 

 

 Tamices Moleculares 

Debido principalmente a la capacidad de intercambio iónico que tienen las zeolitas. Un área de 

interés es la obtención de zeolitas microporosas con un diámetro de tamaño molecular por lo 

que  pueden ser utilizadas como tamices moleculares capaces de adsorber o difundir  

moléculas de una manera selectiva[13].  

Sin embargo cuando se sintetizan las zeolitas a partir de los procesos de activación alcalina el 

tamaño de estos microporos es  tan pequeño, alrededor de 1 nm, que presentan limitaciones 

estéricas y difusionales [38], que impiden o dificultan el acceso de moléculas voluminosas a 

los centros activos  situados dentro de los microporos zeolíticos, no permitiendo su aplicación 

en  reacciones con sustratos voluminosos. Esta es una de las razones por la cual se está  

buscando un máximo de centros accesibles cerca de la superficie, lo cual se consigue  

aumentando el área externa.[38] 

 Aislantes térmicos 

Debido a que los materiales obtenidos por la activación alcalina presentan una mayor 

resistencia a altas temperaturas, se han usado como sistemas aislantes en diferentes tipos de 

paneles, reportándose el uso de estos en algunas partes de vehículos de competencias 

automovilísticas (Davidovits). 

Todos los valores de densidad de las pastas de cenizas volantes activadas se encuentran 

dentro del rango de 1200-1600 kg/m3, por lo que los productos ligeros podrían ser fabricados a 

partir de estos polímeros inorgánicos ; para los conglomerantes cementicios normales tienen 

rangos de densidad entre 1,900 y 2,300 kg/m3 [22]. 

 

1.3 Conclusiones revisión bibliográfica 

 
 Se recomienda que los sistemas deben trabajarse a temperaturas inferiores a 60°C por 

efectos de pérdida de agua, debido a que temperaturas mayores limitan la cantidad de 

agua necesaria para la reacción química y su evaporación produce cambios en la 

pasta por efectos de fisuración. 

 Se reportó que mediante las microcalorimetrías,  la temperatura de activación de los 

sistemas de cenizas de carbón debe ser la suficiente para superar la energía de 

activación, esto se debe garantizar obteniendo un segundo pico en el flujo de calor, y 
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que la energía acumulada de este sea  considerable con el mismo sistema a 

temperaturas superiores. 

 La importancia de la temperatura en el proceso de mezclado y curado de estos 

materiales, es debido a que las fases  pueden formarse a velocidades diferentes y con 

propiedades diferentes, principalmente a que las estructuras atómicas pueden variar 

con el cambio de las temperaturas haciendo crecer fases con diferentes 

características. 

  La variabilidad de los resultados mecánicos está muy asociado al tamaño y geometría 

de las probetas, lo que sugiere trabajar con probetas estandarizadas para normalizar 

resultados, probetas pequeñas perderían mayor cantidad de calor y probetas grandes 

pierden menor. 

 Por su parte, el contenido de agua debe ser el adecuado para facilitar la mezcla de los 

componentes y el mecanismo de transporte iónico, mas no en proporción que genere 

la formación de poros en el producto y por tanto finalmente afecte su comportamiento 

mecánico. 

 El incremento en el contenido de sílice disuelta en sistemas activados alcalinamente 

aumenta los fenómenos de retracción autógena y esto puede ser atribuido a un 

proceso de contracción del gel de sílice (sinéresis) causado por la fuerza de tensión 

generada cuando el agua es expulsada durante el proceso de policondensación. 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 OBJETIVO GENERAL 
 

Proponer, a escala de laboratorio, una metodología de activación alcalina de cenizas volantes a 

temperatura ambiente y correlacionar sus características químicas y mineralógicas con el 

desarrollo de resistencias mecánicas. 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS 
 

Establecer procesos y condiciones de dosificación de mezclas de carbón y activadores que 

permitan desarrollar fases cementantes a temperatura ambiente.  

 

Definir el efecto combinado de las fases amorfas y cristalinas en la estabilidad física y mecánica 

de las cenizas activadas. 

 

Desarrollar a temperaturas entre (10 °C y 40 °C) un cemento de cenizas de carbón activadas 

alcalinamente con resistencias mecánicas comparables al cemento  Pórtland tipo I. 

 

 

2.3 ALCANCES DEL TRABAJO 

 

En este trabajo se estudia la incidencia de la temperatura en la formación de compuestos 

cementantes debidos a la activación alcalina de cenizas de carbón. Adicionalmente se identifican 

los efectos mineralógicos de las fases conformadas sobre las propiedades mecánicas finales.  
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3. METODOLOGÍA Y MATERIALES 

 
La metodología de investigación utilizada se divide en tres etapas asociadas a cuatro actividades 

principales. La descripción de las actividades principales muestra en detalle; caracterización de 

materiales, la preparación de la muestra y el diseño de la matriz experimental aplicado a pastas,  

el estudio de la evolución mineralógica a través de la microestructura de fases y la evaluación de 

las propiedades mecánicas en morteros convencionales y activados con cenizas de carbón. 

Finalmente en los casos que aplica se presenta un resumen de las especificaciones técnicas de 

los equipos usados. 

 

3.1  Metodología de investigación 
 

Partiendo de la recopilación de información correspondiente al estado del arte, se plantea el 

desarrollo experimental en las etapas correspondientes ver Tabla 2. Posteriormente y a partir de 

los resultados obtenidos en cada una de las actividades se procede a la siguiente etapa. De esta 

manera se permite mejorar los procedimientos de cada actividad de acuerdo a la serie de 

resultados que se vayan obteniendo. 

 

En la primera etapa se realizó la caracterización de las materias primas, con la finalidad de 

identificar las propiedades de los materiales usados y verificar su calidad. Se tomaron dos 

muestras de ceniza de carbón y se escogió un Na(OH) en lajas disponible comercialmente en 

Colombia como sistema de activación. En la segunda etapa se realizó un diseño experimental en 

pastas de ceniza de carbón, con el fin de evaluar el efecto combinado de factores como la 

Temperatura, Concentración Molar, Relación a/c, y edades de curado sobre las resistencias 

mecánicas, así como la evolución mineralógica de las pastas que presentaron mejores 

resistencias mecánicas. Por último se elaboran morteros de cenizas de carbón activadas a 

diferentes temperaturas y se comparan con los sistemas de cemento Pórtland convencional. 

 

Tabla 2 Resumen de etapas y actividades metodológicas 

 

 

 

 

 

 

ETAPA ACTIVIDAD OBJETIVO 

Etapa 1.                                 

(caracterización de materias 

primas) 

Uso de técnicas instrumentales 

de análisis 

Conocer las características fundamentales de 

los materiales a trabajar 

Etapa 2.                                               

(Diseño experimental y 

evaluación de las propiedades 

mineralógicas ) 

Diseño experimental en pastas 
Identificar de los factores principales, niveles  y 

los efectos en las mezclas 

Estudio de la evolución 

mineralógica a través de la 

microestructura de fases 

Identificar la formación de fases cementantes 

asociadas al proceso de activación 

Etapa 3.                                               

(Evaluación de las propiedades 

Mecánicas) 

Ensayos de resistencia en 

morteros  de cenizas de carbón 

activada y sistemas de cemento 

Pórtland convencional 

Determinar las resistencias mecánicas 

alcanzadas en las mejores mezclas de ceniza 

de carbón activada y compararlas con los 

sistemas de cemento Pórtland bajo las mismas 

condiciones 
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3.2 Materiales  
 

La Tabla 3 presenta un resumen de los materiales utilizados en el desarrollo del trabajo 

experimental, su proveedor y sus características básicas reportadas en las fichas técnicas.  

 

Tabla 3 Materiales utilizados 

MATERIAL PROVEEDOR  CARACTERISTICAS  

Hidróxido de Sodio 
Proveedor regional           

(industria Asiática)                 
Escamas con 98 % de pureza  

Cenizas de Carbón 

producto de la 

combustión de carbón 

sub-bituminoso  

Empresa de Telas                        

Ceniza de Carbón (C)  
Termoeléctrica  

Empresa de Papel                          

Ceniza de Carbón (P)  
Calentamiento de calderas 

Cemento Pórtland 
Cementos Argos                            

Cemento PórtlandTipo I  
Cemento común  

 

Es importante aclarar que las fuentes de ceniza no son solo subproductos de la combustión de 

centrales termoeléctricas, siendo  también  fuentes de factorías dedicadas a obtener altas 

temperaturas para calderas que utilizan en sus respectivos procesos productivos. Para tal fin se 

definirá ceniza procedente de procesos en empresa papelera como Ceniza (P), y para el caso de 

ceniza proveniente de industria textilera Ceniza (C). Razón por la cual no se definen en este 

proyecto como Cenizas Volantes o Fly Ash con el fin de no entrar en discusión con la definición 

establecida por la norma ASTM C 618 , por tanto se llamarán cenizas de carbón. 

 

3.3 Procedimientos experimentales y diseño de experimentos  
 

Para cada una de las cuatro actividades principales presentadas en la Tabla 1 se describe el 

procedimiento experimental llevado a cabo.  

 

3.3.1 Caracterización de materias primas  
 

Las cenizas de carbón se caracterizaron mineralógicamente mediante el uso de Difracción de 

Rayos X (DRX) y uso de Microscopía Electrónica de Barrido (MEB), grupos funcionales y 

composición química a través de Infra Rojo por Transformada de Fourier (IRTF) y Fluorescencia 

de Rayos (FRX) respectivamente. El tamaño y Distribución de Tamaños de Partículas mediante 

(DTP laser). Para determinar las fases vítreas y cristalinas de las cenizas de carbón de partida se 

utilizó un método de disolución selectiva de fases [16] y un análisis de difracción de rayos X por el 

método de Rietveld con patrón interno de corindón. 

 

3.3.2 Diseño experimental en pastas 
 

En la Tabla 4, se presenta un diseño factorial 4x32 con bloque en 4.  El primer factor corresponde 

a la temperatura con 8°C, 18°C, 28°C y 38°C como niveles, el segundo factor Concentración 

Molar del Activador  con los niveles de 6M, 8M y 10M, finalmente el factor número 3 con la 

relación a/mc5 con niveles de 0,24 – 0,28 y 0,32.   La Tabla 3 muestra la matriz experimental 

obtenida. 

 

 

                                                 
5 (a/mc) relación en masa( agua / masa cementante) donde este último corresponde a la ceniza de carbón + el activado alcalino 
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Tabla 4 Matriz de diseño experimental 

OrdenEst OrdenCorrida 
Temperatura °C 

Bloques 

Relación 

(a/mc) 

Concentración Molar de 

Na(OH) 

19 1 28 0,24 6 

20 2 28 0,24 8 

21 3 28 0,24 10 

27 4 28 0,32 10 

25 5 28 0,32 6 

26 6 28 0,32 8 

23 7 28 0,28 8 

22 8 28 0,28 6 

24 9 28 0,28 10 

15 10 38 0,28 10 

18 11 38 0,32 10 

12 12 38 0,24 10 

10 13 38 0,24 6 

11 14 38 0,24 8 

16 15 38 0,32 6 

14 16 38 0,28 8 

13 17 38 0,28 6 

17 18 38 0,32 8 

34 19 38 0,32 6 

32 20 8 0,28 8 

29 21 8 0,24 8 

36 22 8 0,32 10 

30 23 8 0,24 10 

31 24 8 0,28 6 

28 25 8 0,24 6 

33 26 8 0,28 10 

35 27 8 0,32 8 

1 28 18 0,24 6 

83 29 18 0,24 10 

7 30 18 0,32 6 

6 31 18 0,28 10 

5 32 18 0,28 8 

4 33 18 0,28 6 

8 34 18 0,32 8 

9 35 18 0,32 10 

2 36 18 0,24 8 
 

 

Los niveles de temperatura seleccionados corresponden a obtener un espectro amplio de lo que 

podría considerarse temperatura ambiente en diferentes pisos térmicos, donde se pretenda hacer 

uso de estos materiales. Las concentraciones de activador Na(OH) definidas entre 6M y 10M son 

las mayormente reportadas por la literatura, correspondientes también a módulos de Na/SiO2  

Na/Al2O3 que se discutirán más adelante. No se utilizó KOH debido a que se consideró una menor 

movilidad iónica además por costos.  

 

El uso de silicato de sodio no es tenido en cuenta en este estudio debido principalmente a que 

puede generar retracción autógena y disminuir las resistencias según lo reportado en la literatura. 

 

La relación (a/mc) es tenida en cuenta principalmente porque es la que permite tener una buena 

plasticidad en las mezclas al igual que una consistencia normal aunque en los sistemas de 

cementos alcalinos por ser una alternativa, no se tiene una normatividad y se decidió observar el 

efecto de una mayor y una menor relación (a/mc). 

 

Para la evaluación mecánica se utilizaron probetas cilíndricas de 2,54 cm de diámetro, con 

relación de aspecto (L/D) de 2. La solución activadora se preparó a la concentración molar 
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definida en el diseño experimental para cada orden de corrida, las soluciones activadoras se 

dejaron en reposo hasta alcanzar temperatura ambiente. Las pastas fueron elaboradas en 

amasadora de acuerdo a la norma (ASTM C 1093) y se vaciaron en un molde que contiene 16 

probetas cilíndricas, el vaciado de las probetas se realizó en tres capas, cada capa compactada 

75 veces en la mesa compactadora de acuerdo a la norma (UNE EN 231).   

 

Una vez elaboradas se introducen las probetas en bolsa de polipropileno, se empaca al vacío y se 

sellan. Posteriormente se introducen las bolsas selladas en cubetas de agua a curado isotérmico, 

de acuerdo a las diferentes temperaturas correspondientes al orden de corrida experimental. Una 

vez allí a las edades de 1, 3, 7, 14, 28 días se sacan tres probetas para cada corrida y se fallan a 

compresión. 

 

3.3.3 Estudio de la evolución mineralógica a través de la microestructura de fases  
 

Una vez analizado el diseño experimental de la etapa anterior se toman los mejores resultados 

para evaluarlos en las cenizas de carbón C y ceniza de carbón P. Se identifican a través de IRTF, 

DRX, disolución selectiva de fases[16] y MEB las características mineralógicas y la formación de 

fases que presentan gran influencia en las características mecánicas alcanzadas en las pastas. La 

energía liberada por las pastas a las temperaturas de operación fue identificada a través del uso 

del micro calorímetro isotérmico en temperaturas de 28°C y 38°C  por considerarse las de mayor 

importancia en las primeras etapas de reacción. 

 

3.3.4 Evaluación en las propiedades mecánicas en morteros 
 

Finalmente se evalúan las características de fluidez, densidad, y resistencia mecánica en morteros 

de ceniza de carbón activados  y son comparados con los morteros de cemento Pórtland, la 

fabricación de los morteros se realizó teniendo en cuenta la norma ASTM C349 y los moldes 

correspondientes a prismas de 4x4x16 cm. Las condiciones de equipo para el fallado son 

descritas en el apartado de equipos utilizados.  

 

 
3.4 Equipos  

  

Difracción de rayos X (DRX)  

 

Los ensayos de DRX se realizaron en un equipo de referencia PANalytical X’Pert PRO MPD, en 

un intervalo 2θ entre 4 ° y 70 °, con un paso de 0.02 ° y un tiempo de acumulación de 56 

segundos. Se usó un ánodo de cobre con Kα = 1.54187 Å. Las mediciones se llevaron a cabo en 

el laboratorio de Caracterización de Materiales de la Universidad Nacional de Colombia.  

 

 

Fluorescencia de rayos X (FRX)  

 

Se utilizó un equipo de FRX maraca PHILIPS, modelo PW 2400 con tubo de 3kW portátil marca 

Bruker. Los ensayos se realizaron en los laboratorios de SUMICOL- CORONA. 
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Microscopía electrónica de barrido (MEB)  

 

El equipo utilizado fue un SEM JEOL JSM 5910LV con detectores de electrones retroproyectados,  

y aplicación de 15 kV para la generación de imágenes y a una distancia de trabajo de 10 mm. Las 

muestras se sometieron a alto vacío y se recubrieron con una capa de 8 nm de oro para mejorar 

su conductividad eléctrica. Perteneciente al laboratorio de Caracterización de Materiales de la 

Universidad Nacional de Colombia.  

 

Espectroscopía infrarroja (IRTF)  

 

Se utilizó un espectrómetro infrarrojo de transformada de Fourier FTIR-8400S SHIMADZU, en 

modo transmisión y usando pastillas de KBr. Se midieron espectros de absorción en infra rojo 

desde 400 cm-1 hasta 4000 cm-1 con una resolución de 0.85 cm-1. Los ensayos se llevaron a cabo 

en el laboratorio de Biomineralogía de la Universidad Nacional de Colombia.  

 

Calorimetría  

 

Se utilizó un microcalorímetro TAM Air de TA Instruments de principio isotérmico con termostato 

de aire a 28°C y 38°C. La muestra se introdujo en ampollas de vidrio y se dejó dentro del equipo 

durante 40 minutos para que alcanzara estabilidad térmica, luego la porción líquida de las 

muestras se inyectó usando un dispositivo admix y se mezcló durante dos minutos. Se midió el 

calor liberado y el flujo de calor durante 150 horas continuas. Este equipo pertenece al laboratorio 

de Química del Cemento de la Universidad Nacional de Colombia.  

 

Resistencia mecánica  

 

Se trabajó con una prensa marca Controls, Modelo CT-0151/E, con un intervalo de  medición: 0-

150 kN. En las pruebas de compresión de pastas y de flexión para morteros se trabajó con una 

tasa de carga de 44 N/s y en las de compresión con 1.300 N/s. Para cada muestra se fallaron tres 

prismas a flexotracción y para compresión se fallaron las seis mitades resultantes de acuerdo a  

las normas ASTM C348 y C349. Este equipo pertenece al laboratorio de Química del Cemento de 

la Universidad Nacional de Colombia.  

 

Distribución de tamaño de partícula (DTP) 

 

Para medir la distribución de tamaños de partícula de las cenizas se usó un equipo de rayo láser, 

marca Mastersizer y Zetasizer de Malvern Instruments de los Laboratorios de Cementos Argos. 
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4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 
En este capítulo se presentan y discuten los resultados obtenidos a partir de las  actividades 

planteadas en la metodología. El capítulo se encuentra dividido en cuatro  secciones 

correspondientes con las actividades identificadas en la metodología. 

 

4.1 Caracterización de materiales 
 

Cemento Pórtland 

 

Por facilidad de consecución y de acuerdo a lo establecido en las normas ASTM y NTC, como el 

cemento común y al que no se le exigen propiedades especificas se utiliza cemento Pórtland     

tipo I. 

 

Cenizas de Carbón  

 

 Características Físicas  

 

Las imágenes observadas en el microscopio estéreo Figura 7, dan cuenta del color y la 

distribución de partículas negras identificadas como trazas de carbón inquemado, partiendo de 

que el carbón es procedente de la misma fuente para ambas cenizas y los procesos de obtención 

son diferentes. Demostrando visualmente una mayor cantidad de carbón inquemado en las 

cenizas de carbón P. 

 

 

 
a) Ceniza C 

 
b) Ceniza P 

 
c) Ceniza C retenido malla 200 

 
d) Ceniza P retenido malla 200 

Figura 7 Microscopía óptica de cenizas 
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En cuanto a la morfología se observa en la Figura 8, microscopia electrónica de barrido, que 

ambas cenizas presentan partículas esféricas con características de ser xenoesferas, también se 

identifican las trazas de carbón inquemado como la imagen encerrada en círculo blanco. 

 

 
a) Ceniza C 

 
b) Ceniza P 

Figura 8 Microscopia electrónica de barrido para cenizas 

 
Dado que el tamaño de partícula juega un papel fundamental en la cinética de la reacción, se 

identificaron las cantidades de ceniza retenida en tamaños superiores a 75m y 45m mediante la 

masa retenida en tamices de la serie Tyler No 200 y 325. Ver tabla 5.  

 

En la Figura 9 se presentan las distribuciones de tamaño de partícula  para las dos cenizas de 

carbón y  el porcentaje acumulativo obtenido al realizar el análisis granulométrico por difracción de 

rayos láser. Se observa en la figura que la distribución granulométrica de la ceniza C presenta un 

perfil bimodal con máximos en 6 μm y 38 μm, indicativo de que se trata de una ceniza muy fina 

(un gran porcentaje de partículas con un tamaño <45 μm) dado que el pico de 6m es mayor que 

el de 38m. En el caso de la ceniza P  se presentan tres picos en 8m, 30m y 50m lo que 

indica que su distribución es más variable concentrándose en los valores de mayor tamaño. 

  
Figura 9 Distribución granulométrica de las cenizas 

 
En la Tabla 5 se deduce que aproximadamente el 88% de las partículas de la ceniza C tienen un 

tamaño inferior a los 45μm y a través de la figura 9 aproximadamente el 50% de las partículas 

tienen un tamaño menor que 10μm. En el caso de la ceniza P aproximadamente el 78,2% 

presentan un tamaño inferior a 45μm y aproximadamente el 50% presenta un tamaño menor a 

20μm 
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Tabla 5 Distribución de tamaños de partícula por tamizado 

 Ret tamiz (75m) Ret tamiz (45m) 

Ceniza C  6,6 % 12,0% 

Ceniza P 10,2 % 21,8% 

 

Con esto se define de entrada que la ceniza C es un 38% menor que la ceniza P al diámetro de 

partícula promedio de 45 m. 

 

 

 Composición Química 

 

De acuerdo a los resultados del FRX (Ver Tabla6) se encuentra que las cenizas presentan una 

composición química similar aunque con una diferencia de aproximadamente 10 puntos 

porcentuales al sumar SiO2 + Al2O3, validando la afirmación del uso de carbón de la misma 

génesis. También se observa en la tabla 7, que la relación SiO2/Al2O3 en  masa y en moles son 

altamente correspondientes. 

 

Tabla 6 Análisis químico por FRX de cenizas 

Muestra SiO2 Al2O3 Fe2O3 CaO MgO Na2O K2O TiO2 CuO MnO P2O5 SO3 SrO ZnO 

PPI de 

110°C 

a 

1000°C 

Ceniza C 46,2 31,4 4,75 4,46 1,82 3,63 1,42 1,18 0,04 0,01 0,09 0,68 0,14 0,27 3,9 

Ceniza P 40,5 28,3 2,24 5,97 1,52 5,91 1,20 1,23 0.04 1,03 0.03 0,60 0.68 0,02 10,77 

 

La fracción de carbón inquemado se observa en los valores de perdida por ignición de la tabla 6. 

Donde la ceniza P presenta un mayor porcentaje de inquemado 10,77%, la ceniza C apenas un 

3,9% esto es acorde con lo observado en la microcopia electrónica de barrido donde la ceniza C 

apenas tiene un 36% de inquemado con respecto a la ceniza P. 

 

La relación SiO2/Al2O3 es de gran importancia en la activación alcalina de cenizas de carbón ya 

que algunas investigaciones reportan una relación de SiO2/Al2O3 con un máximo de alrededor de 

3,8 a la que una fase amorfa es estable, sin tendencia a la transformación de fase, por lo menos 

para el periodo de curado y condiciones de 40°C durante 53 días [31]. Por lo tanto se espera que 

para la formación de fases cementantes de ambas cenizas la fase amorfa sea estable, ya que la 

relación SiO2/Al2O3 se encuentra alrededor de 2,5 ver tabla 7. 

Tabla 7 Relación SiO2/Al2O3 para las cenizas 

Relación  SiO2/ Al2O3 (masa) SiO2/ Al2O3 (molar)  

Ceniza C 1,47 2,47  

Ceniza P 1,43 2,43  

 

Para determinar la composición química, mediante la identificación de grupos funcionales, se 

estudiaron los espectros de IRTF para las cenizas. 

 

En la Figura 10 se presentan los espectros de IRTF de las cenizas de carbón  y en la Tabla 8 se 

da la posición y asignación de las principales bandas que forman el espectro. Dicho espectro 

presenta dos bandas anchas e intensas (nº 1 y nº 6) características de las vibraciones internas de 

los tetraedros TO4 (T = Al, Si). 
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Tabla 8 Posición y asignación de las principales bandas que conforman el espectro[39] 

Banda cm
-1

 Asignación 

1 1078 
Tensión asimétrica de los 

enlaces Si-O, Al-O (T= Si o Al) 

2 796 y 778 Banda doble del cuarzo 

3 697 Banda del cuarzo 

4 668 Banda del cuarzo 

5 560 Banda de la mullita 

6 460 
Banda de deformación  O-Si-O, 

tetraedros TO4 

 

Los máximos en torno a los 1078 cm-1 se asocia a las vibraciones de tensión asimétrica de los 

enlaces T-O,  esta banda brinda información sobre el grado de cristalinidad del material; y la otra, 

centrada hacia 460 cm-1, corresponde con las vibraciones internas de deformación de los enlaces 

T-O-T [36] 

  
Figura 10 Espectro infrarrojo de las cenizas de carbón 

 

De acuerdo a los resultados obtenidos por [16] la zona ubicada entre 1200 y 900 cm-1 

corresponde a un solapamiento de bandas donde aparece la tensión asimétrica  asociada a 

enlaces Si-O y Al-O definiendo como zona de amplia información para caracterizar la mullita, el 

cuarzo y las fases amorfas asociadas a este tipo de enlaces. 

 

La presencia de cuarzo en la ceniza de carbón genera en el espectro IR una serie de bandas 

situadas a 1150 cm-1, 1084 cm-1, 796-778 cm-1 (banda doble), 697 cm-1, 668 cm-1, 522 cm-1 y 460 

cm-1. Correspondiente con los resultados reportados por [39]. La presencia de mullita por otra 

parte da lugar a un conjunto de bandas hacia 1180-1130 cm-1 y hacia 560-550 cm-1 (banda 

asociada al aluminio octaédrico presente en la mullita) [39]. 

 

Para identificar nanoestructuralmente las fases consideradas de mayor importancia en este 

estudio, se tomó la región comprendida entre 850 y 1350 cm-1, se realizó una deconvolución de 

las bandas comprendidas entre la región. Para este fin se utilizó software Origin Lab 8.5 creando 

una línea base entre 850 y 1350 cm-1, y posteriormente se realizó una regresión lineal obteniendo 

un coeficiente de regresión (r2) superior a 0,9 para determinar la bondad del ajuste, finalmente se 

hace la deconvolución identificando el máximo de los picos correspondiente a las bandas de 

interés ver Figura 11. 
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Figura 11 Deconvolución de las bandas asociadas a las vibraciones de tensión asimétrica de  los 

enlaces T-O 

 

La deconvolución reporta que las bandas de los espectros de interés se ubicaban alrededor de las 

señales obtenidas en las posiciones: 996 cm-1, 1082 cm-1, y 1185 cm-1, de acuerdo a estudios 

previos [39] estas componentes son atribuidas a la fase vítrea de la ceniza, al cuarzo, otra 

componente ubicada alrededor de 1145 m-1 se asocia tanto al cuarzo como a la mullita [39]. 

De acuerdo a la Figura 5, para la región de estudio se observa que ambas cenizas presentan las 

componentes descritas anteriormente, haciéndose muy notable las componentes amorfas. Se 

observa demás que la ceniza C presenta una mayor área de estas componentes comparada con 

la ceniza P. 

 

Composición Mineralógica  

 

La identificación de las fases cristalinas en ambas cenizas muestra una gran similitud entre ellas, 

presentando cuarzo y mullita como fases cristalinas principales y algunas trazas de hematita.  

 

 Figura 12 Difractograma de las cenizas de carbón. Leyenda : quarzo, :mullita, :hematita 

Las fases cristalinas identificadas en la Figura 12 presentan alta estabilidad termodinámica,  con lo 

cual su reacción con los sistemas activadores que se utilizarán en este estudio es muy lenta.  La 

literatura reporta en los DRX de cenizas volantes que la presencia de mullita se da cuando los 
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contenidos de cal son muy bajos menores a 10% [40], lo cual es acorde con los resultados 

obtenidos en la Figura 1 y valida la hipótesis de que ambas cenizas son tipo F.  

 

El halo comprendido entre 15° y 40° en el eje 2 da cuenta de la fase vítrea presente en ambas 

cenizas. Con el fin de identificar las componentes vítrea y cristalinas se realizó una cuantificación 

través el método Rietveld utilizando como patrón interno alfa- alúmina procedimiento que se 

describirá más adelante. 

 

Fase Vítrea y Cristalina 

 

Se utilizaron dos metodologías; la primera de ellas a través de la incorporación de un 20% en 

peso de alumina- alfa de alta cristalinidad en cada una de las cenizas, posteriormente con el uso 

del patrón de difracción se cuantificaron las fases de interés. Para desarrollar esta cuantificación a 

través de los difractogramas obtenidos se realizó un ajuste de los parámetros atómicos y globales 

con la ayuda del software libre Gsas. Se validó el ajuste al obtener un mínimo de residuales, los 

parámetros de este trabajo son expuestos en [41] . 

 

 
Figura 13 Difractogramas Rietveld de las cenizas 

 

 

La Figura 13 muestra los dos difractogramas y el ajuste por mínimos cuadrados, los resultados 

obtenidos fueron calculados a través del balance de masa de los componentes cristalinos  [42] 

con 72,25% de fase vítrea en la ceniza C y 70,91% de fase vítrea en la ceniza P.  En la Tabla 9 se 

presentan los resultados de las fases cristalinas. 

 

 

Tabla 9. Porcentaje de fases cristalinas en las cenizas de carbón 

Relación  %mullita %cuarzo %hematita 

Ceniza C 17.49 9.01 1.59 

Ceniza P 13.77 11.22 1.02 

 

 

La otra metodología utilizada por [16] corresponde al uso de ácido fluorhídrico al 1% a 25 °C 

durante 6 horas para atacar 1 gramo de ceniza de carbón con tamaño de partícula menor a        

45 m. La alta concentración de ácido disuelve las fases vítreas y no las fases cristalinas (cuarzo, 

mullita, magnetita). Una vez terminado el proceso se filtra y se lava con agua destilada hasta pH 
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neutro, el papel filtro es llevado al horno a 1000°C y de esta manera se determina el residuo 

insoluble o fases no reactivas. Los resultados obtenidos se reportan en la siguiente Tabla 10. 

 

 

Tabla 10. Contenido de fases vítreas por ambas metodologías 

 Disolución Selectiva Rietveld con patrón de Al2O3  

Ceniza C 63.83 % 72.25%  

Ceniza P 58.86% 70.91%  

 

Se observa que el método Rietveld sobrestima las fases vítreas que se tienen presentes en 

ambas cenizas, esto se puede atribuir a la cantidad de carbón inquemado que presentan las 

cenizas de partida. 

 

Hidróxido de Sodio (NaOH) 

 

El uso de hidróxido de sodio corresponde a un material en escamas con las características 

descritas en la Tabla 11. La forma de preparar la solución activadora fue a través de la disolución 

de este material en agua potable. 

  

Tabla 11. Ficha técnica de Na(OH) suministrada por el proveedor 

Propiedades Presentación Sólida 

Apariencia estándar Escamas blancas 

Contenido de Na(OH) 98% mínimo 

Contenido de Na2CO3 1% máximo 

Contenido de Fe2O3 20 ppm 

 

 

4.2 Diseño experimental en pastas 
 

Se fabricaron pastas para establecer la influencia de los factores identificados anteriormente sobre 

las resistencias mecánicas de  las matrices de ceniza de carbón activado.  

Los  ensayos sobre pastas mostraron que la temperatura es el factor de mayor importancia en 

todas las etapas de formación de las fases cementantes, lo cual está directamente relacionado 

con las resistencias mecánicas, principalmente en las primeras edades de activación. 

El detalle del procedimiento de fabricación de las muestras se presenta en la sección de 

metodología y la respectiva matriz experimental en Tabla 4.  
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Figura 14. Gráficos de resistencia mecánica de pastas de cenizas de carbón C activadas a diferentes 

temperaturas 

 

 

Los resultados presentados en la Figura 14 se analizaron estadísticamente mediante análisis de 

varianza (ANOVA) usando el software Minitab; en la Tabla 12 se presenta un resumen de los 

valores P obtenidos para cada uno de los factores y su interacción. Para el ANOVA planteado, la 

hipótesis nula consiste en que los factores Temperatura, Relación a/mc, y concentración no tienen 

ningún efecto significativo sobre la resistencias mecánicas a compresión, y estas a su vez con la 

formación de compuestos cementantes. Para una significancia α = 0.05 es decir con una 

confianza asociada de β = 95%, se puede decir que si el valor-p es menor que α, se rechaza la 

hipótesis nula. 
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Tabla 12. Resultados de ANOVA para las diferentes edades 

 
Valor P (0,05) 

Factor 1 día 3 días 7 días 14 días 28 días 

Bloque Temperatura (T) 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 

Concentración (C) 0,123 0,281 0,190 0,409 0,051 

Relación a/c (R) 0,894 0,177 0,054 0,988 0,040 

Interacción (C*R) 0,593 0,198 0,723 0,259 0,696 

 

 

Respecto a la Tabla 12, los resultados del análisis estadístico indican que durante todas las 

edades la temperatura es el factor de mayor importancia en la velocidad de formación de fases 

cementantes, ya que un aumento de esta, genera una mejoría en la resistencia a  compresión.  

Los demás factores no presentan un peso apreciable en la ganancia de resistencias durante los 

tiempos de evaluación.  

Aunque a los 28 días hay un nivel de significancia de  la relación a/mc, lo que indica que es muy 

probable la formación de poros capilares  por un exceso de solución acuosa en la pasta que se 

conforma, o en el caso contrario falta de mayor energía de vibración para la obtención de una fase 

más continua.  

Los resultados obtenidos son acordes a lo reportado por [43] donde en sus resultados observan 

que la relación (a/mc) tiene influencia a lo largo del tiempo donde en las primeras etapas mayor 

a/mc  presentan un pequeño aumento de las resistencias y en las últimas edades menor a/mc 

reporta mayor resistencia mecánica, esto es acorde con el valor P a la edad de 28 días, tomando 

un nivel de significancia considerable en los resultados de resistencia mecánica a compresión.   

Aunque el efecto de la concentración no tiene un nivel de significancia durante las diferentes 

edades de evaluación, al final de la prueba a 28 días las probetas con mayor concentración 

presentaron más formación de cristales de hidróxido de sodio en la superficie de las probetas, 

indicando que la cantidad de Na(OH) podría estar en exceso. Lo que contrasta con el valor P de la 

ANOVA a dicha edad donde el valor P es cercano al valor de α. 

Los tres primeros días de la activación de las cenizas de carbón fueron significativos para 

temperaturas superiores a 28°C. A temperaturas inferiores a 18°C no hay un reporte de 

resistencias mecánicas, lo que indica que no hay una formación considerable de fases 

cementantes. 

Para verificar el correcto muestreo y análisis estadístico, se realizaron las gráficas de los  residuos 

para analizar los supuestos estadísticos. En la Figura 15 se muestran las gráficas de residuos 

para resultados de 1 día de curado, a partir de las cuales se puede  concluir que el modelo es 

válido pues no incumple ninguno de los supuestos estadísticos.  Un tratamiento similar se realizó 

con los resultados de 3, 7, 14 y 28 días, el cual arrojó resultados similares a los presentados para 

1 día. 
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Figura 15 Verificación de supuestos estadísticos para las diferentes edades 
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4.3  Estudio de la evolución mineralógica a través de la microestructura de fases 
  

El estudio de las pastas se realizó teniendo en cuenta el mejor desempeño de la mezcla obtenida 

en la etapa anterior, donde se encontró que una relación a/mc de 0,28 y una concentración de       

8 molar de Na(OH) permiten garantizaron los mejores resultados en resistencia mecáncia. Se 

decidió trabajar con esta concentración tanto para la ceniza C como para la ceniza P. Teniendo en 

cuenta que la composición química de ambas cenizas es muy similar.  

La tabla 12 relaciona los módulos de SiO2/Na+ y Al2O3/Na+ con la solución activadora que presentó 

una concentración de 8M. 

 

Tabla12 Relación de módulos para las cenizas 

 SiO2/Na
+
 Al2O3/Na

+
  

Ceniza C 3,09 1,23  

Ceniza P 2,71 1,11  

 

Difracción de rayos X.  

Las fases cristalinas presentes se identificaron usando la  técnica de DRX a las diferentes 

temperaturas y edades de curado para ambas cenizas activadas, la identificación de las fases se 

realizó haciendo uso del software HigScore Xpert de Panalitycal, con bases de datos PDF2. 

En la Figura 16 se presentan los difractogramas de Rayos X de la ceniza C activada a diferentes 

edades, incluyendo el difractograma de la ceniza original como línea base para cada edad. Se 

observa en todos los casos que el difractograma de la ceniza de carbón, se modifica de forma 

perceptible: el halo atribuido a la fase vítrea de la ceniza original se desplaza ligeramente hacia 

valores mayores de 2θ (2θ = 25°- 40º) presentando un máximo alrededor de la posición 2θ de 28°, 

característico de la formación de los geles[13].  

Esta modificación es indicativa de la formación de un gel de aluminosilicato alcalino, producto 

principal de reacción. Las fases minoritarias cristalinas (cuarzo, mullita y magnetita) detectadas en 

el material inicial permanecen aparentemente inalteradas. Después de la activación también 

aparecen otras nuevas fases cristalinas de naturaleza zeolítica. El tipo de zeolita que cristaliza 

depende del tiempo y del curado térmico. 

Detectándose en los difractogramas hasta los 28 días de la reacción solo en los sistemas que son 

activados en temperaturas superiores a 28 °C, también se observa una leve tendencia a la 

formación de la fase de naturaleza zeolitica en el sistema de ceniza de carbón C activado a         

28 días a 18 °C. Esto debido a que la cinética para la formación de las zeolitas es bastante lenta a 

temperaturas menores de 18 °C. 

En los sistemas a 28 °C y 38 °C la formación de zeolitas se presenta como sodalita hidratada 

también conocida como hidroxisodalita  tipo  Na4Al3Si3O12OH (PDF 000110401) con relaciones 

Si/Al cercanas a la unidad lo que indica un sistema rico en Al. 

A 38 °C la sodalita hidratada aparece en las primeras 24 horas de activación alcalina de la ceniza 

de carbón C, y para los 28 °C muestra un pequeño pico principal a los 3 días, apareciendo 

notablemente todos los picos a los 7 días.  

[11] Define la cancrinita y la sodalita como zeolitas que se forman fácilmente por aprovechar 

condiciones locales de alcalinidad y de composición, pero cuya posterior formación o crecimiento 

cristalino no progresa porque las condiciones generales del sistema (especialmente las 
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composicionales) no son las adecuadas. Aunque no se identificó picos asociados a cancrinita, no 

se descarta la posibilidad de que esta fase se genere ya que se presenta como cristalitos de un 

tamaño del orden de micras que no permite una observación clara en los difractogramas.   

La cancrinita y la Sodalita son zeolitas que se forman fácilmente por aprovechar condiciones 

locales de alcalinidad y de composición pero cuya posterior formación o crecimiento cristalino no 

progresa porque las condiciones generales del sistema (especialmente las composicionales) no 

son las adecuadas [29]. Esto es apreciable con el tiempo donde no hay un aumento significativo 

de la fase cristalina identificada asociada a la formación de zeolitas. 

 

Figura 16.  Difractogramas de ceniza C activada  

 

 

1 día 3 días 

7  días 14  días 

28  días 
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El mismo fenómeno es observado a los 38 °C durante todas las edades en los difractogramas de 

la figura 17  correspondiente a la activación alcalina de la ceniza P. 

 

1  día 

 

3  días 

 

7  días 

 

14  días 

 

28  días 

Figura 17. Difractogramas de ceniza P activada. 
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De acuerdo a la figura 17, la ceniza P activada presenta a los 14 días de activación a los 18 °C 

formación de zeolita X (Na2O·Al2O3·2,5SiO2·6,2H2O), llama la atención que se presente de una 

forma mayoritaria que la sodalita, al igual que a los 28 días de activación para la misma 

temperatura.  

En el caso de la temperatura de 38 °C la formación de sodalita se mantiene desde las primeras 24 

horas de activación de la ceniza de carbón C, evidenciando formación de zeolitas P  

(0.99Na2O·Al2O3·4.55SiO2·5.49H2O) código PDF 000380261 solo a la edad de 28 días. Las 

demás temperaturas a excepción de la de 18 °C mostraron el mismo patrón que en el caso de la 

cenizas C.  

La formación del halo característico alrededor de la posición 2 29° también se hace evidente en 

todos los sistemas, pero mayormente a la edad de 28 días. 

La formación de estas fases en comparación con el sistema de ceniza C, puede obedecer a un 

mayor contenido de Na2O presente en la ceniza P, de acuerdo a lo que demuestra el FRX, donde 

en proporción es mayor al 40%. 

Las tablas 13 y 14 describen de manera cualitativa las fases cristalinas presentes en los 

difractogramas de 3 días y 28 días para ambas cenizas, donde se observa una mayor actividad en 

la formación de cristales para las cenizas tipo P. Esta última se asocia a los altos contenidos de 

álcalis que presenta la ceniza de partida P en su composición química 

 

Tabla 13. Fases identificadas por DRX a 3 días 

  

Código 

PDF 
8°C 18°C 28°C 38°C 

ceniza C 

cuarzo 000010649 Si Si Si Si 

mullita 000010613 Si Si Si Si 

sodalita 000110401 No Muy pobre Si Si 

ceniza P 

cuarzo 000010649 Si Si Si Si 

mullita 000010613 Si Si Si Si 

sodalita 000110401 No Muy pobre si Si 

zeolita Phi 000380261 No No No No 

zeolita X 000380237 No No No No 
 

 

Tabla 14. Fases identificadas por DRX a 28 días 

 

 

 

 
8°C 18°C 28°C 38°C 

ceniza C 

cuarzo Si Si Si Si 

mullita Si Si Si Si 

sodalita Muy Pobre Muy Pobre Si Si 

ceniza P 

cuarzo Si Si Si Si 

mullita Si Si Si Si 

sodalita Muy Pobre Muy Pobre Si Si 

zeolita Phi No No No Si 

zeolita X No Si Muy pobre Pobre 

 

. 
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Infrarrojo por transformada de Fourier  

A continuación se describen los resultados obtenidos con respecto a la banda de tensión 

asimétrica de los enlaces T-O en el intervalo de numero de onda comprendido entre (1400-800) 

cm-1, Vs % de Transmitancia. 

 

    

Figura 18. Espectro de infrarrojo ceniza C activada 

 

 

 
  

Figura 19. Espectro de infrarrojo ceniza P activada 

 

 

En las Figuras 18 y Figuras 19, para ambas cenizas de carbón se observa un cambio en la forma 

del espectro con la temperatura del proceso de activación alcalina, es notable que a medida que la 

temperatura aumenta, el espectro se desplaza a valores muy cercanos a 1000 cm-1, este proceso 

se presenta con gran diferencia en las primeras edades, y se encuentra asociado a que la ceniza 

de carbón al contacto con la disolución alcalina activadora disuelve su componente vítreo e 

inmediatamente después precipita un producto de reacción, gel de aluminosilicato sódico, con un 

relación Si/Al cercana a la unidad [30][36] . 
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El fenómeno se encuentra asociado al rompimiento de los enlaces Al-O y a que en estos se 

presenta con mayor facilidad que el rompimiento de los enlaces Si-O, por lo tanto en esta primera 

etapa de formación los primeros geles de compuestos cementantes se presenta con sistemas 

ricos en Al.  

Posteriormente el sistema evoluciona presentando un desplazamiento del espectro IR en la banda 

de tensión asimétrica a valores superiores a 1000cm-1, este fenómeno es debido a que el sistema 

comienza a enriquecerse en Si [36]. Por lo tanto las propiedades a edades iniciales están 

gobernadas por los geles ricos en Al y las propiedades finales por los geles ricos en Si. 

Para determinar la importancia de la temperatura y de la evolución del gel rico en Al hacia un gel 

rico en Si, se realizó una deconvolución de los espectros obtenidos en la zona de interés a la edad 

de 3 y 28 días, con el fin de observar en ambas cenizas de carbón activadas la formación de las 

fases. 

 

 

 

 
 

Figura 20. Deconvolución del espectro de la ceniza C a 3 días 

 

La Figura 20 de la deconvolución para la ceniza C, muestra los picos con área gris claro como 

fases amorfas en la ceniza y el pico con área más oscura como la presencia de mullita fase 

cristalina de difícil disolución. El pico correspondiente en línea punteada corresponde a la 

formación del gel cementante, para lo cual se tiene  que a la edad de 3 días de activación el 

sistema activado a 18 °C presenta la formación de un gel rico en Al debido al máximo del pico 

identificado alrededor de 1002 cm-1, y para los sistemas de 28 °C y 38 °C  no se observa una 

diferencia apreciable en el máximo del pico 1007 cm-1, pero si en la intensidad de estos siendo 

mayor a 38 °C. Lo que identifica que a las temperaturas superiores a 28 °C el sistema evoluciona 

rápidamente a un gel más rico en Si. 
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Figura 21. Deconvolución del espectro de la ceniza C a 28 días 

 

De igual manera para la ceniza de carbón C activada a 28 días y a las diferentes temperaturas 

evaluadas en este trabajo de investigación, se encuentra en la Figura 21,  que los sistemas a 

temperaturas inferiores a 18 °C aun presentan geles con relaciones Si/Al cercanos a la unidad, y 

los sistemas a temperaturas superiores a 28 °C siguen evolucionando a un gel más rico en Si, 

dándose mayormente en la temperatura de 38 °C. La deconvolución para la ceniza de carbón P 

se realizó de la misma manera, tanto para la edad de 3 días como para la de 28 días. 

 

 

  

Figura 22 Deconvoluciópn de los espectros de ceniza P a 3 días 
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De acuerdo a la Figura anterior 22, observa que para la edad de 3 días a las diferentes 

temperaturas evaluadas se encuentra que la formación del gel es muy similar presentándose con 

picos máximos alrededor de 1003 cm-1 Aunque resaltando una mayor área en el sistema activado 

a 38 °C. 

  

  

Figura 23.  Deconvolución de los espectros de ceniza P a 28 días 

 

Para la edad de 28 días (Figura 23) se presenta para todos los sistemas una evolución favorable 

hacia un gel con mayor contenido de Si. Para observar el efecto de la temperatura sobre la 

formación de los compuestos cementantes de alto contenido de sílice. Se tomaron para ambas 

cenizas los datos de los máximos de gel de la fase identificadas en las deconvoluciones y se 

normalizaron teniendo en cuenta un valor de 1025cm-1 como una de las frecuencias 

características de geles de alto contenido de sílice identificado por [16][36] cuando se activan 

cenizas de carbón con Na(OH). 

 

Figura 24. Relación temperatura Vs Aumento del gel rico en Si 
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La figura 24 describe el efecto de la temperatura y el tiempo sobre la obtención de geles ricos en 

Si, el eje Y representa en porcentaje de manera comparativa la relación con un gel rico en Si 

correspondiente a 1025 cm-1 según [16][36]. Se muestra a través de la figura  como la diferencia, 

“barras en negro y gris”, presentan una tendencia a aumentar con la temperatura para los dos 

sistemas de ceniza activada, lo que indica que su magnitud le da un nivel de significancia a la 

cinética de la reacción.  

 

Disolución Selectiva de fases 

La disolución selectiva de fases, corresponde a una metodología mediante el cual se realiza 

ataque ácido a las fases cementantes producto de la activación alcalina. [30] [44] demuestran en 

sus investigaciones que el ataque ácido es efectivo.  

Recomiendan por tanto el siguiente procedimiento: 1 gramo del material endurecido (ceniza 

activada) en forma de polvo (tamaño de partícula <65 μm) a un vaso que contiene 250 ml de HCl 

1:20 en volumen. Se utiliza recipiente de plástico y plancha de agitación magnética, agitando la 

mezcla durante 3 horas; después se filtra (utilizando un papel de filtro con un tamaño de poro 15-

20 μm). El residuo insoluble se lava con agua desionizada hasta pH neutro. El papel de filtro que 

contiene el residuo se introduce en un crisol de platino, previamente tarado, que se seca en una 

placa calefactora y se calcina a 1000ºC en un horno durante 1 hora. El grado de reacción “α” y el 

residuo insoluble “IR” se determinan a través de las siguientes ecuaciones: 

IR(%) = (Pfinal /Pinicial ) x 100     [ecuación 1] 

 

α(%)= 100-IR(%)  [ecuación 2] 

 

Donde Pinicial es el peso inicial de la muestra, Pfinal es el peso final del residuo insoluble que 

permanece después del ataque con HCl y calcinado a 1000ºC, IR es el porcentaje de ceniza que 

no ha reaccionado (residuo insoluble) y α es el porcentaje de productos de reacción (grado de 

reacción). 

 

Para efectos de análisis se tomaron dos edades, 3 días y 28 días. A estas edades se les realizó el 

procedimiento descrito anteriormente y se obtuvieron los resultados expuestos en la Tabla 15 

donde se encuentran los valores de α para las diferentes temperaturas. 

 

Tabla 15. Porcentaje de productos de reacción 

CC CP CC CP

8 8,1 9,6 31,9 16,2

18 15,8 11,1 50,1 39,6

28 37,7 26,5 56,9 53,5

38 36,5 20,0 65,2 60,1

PORCENTAJE DE PRODUCTOS DE REACCIÓN
temperatura 

(°C)
3 días 28 días

 

Los valores muestran que el incremento de la temperatura permite obtener un aumento gradual 

del porcentaje de productos obtenidos mediante la activación alcalina.   
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Figura 25. Productos de reacción Vs Temperatura 

 

De acuerdo a la figura 25 se puede observar una tendencia similar para todos los sistemas 

cuando se varía la temperatura. 

 

Calorimetría 

La respuesta calorimétrica muestra dos picos  una disolución anticipada y una aceleración pico 

más tarde. El pico estrecho muy temprano en las primeras horas de mezcla, se muestra en la 

Figura 26 corresponde a la humectación y disolución de partículas. El período de reposo después 

de este pico es seguido por un pico de aceleración que es más pequeño en magnitud [33]. 

En las figuras 26 y 27,  las curvas de flujo de energía a temperaturas de 38 °C y 28 °C muestran 

una primera etapa en los primeros 30 minutos, donde el flujo energético es muy grande para las 

cenizas activadas alcalinamente comparadas con el proceso de hidratación del cemento Pórtland. 

De acuerdo a lo descrito anteriormente este pico de alta intensidad está asociado al rompimiento 

de enlaces de SiO2 y Al2O3 debido a los grupos (OH)- de la solución activadora, generando una 

alta actividad energética.  

 

  

Figura 26. Microcalorimetría de cenizas activadas a 38°C 
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A 38 °C, la ceniza C exhibió  un tiempo de inicio para la etapa de formación de gel cementante a 

las 8,26 horas, en el caso de la ceniza P 5,4 horas más tarde. Adicionalmente la energía total 

acumulada siempre se presentó mayor en la ceniza C. Lo que indica que este tipo de ceniza 

presenta mayor reactividad que la ceniza P, esto debido principalmente al menor tamaño de 

partícula que permite una interacción iónica mayor. 

 

  

Figura 27. Microcalorimetría de cenizas activadas 28°C 

 

En el sistema isotérmico a 28 °C para el inicio de la etapa de formación del gel, el tiempo en la 

ceniza C fue de 25 horas y en el caso de la ceniza P este se presentó a las 49 horas, para ambas 

un aumento de aproximadamente tres veces el tiempo requerido para el proceso de activación a 

38 °C.   

La forma de la curva de liberación de calor es similar a la hidratación de OPC aunque las 

características son significativamente diferentes respecto en su magnitud y ocurrencias 

temporales. Se puede ver que la temperatura de reacción influye en el pico de aceleración para la 

pasta de cenizas de carbón. Un aumento en la temperatura de reacción de 28 °C a 38 °C reduce 

el tiempo de aparición de la segundo pico casi una tercera parte y aumenta la amplitud de pico 

alrededor de tres veces [26]. 

 

 

Figura 28. Energía acumulada relación 28°C / 38°C 

 

La figura 28 relaciona el porcentaje de energía que los diferentes sistemas generan a 28°C 

comparada con la energía que libera el mismo sistema a 38°C. Lo que indica que para las 24 

horas de activada la ceniza P a 28°C la energía producida es apenas equivalente al 28,57% del 



 57 

total de la energía generada a las 24h a 38°C.  De igual manera para a las 24 horas un 46,88% 

para la ceniza C y 79,76% para el cemento Pórtland. 

Aunque el valor de los porcentajes aumenta con el tiempo, lo que indica que los sistemas 

presentan una tendencia a liberar la misma energía, no se nota un aumento apreciable de los 

porcentajes después de las 72 horas de activación. Por lo tanto se puede afirmar que la 

temperatura influencia en gran medida  la activación alcalina de cenizas de carbón y por lo tanto la 

cinética de reacción en las primeras 24 horas. De acuerdo a diferentes ensayos de 

microcalorimetría se encontró que la relación a/mc no es tan significativa en el tiempo de inicio de 

la formación de los geles cementates “geopolimeros” siempre y cuando se mantenga la misma 

concentración molar.  Sin embargo la energía total acumulada si aumentó, presentando una 

diferencia considerable con una tendencia a ser directamente proporcional con la relación a/mc. 

Se puede concluir que el aumento de la energía total acumulada a las 72 horas cuando se 

cambian los sistemas de 28°C a 38°C presentan un efecto muy significativo en la activación 

alcalina ya que hay un aumento alrededor de un 40% lo que contrasta con el aumento de un 5 % 

en los cementos Pórtland.  

Microscopia Electrónica De Barrido 

Las matrices cementantes fueron observadas a los 28 días de activación mediante el uso de 

microscopía electrónica de barrido, La Figura 29 muestra la distribución de poros en una matriz de 

ceniza C activada alcalinamente a 28 días de edad, se observa que todas las matrices, 

independiente de la temperatura presentan una distribución de poros similar, lo que sugiere que 

en el proceso de mezclado y vaciado debe imprimirse más energía para lograr una matriz más 

compacta. 

 

8°C 

 

18°C 

 

28°C 

 

38°C 

Figura 29. MEB  28 días de activación para ceniza C distribución de poros 
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8°C 

 

18°C 

 

28°C 

 

38°C 

Figura 30. MEB a 28 días de activación para ceniza C formación de gel 

 

En cuanto a la formación del gel de “gerpolimero”, se observa en la Figura 30 que los poros de las 

matrices más compactas se asocian a las temperaturas altas, donde se presenta un mayor grado 

de reacción. La formación de zeolitas de tamaño micrométrico no se percibió en las pastas 

evaluadas, lo que puede coincidir con formación de pequeños cristales del orden de nanómetros. 

Para identificar la composición química del gel en la matriz, se realizó un EDX a la muestra de 

ceniza C a 38°C a los 28 días ver Figura 31. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 31. EDX para gel formado a 28 días en ceniza C a 38°C 
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El análisis químico se presenta en la tabla 16, donde se muestran los altos contenidos de O, Si, Al 

y Na. Correspondientes a una composición de un gel producto de la activación alcalina de cenizas 

de carbón. 

Tabla 16Análisis Químico 
Elemento % Peso % Átomos 

O 39.84 53.60 

Na 10.60 9.42 

Mg 0.44 0.39 

Al 16.38 13.06 

Si 27.08 20.75 

 
K 2.33 1.28 

Fe 3.87 1.49 

 
 

La relación de Si/Al correspondiente a este gel 1,65 lo que implica un gel más rico en Si, tal como 

se observa en la bandas características del IRTF para esta muestra.  

 

 

8°C 

 

18°C 

 

28°C 

 

38°C 

Figura 32. MEB a 28 días para ceniza P formación de gel 

 

La activación alcalina de ceniza P presentó en la Figura 32 una tendencia a la formación de 

cristalitos a partir de los 18°C, haciéndose notar fuertemente a la temperatura de 38°C, se observó 

en estas matrices un menor grado de reacción que en las matrices de ceniza C. Esto 

principalmente asociado a presentar un mayor tamaño de partícula. 
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4.4 Ensayos de resistencia en morteros  de cenizas de carbón activada y sistemas de 
cemento Pórtland convencional  

 

Para el ensayo mecánico se tuvo en cuenta las temperaturas de 8°C, 18°C, 28°C y 38°C, para 

cada temperatura se evaluaron probetas a compresión de acuerdo a la norma ASTM C349 a 

edades de 1, 3, 7, 14 y 28 días. La preparación de los morteros se hizo  con una relación a/mc fija 

de 0,28  de  acuerdo al procedimiento de vaciado establecido por la norma ASTM C109/C109M. A 

cada mortero se le midió la fluidez correspondiente a lo establecido por la norma ASTM C 1437. 

Posteriormente se vierte la mezcla de mortero en estado fresco en moldes prismáticos de 4x4x16 

cm. Su curado se realizó poniendo el molde en bolsas de polipropileno, selladas al vacío, luego 

sumergiendo en agua a cada una de las temperaturas objeto de estudio. 

La relación a/mc de 0,28 permitió obtener morteros con la fluidez descrita en la tabla 17, donde la 

ceniza C obtuvo los porcentajes más altos, esto debido principalmente al menor tamaño de 

partícula. Es importante mencionar que las mezclas de mortero con ceniza de carbón activada 

presentaron mayor cohesión que el mortero de cemento Pórtland.  

Tabla 17. Porcentaje fluidez de morteros 
% fluidez en mesa de flujo 

Ceniza C Ceniza P Pórtland 

84% 70% 60% 

 

Las resistencias mecánicas a diferentes temperaturas se presentan con su desviación estándar en 

la figura 33. 

  

  

Figura 33. Resistencias mecánicas de morteros a diferentes temperaturas 
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Se observa que la temperatura es el factor de mayor importancia en la obtención de resistencias 

mecánicas a edades tempranas, antes de 3 días, este efecto es acorde con lo expuesto por varios 

investigadores quienes concluyen que el efecto de la temperatura se presenta en las primeras 8 

horas de la mezcla. 

Las densidades de los morteros elaborados fueron evaluadas antes del fallado en cada una de las 

edades, la tabla18 muestra las densidades de los diferentes morteros, presentándose densidades 

muy similares para los sistemas de cenizas de carbón activadas alcalinamente. Los morteros de 

cemento Pórtland presentaron la mayor densidad. Siendo la densidad de ambas cenizas de 

carbón activadas alcalinamente un 12,4% menor que la de cemento Pórtland.  

 

Tabla 18. Porcentaje fluidez de morteros 
Densidad g/cm

3
 

Ceniza C Ceniza P Pórtland 

2,06 ± 0,02 2,05 ± 0,06 2,34 ± 0,07 

 

4.5 Correlación resistencias mecánicas con productos formados 

Con el fin de encontrar la incidencia de la temperatura en la formación de fases cementantes 

producto de la activación alcalina de las cenizas, y su relación con la respuesta mecánica.  Se 

describe en este apartado una síntesis del estudio de la evolución mineralógica de las fases 

cementantes y se relacionan con las resistencias mecánicas obtenidas  en los morteros evaluados 

anteriormente. 

 

 

Figura 34. Correlación entre resistencia mecánica de morteros y los productos de reacción 

 

En la Figura 34 se presentan 2 marcadores para cada color el que corresponde a menor producto 

de reacción hace referencia a la evaluación a 3 días y el de mayor producto de reacción a 28 días 

de edad. 
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Se observa una relación de proporcionalidad entre las resistencias mecánicas a compresión, 

presentando una tendencia aumentar con el incremento de los productos de reacción. Llama la 

atención que las matrices comiencen a experimentar aumentos significativos de la resistencia 

mecánica cuando los productos de la reacción superan el 30%, se observa que todos los sistemas 

lograron pasar este umbral aunque como era de esperarse el sistema activado a 8 °C tardó los    

28 días. Este fenómeno fue muy cercano para la ceniza P activada a 8 °C, debido a sus valores 

menores en productos de reacción, se asume que la baja reactividad está asociada al tamaño de 

partícula y al alto contenido de carbón inquemado en la ceniza de partida. 

 

 

 

Figura 35. Correlación entre resistencia mecánica de morteros, productos de reacción 
y % de aumento en el gel rico en sílice 
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Figura 36. Correlación entre resistencia mecánica de morteros, productos de reacción 
y % de aumento en el gel rico en sílice a las diferentes temperaturas 

 

En la Figura 36 la línea cruzada en todas las gráficas representa un aumento proporcional del gel 

rico es Si, con respecto a los productos de reacción,  donde se espera que los productos de 

reacción sean de alto contenido de este gel, ya que de acuerdo a la literatura la formación de este 

es el que permite obtener las mayores resistencias mecánicas.  

Análisis de la temperatura a 8°C: Para la ceniza C los valores de la resistencia mecánica de 

4,5MPa a 28 días de edad se presentan debido a que el porcentaje de los productos de reacción 

es superior a 30%. De forma comparativa los productos de reacción de la ceniza P corresponden  

a un aproximado de 15% menos que los valores reportados en la ceniza C, razón que se atribuye 

a que la baja reactividad de la ceniza P no reporte una ganancia de resistencias significativa bajo 

las mismas condiciones. 

Los resultados a 3 días no se muestran en el gráfico debido a que en el momento de falla aún 

continuaban teniendo deformación plástica y por tanto ningún tipo de resistencia aparente. 

El aumento del gel rico en Si, característico de respuestas mecánicas altas no se ve favorecido a 

temperaturas de 8°C, aunque el sistema evolucione con el tiempo la formación de este es muy 

lenta. 

Análisis de la temperatura a 18°C: Los sistemas evaluados a estas temperaturas demostraron 

tener una resistencia apreciable a los 3 días de edad, caso contrario de la evaluación a 8°C. Se 
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observa para todas las edades que el gel conformado es comparativamente bajo en Si, lo que 

puede estar asociado a que los productos de formación presenten altos contenidos de Al. 

Confirmando que aunque a edades de 28 días y con porcentajes de reacción considerable, las 

resistencias mecánicas sean bajas comparadas con sistemas con el mismo porcentaje de 

reacción, pero con un gel más rico en Si. 

Los resultados de difracción a la edad de 3 días presentaron una notable formación de 

hidroxisodalita zeolitas con la característica de presentar un alto contenido de Al es su estructura, 

relación Si/Al es cercana a la unidad, siendo más marcada la formación de estas zeolitas en la 

ceniza C. Corroborando el bajo porcentaje de Si en el gel conformado. 

La ceniza P a los 28 días de edad, presentó un favorecimiento hacia la formación de cristales de 

zeolita tipo X, que presenta una relación de Si/Al de 1 a 1,5.  Con lo cual se puede afirmar el 

desplazamiento de este punto hacia valores de porcentaje de aumento de gel rico en Si 

superiores. 

 

Análisis de la temperatura a 28°C: ambas cenizas de carbón activadas demostraron tener un nivel 

de proporcionalidad entre el porcentaje de reacción o productos conformados y la formación del 

gel de rico en Si. Garantizando de esta manera un aumento considerable en las resistencias 

mecánicas. Tanto para los 3 días como para los 28 días, se hace notable la fuerte presencia de la 

zeolita hidroxisodalita en las cenizas de carbón activadas  

 

Análisis de la temperatura a 38°C: se observa que se hace más constante la proporcionalidad 

entre los productos de reacción y la formación de gel más rico en Si, como respuesta  una 

creciente resistencia mecánica. 

La resistencia mecánica baja en la ceniza P está asociada a la alta formación de zeolitas de gran 

tamaño como es la zeolita phi o faujasita con una relación Si/Al de 2, aunque la presencia de 

mayor contenido de Si puede estar asociado directamente a un gel con mayor contenido de este, 

el tamaño de mayor de la zeolita phi, puede representar menores resistencias mecánicas. 

 
4.6 Discusión de resultados 

 
Los resultados mecánicos de pastas de ceniza C, analizados a través de la ANOVA demuestran 

que la temperatura es el factor de mayor importancia en el proceso de activación alcalina de 

cenizas de carbón cuando se requiere una respuesta mecánica a edades que van hasta los 28 

días. Pero debe cuidarse de no utilizar una solución activadora en grandes cantidades con 

relación a la cantidad de ceniza o material activar, ya que el mismo proceso de policondensación 

genera mayor cantidad de agua, asociado al exceso que puede provenir de la cantidad de 

solución activadora utilizada, esto podría favorecer la formación de poros capilares y tener una 

incidencia notable en edades prolongadas, tal como lo describe la ANOVA. 

Los valores de concentración molar utilizados en el diseño experimental en pastas no son 

significativos en la respuesta mecánica, por lo tanto desde el punto de vista de activación alcalina 

puede proponerse en disminuir la concentración a valores inferiores. 

De acuerdo a los resultados obtenidos en ambas cenizas de carbón, es posible obtener fases con 

poder cementante en condiciones de temperatura hasta 8°C, teniendo en cuenta que: 
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 La formación de fases cementantes a 8 °C comienza a ser apreciable después de los 14 

días. Aunque el tiempo sea una limitante, en la formación de estas fases, es interesante 

desde el punto de vista de que no se observaron formación de zeolitas en la difracción de 

rayos X, debido a que en muchos de los casos la mayoría de los investigadores asocian 

una pérdida de resistencia debido a la aparición de estas y a sus tamaños grandes.  

Para todos los casos existe una relación directa entre los productos de la reacción alcalina y el 

incremento de Si, aunque esta relación creciente con el tiempo está fuertemente marcada a 

temperaturas entre los 28°C y 38°C, no deja de presentarse para las temperaturas de 8°C y 18°C.  

  

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES  

 
5.1 Conclusiones Generales 

 
 

• La velocidad de nucleación de cristales se ve favorecida a temperaturas bajas, 

posiblemente por tener mayor punto de nucleación que impiden altos crecimientos. 

• Independientemente de la temperatura, las primeras etapas del proceso de activación 

están gobernadas por geles con relaciones Si/Al cercanos a la unidad, identificándose 

a través de los espectros de IRTF y de la formación cristalitos de hidroxisodalitas.  

• Es posible lograr activación alcalina de cenizas de carbón a temperaturas superiores a 

8°C, aunque los resultados mecánicos sean considerables después de 28 días de 

activación. 

 

5.2 Conclusiones particulares 

 
 Se puede afirmar que el comportamiento mecánico y físico de un mortero de cemento 

Pórtland tipo I a 8 °C, es comparativamente igual que un mortero de ceniza de carbón 

activado alcalinamente a 38°C.  

 En las temperaturas evaluadas de 8°, 18°C, 28°C y 38°C y especialmente en su 

incremento, permitió definir que hasta los 28 días la temperatura aumentaba más 

notoriamente las propiedades mecánicas en las cenizas activadas que el mismo 

aumento de temperatura en el cemento Pórtland tipo I. 

 La activación alcalina en la ceniza C a 18°C no presentó formación de zeolitas hasta la 

edad de 28 días, lo que corresponde afirmar que las zeolitas requieren de una mayor 

temperatura para su aparición a edades tempranas. 

 

 El sistema a 8°C no presentó formación de zeolitas a edad de 28 días, lo que 

contrasta con sus propiedades mecánicas, ya que se ha considerado que una baja de 

resistencias puede estar asociada a la formación de zeolitas al no tener un poder 

cementante. Por lo tanto el sistema a 8°C presenta un interés muy alto en cuanto a las 

propiedades mecánicas que puede lograr en tiempos muy prolongados, esperándose 

que sean bastante altas por la lenta formación de zeolitas.  
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5.3  Recomendaciones 
 

• La regla de Ostwald de  transformaciones sucesivas sugiere la formación final de las 

fases densas – termodinámicamente más estables- a tiempos suficientemente 

grandes. Es decir, las  fases inicialmente formadas serán las menos estables –pero 

cinéticamente más favorables- y según aumente el tiempo de cristalización serán 

sustituidas por fases más  estables que irán apareciendo en la mezcla, esto sugiere un 

estudio más profundo en tiempos prolongados. 

• Se debe estudiar los fenómenos de durabilidad que estén asociados a cambios que 

puedan presentar las matrices por efecto del cambio composicional en el gel producto 

de la reacción.  

• Se recomienda el estudio posterior de la formación de pequeños cristalitos de zeolitas 

que se formen en la matriz cementante a temperaturas menores a 18 °C y en tiempos 

muy prolongados, superiores a 28 días. 
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