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RESUMEN

El propoésito del trabajo fue la sintesis de material compuesto, con base en
geopolimeros de escoria granulada de alto horno como aglutinante y agregados
ligeros de desechos de celulosa-perlita, lodos de salmuera y lodos de hipoclorito. El
estudio se desarrollé en dos etapas; pruebas preliminares, para determinar las
condiciones de sintesis, mediante la variacion de concentracién de NaOH, médulo
Si/Na, médulo liquido/sélido, porcentaje de agregados y propiedades de pre-curado
y curado; y pruebas definitivas, con 10-30% de agregados; Si/Na: 2.17 y
liquido/soélido: 0.5; precurado a 25°C, 48 h; ~40% humedad y curado de 70°C, 70%
humedad a 7 dias. Los materiales con 10% de agregado generaron, con lodo de
hipoclorito, una resistencia a la compresién maxima de 25.97 MPa, superior a la del
cemento Portland Ordinario 19 MPa (ASTM C150) y, con lodo de salmuera y residuo
de celulosa-perlita, 13.68 y 8.76 MPa respectivamente, con valores del concreto ligero
(ASTM (C331). La caracterizacién se sigui6 por espectroscopia de infrarrojo por
transformada de Fourier y difraccién de rayos X de polvos.

ABSTRACT

The purpose of this work was the synthesis of composed material, based on
geopolymers of granulated blast furnace slag as binder and light aggregates of
cellulose-perlite waste, brine sludge and hypochlorite sludge. The study was
developed in two stages; preliminary tests, to determine the synthesis conditions, by
varying NaOH concentration, Si/Na modulus, liquid/solid modulus, percentage of
aggregates and pre-curing and curing properties; and, final tests, with 10-30%
aggregates; Si/Na: 2.17 and liquid/solid: 0.5; pre-cured at 25°C, 48h; ~40% humidity
and cured at 70°C, 70% humidity in 7 days. The materials with 10% aggregate
generated, with hypochlorite sludge, a maximum compressive strength of 25.97 MPa,
higher than Ordinary Portland cement compressive strength, 19 MPa (ASTM C150)
and, with brine sludge and cellulose-perlite waste, 13.68 and 8.76 MPa respectively,
with values of lightweight concrete (ASTM C330). Characterization was followed by
Fourier transformation infrared spectroscopy and X-ray powder diffraction.
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Introduccion

La industria del cemento tiene un impacto adverso en el
medio ambiente y los recursos ecoldgicos globales,
debido al consumo de roca caliza, arcilla y energia y,
sobre todo, la cantidad de CO:z emitido como
consecuencia de la calcinacion de roca caliza. La emision,
durante la produccién de cada tonelada de clinker de
cemento, genera un aproximado de 0.9 toneladas de COz;
de las cuales, del 55-60% se debe a la descomposicién
térmica de la roca caliza; del 30-35% a las necesidades
energéticas del procesoy el 10% al transporte (Xue et al,,
2021). Lo que representa del 6 al 8% de las emisiones
totales de COz a la atmosfera (Shubbar, 2020; Khedmati
etal, 2019; Xue, 2021).

La investigacion para reducir el impacto ambiental, en
particular, las emisiones de COz2, la activacion alcalina es
una alternativa al cemento Portland ordinario (CPO),
mediante el uso de subproductos industriales (Lei et al.,
2021). Estos aglutinantes nuevos son denominados
geopolimeros (GPs) (Provis, 2018); con una reduccién en
el impacto ambiental, al bajar la emisién de COz, hasta en
un 80%, la reduccién de costos y el consumo de energia
(Leietal, 2021; Nawaz et al.,, 2020).

Con el beneficio adicional, de utilizar residuos y desechos
industriales, como son las escorias de las industrias
metalurgicas y siderurgicas, dentro de las que estan la
escoria granulada de alto horno del acero; los residuos de
la construccién y la demoliciéon; asi mismo, los residuos
del hormigon, ladrillo, vidrio y baldosas de ceramica; y,
los residuos organicos, entre ellos la celulosa (Panizza,
2020; Nawaz et al,, 2020).

La composicién de los geopolimeros, se describe con la
formula general, Mn[(Si02)zAlOz]n-H20; en donde M es
un catién alcalino, del tipo de Na* o K*; n es el grado de
polimerizacién y, z es la relacion molar del silicio al
aluminio, Si:Al de 1, 2, 3; el cual proporciona el grado de
polimerizaciéon (Ren et al, 2021). La relaciéon Si:Al=1
sugiere aplicaciones para materiales como ladrillos o
proteccioén al fuego; Si:Al=2, se emplea para la fabricacién
de cementos con bajas emisiones de CO2, materiales de
encapsulacion de desechos toxicos o radioactivos; vy,
Si:Al=3, para uso en equipos de fundicién (Davidovits,
2008).

La escoria granulada de alto horno (EGAH) es un
subproducto del procesamiento de hierro fundido. Para
ser considerada como un material cementante se
requiere que, la composicién quimica se encuentre entre
los intervalos: CaO 30-44%, SiO2 30-48%, Al203 15-25%,
Fe2030.5-2%.

El efecto del calcio en la EGAH forma silicatos calcicos
hidratados (C-S-H), similares a los que se producen en el
cemento Portland; los que impactan positivamente en la
resistencia mecdanica final (Kamath et al.,, 2021).

Los geopolimeros mejoran sus propiedades mecanicas,
de manera similar al concreto ordinario, cuando se
refuerzan con fibras, sintéticas o vegetales. Las fibras
vegetales con contenido de celulosa se han utilizado
como materiales de refuerzo para matrices de
geopolimeros, generan reduccién en las eflorescencias,
las cuales son sales depositadas en la superficie, que
afectan las propiedades mecanicas de los cementos. Las
fibras, aunque reducen la resistencia a la compresion;
aumenta la resistencia a la flexion (Mastali et al. 2020).

La perlita es una roca volcanica que, al someterse a
calentamiento, aproximadamente a 1000°C, se expande
en un factor de 20. La perlita expandida se ha utilizado en
la sintesis de los geopolimeros, tanto como material de
partida o como agregado (Papa et al.,, 2020).

El propédsito del presente trabajo fue sintetizar
geopolimeros, con base en escoria granulada de horno
alto y residuos industriales, con contenido de perlita y
celulosa, para generar una resistencia a la compresiéon
similar o mayor que la del cemento Portland ordinario,
de 19 MPa (ASTM C150).

Metodologia
Materiales

La sintesis de los geopolimeros (GPs) requirié6 de un
precursor sélido y un activador alcalino, con adicién de
agregados. En este estudio, el precursor fue una escoria
granulada de alto horno (EGAH) activada con una
disolucion de hidroxido de sodio, a concentraciones de 6-
10 M a partir de granallas de NaOH (298%), disueltas en
agua desionizada y, los agregados fueron tres residuos
industriales: filtros de celulosa (RCP), lodo de salmuera
(LS) y lodo de hipoclorito (LH). La EGAH fue molturada
hasta obtener un tamafio de particula de 44 um y el
residuo LH fue lavado con agua desionizada. Finalmente,
los residuos fueron secados (80°C, 48h) y molturados;
hasta un tamafo de particula < 44 um. Muestras de
control fueron sintetizadas con contenido de perlita
expandida (P) y celulosa (C) puras.

Fluorescencia de rayos X (FRX)

La composiciéon quimica de los geopolimeros se
determindé en un espectréometro de fluorescencia de
rayos X SRSX 3000 y un espectréometro secuencial de
rayos X (Rigaku Primus II).
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Difraccién de rayos X de polvos (DRX)

La caracterizacion de fases se realiz6 en un difractémetro
de rayos Siemens D5000 D8 Advance Davici,
ACuKa1=1.5406 A, de 10° a 70° de 20 para EGAH, de 5° a
65° de 26 para la celulosa y de 5° a 80° de 20 para la
perlitay de 5°a 70° de 20 para los GPs.

Andlisis termogravimétrico (TGA)

La estabilidad térmica se llevo a cabo con un equipo
Perkin Elmer 4000, en atmédsfera de nitrégeno, de 25-
900°C.

Espectroscopia Infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR)

Las sefiales de vibracién estructural se analizaron en un
equipo SPECTRUM 400 Perkin-Elmer, en la region del
infrarrojo medio (4000-400 cm-1).

Resistencia mecdnica a la compresién (RC)

Los ensayos de compresion de las pruebas definitivas
fueron ensayados, en probetas de 1.2 cm de didmetro y
2.5 de altura, segtin la norma ASTM C39, en una maquina
de compresiéon universal HUMBOLDT HM-2800, de
velocidad variable, con carga constante a una velocidad
de 1 mm/min.

Metodologia

El desarrollo experimental se realiz6 en dos etapas,
denominadas pruebas preliminares y pruebas
definitivas. Las pruebas preliminares se llevaron cabo a
través de cuatro series de experimentos, para determinar
de forma cualitativa las condiciones de sintesis
necesarias en la incorporacién de los residuos RCP, LS y
LH a la EGAH, una vez activada con NaOH en diferentes
concentraciones; a fin de obtener especimenes
homogéneos libres de poros, porosidades y grietas para.
Una vez, identificadas estas condiciones; se partid de las
mismas para realizar las pruebas definitivas, y asi
realizar las pruebas de compresion en las probetas ver
diagrama de la figura 1.

Cambio de variables
[ [
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Figura 1. Diagrama de flujo para sintesis de los geopolimeros.
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Pruebas preliminares

La sintesis de GPs, en las pruebas preliminares, se realizé
con la activacion de la EGAH con NaOH 6-10 M; la
reaccion, se desarrollé de forma mecanica por medio de
un mortero de agata. La pasta obtenida se vertié en
moldes circulares de 3.2 cm de didmetro y 1.3 cm de
altura, para su consolidacion por medio del proceso de
precurado, el cual es considerado, como el tiempo
requerido para desmoldar las muestras sin dafiarlas. La
condicidén para la sintesis de los GPs, con base en EGAH,
consideré obtener la cantidad minima del activador
alcalino; en este caso NaOH. Paralo cual se consideraron,
las variables siguientes, el médulo Si/Na: 1.5-2.5; la
concentracion de NaOH: 6-10 M; el tiempo de reaccion
(tr) de 5-10 min; la relacién liquido-sdlido (lig/sol) 0.5-
0.7 y el porcentaje de los agregados de 5-50%. Mientras,
las variables fijas fueron, la temperatura de curado, 70°C
y, el porcentaje de humedad relativa (%HR) no se
controlado. Estas pruebas se realizaron por medio de
tres series de experimentos, derivados y en consecucion
uno de otro, hasta la cuarta serie, en donde se inici6 la
adicion de los agregados, ver figura 2.

Precursor
Aluminosilicato sélido

Activador
Solucién alcalina
NaOH

L

EGAH

Agregado

Residuos industriales =<
o curado J

| —

Geopolimero

Pre
i
Curado

Figura 2. Esquema sintesis de materiales activados por alcalis.
(Imagen modificada de Ren et al. 2021).

Pruebas definitivas

Los GPs preparados en las pruebas definitivas, se
realizaron a partir de las condiciones preliminares de la
cuarta serie de experimentos; las cuales dieron los
mejores resultados de consolidacién. Con la adicién
maxima de residuos en la escoria del 10-30% m/m, a los
7 dias de curado.
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Resultados y discusion
Caracterizacion de precursores
Fluorescencia de rayos X (FRX)

La composicion quimica de los precursores de EGAH y P
se determind por fluorescencia de rayos X (FRX), ver
tabla 1. La EGAH present6 una relacién Si/Al=2.99.

Tabla 1. Composicién quimica (%m/m) para EGAH y P.

Componente Escoria Perlita
Si02 40.400 77.560
TiO2 1.678 0.151
Al203 11.501 13.346
Fe203 2.554 1.142
MnO 1.261 0.040
MgO 9.526 0.190
Ca0 31.750 0.882
Naz0 0.601 2.447
K20 0.639 5.836
P20s 0.042 0.005

Difraccién de rayos X de polvos (DRX)

La EGAH, por analisis de DRX de polvos, mostré en su
DRX, una fase cristalina en proporcién mayor,
caracterizada por una sefal de 20-37° de 26; con fases
adicionales de cuarzo (PDF 33-1161) y calcita (PDF 99-
200-0080) en proporciéon menor, ver figura 3.

* Cakita
\w o
it ‘ﬂmﬁwwmm

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65
26 ()

*ﬂh J‘w',‘ Jﬁhf}k‘

Figura 3. Difractograma de rayos X de la EGAH.

—— Celulosa
1 Perlita

26 (%)

Figura 4. Difractograma para perlita y celulosa.

El analisis de la perlita expandida, en su patrén de DRX,
mostr6 una sefial en 22° de 26 (Papa et al., 2018). En el
caso de la celulosa el difractograma present6 un halo
desde 13-18° de 20y, de 18-25° de 26, que corresponde
a celulosa microcristalina (PDF 00-003-0192) (Rocha et
al,, 2021), ver figura 4.

Los residuos RCP y LS, en sus patrones de DRX, se
identificaron los halos caracteristicos para la celulosa
microcristalina de 13-25° de 20 y para perlita el halo
central alrededor de 22° de 26, con las fases adicionales
de NaCl (PDF 00-005-0628) y KCI (PDF 00-041-1476);
ademas para LS, la presencia de CaCOs (PDF 99-200-
0080), [fig. 5]. Debido a la interferencia de las sales en la
consolidacién de los GPs; la muestra LH se lavo, con agua
desionizada, con la consecuente diminuciéon de las
sefiales de las sales; asi como en la intensidad relativa a
las sefiales de la perlita, ver figura 5.

‘ Halita, NaCl * Celulosa . Perlita + Calcita ’ Silvita, KC
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Figura 5. Difractogramas de DRX para a) RCP b) LS c) LH (sin
lavar) y d) LH (lavado).
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Anadlisis termogravimétrico (TGA)

Los residuos RCP, LS y LH fueron analizados por
termogravimetria (TGA) para determinar el porcentaje
de sales de NaCl y KCI presentes en las muestras. Para los
residuos RCP y LS la presencia de celulosa, hemicelulosa
y lignina se aprecia en el TGA. En el caso de LH se observo
la ausencia de éstas, de acuerdo con el analisis del DRX,
ver tabla 2 y figura 6.

Tabla 2. Contenido de NaCl y KCI (%m/m) para RCP, LS y LH.

Residuo
Lodo de Lodo de
Compuesto celulosay . .
. salmuera hipoclorito
perlita
NaCl y KCI 1.78 4.65 1.4
Lignina
Celulosa kel GaC0;
Hemicelulosa NaCl
100 T
-_—
T
90
80
70
60
™
2 50 \
=2 ) —
40 ¥
i‘\\
30
20 Residuo celulosa y perlita
Lodo de salmuera
10 Lodo de hipoclorito
0

100 200 300 400 500 600 700 800 900
T°C

Figura 6. Andlisis termogravimétrico TGA para RCP, LSy LH.
Pruebas preliminares
Primera serie de experimentos

La sintesis de los GPs, para la primera serie experimental,
el médulo se mantuvo constante, Si/Na: 2.0, con las
condiciones de sintesis de la tabla 3. Los resultados
mostrados de las condiciones de la prueba E1 se obtuvo
una resistencia mecénica a la rotura al tacto mejor, en
comparacién con E2 y E3. En la tabla 4 se ve la textura.

Tabla 3. Condiciones de sintesis para la primera serie de
experimentos de las pruebas preliminares.

Clave E1l E2 E3
Si/Na 2.0
" Al/Na 0.7
2
°V:, Vortex (min) 5
[
—
S Precurado (h) ~48
=
Curado (h) ~3
Agregados (%) 0
NaOH (M) 6.0 43 5.5
g2 liq/sol 0.49 0.69 0.54
8=
g3 tr (min) 5 10 5
Tapa precurado | Contapa | Sintapa | Con tapa

Tabla 4. Observaciones visuales de la textura superficial, para
primera serie de experimentos de las pruebas preliminares.

E1 E2 E3

42 h
precurado

3 h curado

Poros y porosidades
superficiales

Color irregular
Resistencia a la ruptura

superiora E2 y E3 Materia sin reaccionar
Mejoras . .
Incremento en el tiempo de reacciéon
propuestas

Segunda serie de experimentos

En la sintesis y consolidacién de los GPs, de la segunda
serie de las pruebas preliminares, se consideraron las
condiciones de E1, estableciendo una relacion liq/so], fija
en 0.5; junto con, las condiciones de sintesis de la tabla 5.
Ademas, las condiciones para el proceso de precurado se
variaron con el molde cerrado o abierto; para preservar
la humedad, relacionada a la consolidacion de las
muestras. En la tabla 6 se ve la textura.
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Tabla 5. Condiciones de sintesis para la segunda serie de
experimentos de las pruebas preliminares.

Tabla 7. Condiciones de sintesis para la tercera serie de
experimentos de las pruebas preliminares.

Clave E4 E5 E6 E7 E8
lig/sol 0.5
é_) Vortex (min) 10
&
g Precurado (h) ~48
E Curado (h) ~4
Agregados (%) 0
Al/ Na 0.49 | 0.66 | 0.51 0.40 0.51
_%3 Si/Na 146 | 197 | 1.52 | 1.18 1.53
§ NaOH (M) 8 6 8 10 8
é tr (min) 7 7 7 8 8
E Tapa Con | Con | Con | Medio | Medio
precurado tapa | tapa | tapa | tapar | tapar

Tabla 6. Observaciones visuales de la textura superficial, para
segunda serie de experimentos de las pruebas preliminares.

Color no uniforme
Efluorecencia a las 48
horas de precurado

Fracturas desde precurado
Deformacion por liberacion
de aire ocluido
Efluorescencia a 24 horas de

Clave E6a | E6b | E6c ‘ E6d
Al/ Na 0.5
Si/Na 1.5
NaOH (M) 8
1%}
i.%‘ lig/sol 0.5
1%}
g tr (min) 8
< Vortex (min) 10
25
Tapa precurado Si
Curado (h) ~72
Agregados (%) 0
" Precurado (h) ~24 | ~48 | ~48 | ~24
s o
® 9
s .—‘3 T. precurado 55 | ~25 | ~25 | ~25
S5 49
S
Tapa curado No Si No No

Tabla 8. Condiciones de sintesis para la tercera serie de
experimentos de las pruebas preliminares.

E6b

Sin fracturas
Sin poros
Resistencia al tacto

Fracturas
Pérdida de humedad

Tercera serie de experimentos

Los GPs en la tercera serie se consideroé la muestra E6, al
ser la muestra de la segunda serie de experimentos que
no presentd fractura. Durante el curado se experiment6
con molde abierto y molde cerrado. Se incrementé un
minuto el tiempo de reaccién para lograr homogeneidad
en el color y textura del producto a obtener, como se
observa en la tabla 7. En la tabla 8 se ve la textura.

precurado superior a E6a, E6¢cy E6d
Mejoras Incrementar humedad durante el proceso ., .
propuestas de curado La muestra E6b, .se analiz6 por FTIR, prev.lo a procec}Ier
con la cuarta serie de experiemntos, para incorporaciéon

de agregados. La banda intensa, caracteristica para la
vibracion de estiramiento en el enlace 0-C-0O entre 1460-
1420 cm', present6 una sefial intensa relacionadas a la
presencia de COs=, asociada a los carbonatos presentes en
el GP; asi mismo las bandas entre 877-850 cm! se
asociaron a las vibraciones de estiramiento simétrico.
Ver figura 7.

El aumento en la concentracion, de iones libres (OH-) de
NaOH, se asocid al aumento en la intensidad de la sefial.
Para disminuir la concentracién de carbonatos se ajusto
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la cantidad de NaOH 8M hasta el limite en el que la
adicién permitiera moldear la muestra, obteniendo el
moédulo Si/Na:2.17 para una relaciéon lig/sol: 0.34. El
espectro FTIR mostro la disminucién en la intensidad de
la sefial caracteristica para carbonatos, en funcién de la
disminucién del alcali adicionado.

0-C-0

— SiMNa=1.50
—— SilNa=2.17

Figura 7. Espectro FTIR para E6b (Si/Na:1.5) y el ajuste del
material a Si/Na: 2.17.

Cuarta serie de experimentos

Las pruebas para los GPs de la cuarta serie de
experimentos, se realizaron con las condciones de E6b,
con un moédulo Si/Na: 2.17 y lig/sol: 0.34. En esta serie se
sintetizaron, las muestras control con EGAH como
precursor y muestras control con agregados de perlita
expandida (P) y celulosa (C), en porcentajes entre 5-20%
m/m, ver tabla 9. En la tabla 10 se ve la textura.

Tabla 9. Condiciones de sintesis para agregados control, de la
cuarta serie de experimentos de las pruebas preliminares.

Revista Tendencias en Docencia e Investigacion en Quimica
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Fracturas Superficie Porsidad
Sin facilidad de homogénea
desmolde Sin fracturas

Sin poros

Se experiment6 con los residuos con la finalidad de
generar GPs con con porcentajes de residuos iguales o
mayores a los de las muestras control con Py C.
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Los geopolimeros de escoria, con porcentajes de LH entre
5-20%, una vez curados, presentaron grietas; bajo la
suposicion de que las sales alcalinas del residuo,
identificadas por DRX, eran las responsables de la falta de
consolidacion, se considerd lavar el residuo hasta su
eliminacion. Asi, los GPs con adicion del residuo lavado,
se ensayaron a compresion, su apareiencia mejoro, sin
presentar grietas, ver figura 8.

Figura 8. Geopolimeros de escoria de alto horno con a) residuo
LH sin lavar como agregado y b) residuo LH lavado, como
agregado, en 50% de reemplazo.

Tabla 10. Condiciones de sintesis para agregados control, de la
cuarta serie de experimentos de las pruebas preliminares.

LHS RCP20
G RCPS0
LS50
LHarnas30
Sin fracturas Fracturas
Sin poros visibles Porosidad
Consolidan atn sin tapa Efluorescencia

durante el curado
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Pruebas definitivas

Los GPs, Para las pruebas definitivas, se sintetizaron
conforme a los resultados de las pruebas preliminares,
con las condiciones de sintesis de la tabla 11.

Tabla 11. Condiciones para la activaciéon de EGAH.

NaOH: 8 M
Al/ Na: 0.73
Si/Na: 2.17
Si/Al 2.99
lig/sol: 0.34
Tiempo de reaccion: 8 min
Vortex: 10 min
Precurado: 48 h, ~26°C
Curado: 7 dias, 70% HR, 70°C

Los GPs control de EGAH sin agregados (GP-EGAH) y con
agregados de P (GP-P), al someterse al curado en un
ambiente sin humedad controlada, no se consolidaron;
debido a las generacion de fracturas, incluso, en las
primeras horas del proceso de curado. Cuando
estuvieron en un ambiente a 70% de humedad relativa
(%HR), la pérdida de humedad fue lenta, lo que ayudé6 a
su consolidaciéon. En cuanto al control GP-C se consolidg,
a pesar de no haberse eliminado el aire oculido ni estar
en un ambiente de 70%HR. Asi mismo, los resultados
para los GP-RCP y GP-RS, fueron satisfactorias, ya que, las
probetas se consolidaron de manera adecuada; en un
ambiente con humedad no controlada (inferior a
70%HR), aunque presentaron dificultad en la
eliminacién del aire ocluido.

Pruebas de resistencia a la compresién

Los GPs obtenidos, de las pruebas definitivas, fueron
ensayados para a obtener la resistencia a la compresion
(RC), ver tabla 12; en probetas de 1.2 cm de didmetro y
2.5 de altura, segtin la norma ASTM C39.

Tabla 12. Resistencia a la compresién para geopolimeros con
RCP, LS y LH como agregados, a 7 dias de curado.

: Agregado RC
Clave Residuo (% m/m) (MPa)
GP-RCP10 10 8.76
Celulosa-perlit
GP-RCP20 elulosa-perlita 20 5o
(RCP)
GP-RCP30 30 159
GP-LS10 10 13.68
Lodo de salmuera
GP-LS20 20 921
(LS)
GP-LS30 30 228
GP-LH10 Lodo de 10 2597
GP-LH20 hipoclorito 20 10.79
GP-LH30 (LH) 30 673
GP-P10 .
(control) Perlita (P) 10 8.27
GP-C10
(control) Celulosa (C) 10 10.73
GP-EGAH - 0 13.02

Las probetas, tanto de las muestras control (GP-P, GP-C,
GP-EGAH), como de los GPs de escoria con agregados, GP-
LH, GP-LS y GP-RCP, fueron sometidas a la prueba de
compresion mecanica. La falla de cada espécimen se
tipifico, con relacion al tipo de fractura, segin la norma
de la ASTM C39, ver figura 9.

Los geopolimeros control, GP-EGAH y GP-P desarrollaron
fractura tipo columnar. El tipo de fractura para el GP-C
varié entre el tipo cono y separacién y el tipo cono y
corte, ver figura 10.

En los GPs de EGAH con agregados, para GP-RCP el tipo
de fractura varié entre tipo cono y separacién y tipo
corte; el GP-LS mostré una fractura tipo cono y corte y,
en el caso del GP-LH la fractura fue de tipo columnar, ver
figura 11.

1 I
\ l / |
\</ | / /f I
/ A A y I
/ N\ VAN /N I
L1

Cono Conoy Cono y Corte Columnar

separacion corte

Figura 9. Tipos de fractura (modificada de ASTM C39).
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GP-EGAH GP-C10

&
Figura 10. Tipos de fractura para GPs control.
GP-LS10

GP-RCP10 GP-LH10

Figura 11. Tipos de fractura para GPs con residuos como
agregados.

Debido de fracturas, los geopolimeros GP-C10, GP-
RCP10 y GP-LS10 presentaron un comportamiento
asociado a materiales ductiles, materiales en donde la
aparicion de grietas es aleatoria y permitiendo
deformaciones unitarias que deforman el material antes
de fracturarse.

En contraste, para GP-P y GP-LH el comportamiento fue
de tipo fragil; donde las grietas iniciales se extienden
rapidamente, teniendo una resistencia a la compresién
mayor a la de los materiales ductiles. El concreto se
clasifica como material fragil (Russell, 2017).

Caracterizacion
Difraccién de rayos X (DRX)

En la figura 12 se muestran los difractograma de DRX
para los GPs que presentaron un valor alto de resistencia
ala compresidn, para cada agregado.

C-A-H

+ Calcita

* C-S-HI(N.C)-A-S-H

*
| + k4 + +
LIS SRS U SR S S S

NS N .

d) bl L

U

a) _,,__4___,....———-’*% :

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
26 (°)

Figura 12. DRX para a) EGAH, b) GP-EGAH, c) GP-P10, d) GP-
C10, e) GP-RCP10, f) GP-LS10 y g) GP-LH10.

Se identifico en los GPs la sefian con intensidad mayor en
29° de 26, caracteristica de la sefal del C-S-H (PDF 00-
003-0649) y a C-A-S-H (PDF-34-0002), al igual que las
sefiales con intensidad menor en 34.6° y 45° de 26°. La
EGAH no present6 las sefales, lo que confirma el
desarrollo de las fases C-S-H/C-A-S-H, tipicas para el
proceso de geopolimerizaciéon. Para el GP-LS10, las
seflales presentaron una intensidad y nitidez mayores en
comparacion con el resto de los GPs.

En los GPs con agregados se identificaron las sefiales de
la fase (N, C)-A-S-H (PDF 00-025-0777) asi como para la
fase C-A-H (PDF 11-0203). Adicionalmente se
observaron sefiales con intensidad baja en 23°, 29° y 39°
de 20 identificados al CaCO3 (PDF 99-200-0080).

Espectrocopia de absorcién infrarroja (FTIR)

La figura 13 corresponde a los espectros FTIR para los
GPs analizados por DRX de la figura 12. La banda entre
3750-3300 cm-!, caracteristica para la vibracién de
estiramiento perteneciente al enlace O-H; estuvo
presente en los GPs.

Sin embargo, en GP-RCP10 y GP-LS10 las bandas fueron
intensas y anchas, en comparacién con el resto de los GPs.
La sefial entre 1650-1635 cm! se asocia a la vibracion de
flexion para H-O-H, atribuido a la presencia de agua
intersticial; dicha sefial no se encontré presente en el
espectro para EGAH, no asf para los GPs, lo que se asoci6
con el desarrollo de las fases de la geopolimerizacion.

El ensanchamiento en la banda de 1350 y 850 cm!
caracteristica para el estiramiento asimétrico del enlace
T-0-Si (T: Al, Si) en EGAH denot6 la naturaleza amorfa de
la escoria, como se observé en su difractograma DRX [fig.
1]; en contraste, se tuvo una definicidon de la banda en los
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GPs; el estrechamiento de la banda indica la formacion de
la fase de silicoaluminato amorfo del C-S-H (Papa et al,,
2018).

1
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Figura 13. FTIR para a) EGAH, b) GP-EGAH, c) GP-P10, d) GP-
C10, e) GP-RCP10, f) GP-LS10 y g) GP-LH10.

Las sefiales alrededor de 1025-1011 cm! indicaron la
vibracidn caracteristica para Si-0-Si, Si-0-Al en la fase N-
A-S-H (Yang et al, 2022), las cuales aparecen con
intensidad baja en GP-RCP10 y GP-P10, el resto no las
presentd; los desplazamientos hacia nimeros de onda
mayores se asociaron a la sustitucién de Al en Si-O-Si, en
la fase C-S-H, (Li et al, 2017), a su vez, el hombro
alrededor de 470-440 cm'! aumentd su intensidad y se
desplazé hacia nimeros de onda bajos, con el aumento
de la relacién Ca/Si; en donde el GP-LH10 fue el GP que
present6 una intensidad mayor, hacia nimeros de onda
altos lo que se ha interpretado, como una
implementacién del Al en la fase C-S-H dando paso ala C-
A-S-H (Matéjkova et al., 2022).

Para los GPs se observé una banda espectral méas baja de
1056 cm-1(900-1000 cm1), siendo caracteristica para el
estiramiento asimétrico del grupo AlOsen los enlaces Al-
0-Si dentro de los geles C-A-S-H (Kamath et al., 2021)
dicha sefial se asocid, de igual forma, al enlace Si-O; para
GP-P10 y GP-LH10, la senal se localiz6 alrededor de 954
cm, el cual es el nimero de onda caracteristico para la
fase C-S-H, en donde, un desplazamiento hacia nimeros
de onda mas bajos, indican un menor grado de
polimerizacion para esta fase (Matéjkova et al,, 2022). La
sefial alrededor de 963 cm! [fig. 19], se identificé en GP-

LH10, GP-C10 y GP-10 fase C-A-S-H se al desplazarse
hacia nimeros de onda menores indicé un contenido de
Calcio mayor (Puligilla et al., 2019).

Las sefales de 1470-1450 cm!se asociaron a la vibracion
de estiramiento asimétrico del enlace 0-C-O asociada al
CO3=, presente en los carbonatos; su desplazamiento
hacia nimeros de onda inferiores se asocié con la
liberacién de CO3?-,

El difractograma DRX de la figura 5 mostr6 en los
residuos la presencia de perlita expandida. Se observé
mayor intensidad para los halos caracteristicos para
celulosa, en el residuo RCP, en comparacién con LS; LH
no presenta dichas sefiales. Lo anterior, implica
contenido de celulosa mas alto en RCP que en LS, y
ausencia de celulosa en LH.

En este trabajo, los geopolimeros de EGAH con la adicién
de 10% de agregados de LH y LS, aument¢ la resistencia
a la compresién (RC) de 13.02 MPa de GP-EGAH a 25.97
MPa en GP-LH10 y 13.68 MPa en GP-LS10; mientras que,
con el 20% y 30% de adicién de LH y LS, la resistencia no
super6 a la de GP-EGAH. Para los GPs con RCP, ningin
porcentaje del super6 los 13.02 MPa de GP-EGAH.

Al comparar con la resistencia de GP-EGAH, la adicion de
10, 20y 30 %m/m, de RCP, gener6 con RC de 8.76, 6.52 y
1.59 MPa, lo que se traduce en una disminucién del 33,
50 y 88 %, respectivamente. Para los geopolimeros de
escoria con un 10% LH, genera 26.97 MPa de R(C, un
aumento del 99%; mientras que con el 20 y 30% m/m las
resistencias son de 10.79 y 8.73 MPa, lo que significa una
disminucién del 17 y 33%, respectivamente. Con un 10
%m/m de LS, se obtuvo un incremento del 5% de la RC
de 13.68 MPa; y, para el 20 y 30 %m/m de LS la RC
disminuye un 29 y 82%, con resistencias de 9.21 y 2.28
MPa, respectivamente.

La retenciéon de humedad en la preparacién de los
geopolimeros de EGAH con los agregados, a excepcién de
GP-LH, fue mayor que enlos geopolimeros control de
EGAH con perlita (GP-P10) y con celulosa (GP-C10); lo
cual fue confirmado con espectro FTIR de la figura 7.

Esto sugiere que la humedad esta relacionada al
contenido de la celulosa en combinacién de la perlita. La
pérdida de humedad, se ha observado, produce
contracciéon por secado en la escoria (Yurt, 2020);
aunque los resultados de este trabajo, sugieren que la
retenciéon de humedad incide en una eficiencia en la
geopolimerizacidn; corroborado por los andlisis de FTIR,
con la banda alrededor de 1640 cm-!, relacionada al H-O-
H molecular; la que en los geopolimeros con GP-C y GP-
LS., presenta una intensidad alta; mientras que en la
EGAH, no se encuentra presente.
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El proceso de geopolimerizacién de EGAH, con 10% m/m
de RCPy LS, presentaron valores de RC maximos de 8.76
y 13.68 MPa, respectivamente, mejores en comparaciéon
con el comportamiento al de los geopolimeros con
agregados control GP-C10 con 7.53 MPa y GP-P10 (GP-
C10) con 8.27 MPa; lo cual se corrobora con el
desplazamiento de sus sefiales del FTIR, entre 1000-900
cml, hacia frecuencias bajas entre 948-946 cm', en
comparacién con los GPs con agregados control de 961-
955 cmL

Para GP-RCP10 y GP-P10 se observa alrededor de 1000
cm! el hombro asociado a la vibracién Si-O- T (T: Si, Al)
en la fase N-A-S-H. La sefal entre 470-440 cm! fue mas
intensa para GP-LH10 lo que sugiere un aumento en el
moédulo Ca/Si (Matéjkova et al, 2022). El los GPs, la
banda entre 900-1000 cm? indica la presencia de
C-A-S-H (Kamath etal,, 2021). En el caso de GP-P10 y GP-
LH10, la seiial alrededor de 954 cm! revela la formacién
de C-S-H, lo cual sugiere la coexistencia de estas fases.

En el caso de GP-RCP10 la fase C-S-H coexiste con
(C,N)-A-S-H; asi mismo los andlisis por los DRX confirma.
Estos resultados estan de acuerdo con los de otros
autores en donde mencionan que, las sefiales DRX para
N-A-S-Hy C-A-S-H coexisten con la fase C-S-H, aunque su
identificaciéon independiente les ha resultado complicada
(Amhad et al., 2021). Mientras que las fases C-A-S-H y C-
S-H se ha publicado que, aportan incrementos a la
resistencia (Kamath et al.,, 2021); lo que significa para
este trabajo que las RC de los geopolimros de escoria con
los agregados, muestra la existencia y el aumento de
estas fases en GP-LH10, comparado con GP-LS10 y GP-
RCP10.

Conclusiones

Los geopolimeros con base en EGAH (Si/Al: 2.99), como
precursor, con la adicién de 10, 20 y 30% de residuos con
contenido de perlita y celulosa, como agregados, se
sintetizaron y probaron sus resistencias de compresion a
los 7 dias de curado.

El geopolimero de EGAH con 10% de LH genera
resistencia a la compresién de 25.97 MPa valor superior
a la del cemento Portland ordinario de 19 MPa (ASTM
C150).

Los geopolimero de EGAH los agregados de RCP y LS,
presentaron resistencias menores a los 19 MPa, lo que
sugiere un comportamiento flexible, para su aplicaciéon
en concreto ligero no estructural (ASTM C331).

Los estudios de DRX y FTIR, de los geopolimeros
compuestos de EGAH en presencia de los agregados,
soportaron los resultados experimentales.
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