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RESUMEN

El cemento y el concreto constituyen una proporcion sustancial del entorno construido.
Puentes y presas de impresionante diseflo, rascacielos arquitectonicamente innovadores,
carreteras y vias férreas, apartamentos de gran altura y viviendas unifamiliares: nada de esto
seria posible sin el cemento. Para alcanzar el objetivo en comun de tener un mundo mas
equitativo y sostenible se requerird una expansion sustancial de nuestro entorno construido,
lo que a su vez aumentara la demanda de materiales a base de cemento. Por ello resulta de
vital importancia disefiar materiales que igualen o superen las caracteristicas del cemento, y
que a su vez minimicen el dafio medioambiental que genera la produccion de cemento
tradicional. Los materiales cementantes suplementarios a base de residuos o sub-productos
industriales son una alternativa viable para mitigar este impacto ambiental. En este trabajo
se ha propuesto la reutilizacion de jales de mina de oro y plata para sustituir parcialmente al
cemento en la elaboracion de morteros y concretos. Se analizaron las caracteristicas fisicas,
quimicas y mineralogicas de los jales para determinar el proceso de activacion conveniente
para mejorar su actividad puzolanica. Se determind mediante el Indice de Actividad
Resistente que la resistencia a la compresion es favorable con el 15 % de sustitucion por jales
activados mecéanicamente durante 140 min de molienda mecdnica y jales activados
térmicamente mediante calcinacién a 1 000° C. Se observé que, a los 90 dias de curado, los
morteros sustituidos al 15 % incrementan la resistencia a la compresion en comparacion con
el mortero control. Mediante pruebas de fluidez, consistencia normal y tiempos de fraguado
se determin6 que las propiedades en estado fresco no se ven afectadas por la sustitucion de
cemento por jales activados. Finalmente, se determinaron los productos de hidratacion de los
morteros mediante técnicas como Microscopia Electronica de Barrido — Espectroscopia de
Energia Dispersiva, Difraccion de Rayos X, Analisis Infrarrojo por Transformada de Fourier
y Andlisis Termogravimétrico, encontrando que estos productos son similares a los de una
pasta de cemento ordinario.

Palabras clave: Residuos de Mineria, Cemento Compuesto, Activacion, Actividad

Puzolanica.
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ABSTRACT

Cement and concrete make up a substantial proportion of the built environment. Stunningly
designed bridges and dams, architecturally innovative skyscrapers, highways and railways,
high-rise apartments and single-family homes — none of this would be possible without
cement. Achieving the common goal of a more equitable and sustainable world will require
a substantial expansion of our built environment, which in turn will increase demand for
cement-based materials. For this reason, it is of vital importance to design materials that equal
or exceed the characteristics of cement, and that in turn minimize the environmental damage
generated by the production of traditional cement. Supplementary cementitious materials
based on industrial waste or byproducts are a viable alternative to mitigate this environmental
impact. In this work, the reuse of gold and silver mine tailings has been proposed to partially
replace cement in the production of mortars and concrete. The physical, chemical and
mineralogical characteristics of the tailings were analyzed to determine the appropriate
activation process to improve its pozzolanic activity. The Resistant Activity Index shows that
the compressive strength is favorable with 15 % of substitution by mechanical and thermal
activated tailings, and after 90 curing days, the mortars considerably improve the
compressive strength compared to the control mortar. Through tests of fluidity, standard
consistency and setting times, it is considered that the properties in the fresh state are not
affected by the replacement of cement with activated tailings. Finally, the hydration products
of the mortars were determined using techniques such as Scanning Electron Microscopy -
Energy Dispersive Spectroscopy, X-ray Diffraction, Fourier Transform Infrared Analysis
and Thermogravimetric Analysis, finding that these products are similar to those of a paste

of ordinary cement.
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Capitulo 1 INTRODUCCION

Todo proceso industrial efectuado en la tierra impacta al entorno de manera positiva o
negativa. Sin embargo, existe una dindmica que permite minimizar ciertos impactos
negativos a un nivel tal, que no se ponga en entredicho la vida futura de nuestro planeta.
Ejemplo de ello es la reutilizacion de los subproductos de las industrias de produccion, como
es el caso de los desechos de la industria minera, mejor conocidos como jales de mineria [1].
La industria minera es una de las mas antiguas y de mayor beneficio para el hombre, sin
embargo, genera una pesada carga ambiental [2]. Sus efectos repercuten en todos los niveles
del ecosistema, ya sea desde el subsuelo hasta la atmosfera [3], siendo los dafios mas
importantes: la contaminacion de cuerpos de agua, la sobreexplotacion de acuiferos, pérdida
de cobertura vegetal [4], la creacion de estructuras poco consolidadas que son susceptibles a
la erosion eolica e hidrica, generacion de acidez y liberacion de Elementos Potencialmente
Toéxicos (EPT) y con ello la contaminacion de aire, ocasionando algunos efectos colaterales
sobre la salud humana, el turismo y cultura regionales [5]. Por lo anterior, la generacion y
gestion de residuos peligrosos de la mineria constituye un tema de comun interés para la
comunidad cientifica y una problematica que debe ser atendida a la brevedad.

México es un pais en donde la mineria ha jugado un papel esencial para el desarrollo
econdmico [6], sin embargo, y a pesar de que existe normativa vigente que garantiza la
correcta disposicion de los desechos de mineria [7], existen depositos abandonados que datan
desde épocas de la colonia, cuando aun no existia regulacion de los desechos [8], lo que ha
conllevado a una serie de irregularidades que generan dafio ambiental a corto, mediano y
largo plazo a las zonas y distritos mineros a lo largo de la Republica Mexicana [9,10].

Una manera de mermar la presencia de depdsitos de jales es a través de su reutilizacion como
materia prima para la industria de la construccion [11]. El empleo de jales de minas en la
industria de la construccion se ha enfocado en su utilizacion como agregado [12], materia
prima en la elaboracion de blocks y ladrillos [13], pavimentos, como aditivo en mezclas de
morteros y concretos [14], hasta su aprovechamiento como materiales cementantes
suplementarios (Supplementary Cementitious Materials SCM) en la elaboracion de morteros

y concretos [15,16].
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Los jales de mineria que han sido evaluados como SCM, mayormente son aquellos que
provienen de la extraccion de minerales de cobre [17—-19], hierro [20-23] y zinc [24,25].
Estos jales evaluados coinciden en ciertas caracteristicas como tamafios de particula (finura),
composiciones quimicas, morfologia y alta cristalinidad y derivado de esto, baja actividad
puzolanica [11,26-28]. Por lo tanto, en estas investigaciones se ha propuesto la activacion
mecanica, quimica, térmica o mixta como medio para potenciar su actividad puzolanica y
con ello igualar o mejorar las propiedades del cemento (en estado fresco, endurecido y de
durabilidad) en contraste con el cemento Portland tradicional.

Existen pocos estudios en los cuales se proponga el uso de jales de oro y plata (Golden and
Silver Tailings GST) como SCM. Por lo tanto, en este trabajo se investigd la posibilidad de
utilizar GST activados mecénica y térmicamente como SCM, sustituyendo hasta un 30 % por
volumen la cantidad de cemento Portland ordinario (CPO). Del mismo modo se estudi6 el
efecto que generd la sustitucion de CPO por GST activados en las propiedades en estado
fresco de las pastas de cemento compuesto para asegurar que los pardmetros se encuentren
dentro de los valores normados. Se determin6 mediante caracterizaciones fisico-quimicas y
mecanicas que los jales activados mediante tratamiento mecanico y térmico pueden sustituir
parcialmente al cemento hasta en un 20 % sin comprometer la resistencia mecanica, incluso
incrementandola a los 90 dias de curado. Del mismo modo, las propiedades en estado fresco
de los cementos compuestos resultaron dentro de los rangos establecidos en la normatividad
nacional (Normas Oficiales Mexicanas — Organismo Nacional de Normalizacion y
Certificacion de la Construccion y Edificacion, S.C. NMX-ONNCCE) e internacional
(American Society for Testing and Materials ASTM) para cementos compuestos,
garantizando asi que en los procesos de preparacion, transporte y colocacion no se requieran
condiciones especiales en su elaboracion y/o suministro. Ademas, la morfologia y estructura
cristalina de los productos de hidratacion resultan similares a los del cemento compuesto,
concluyendo que la incorporacion de jales como SCM resulta no solamente en un beneficio

tecnologico sino en un beneficio medio ambiental.
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1.1 Justificacion

La industria del cemento ha experimentado un desarrollo importante en las tltimas décadas,
sin embargo, es la causa de una explotacion excesiva de materia prima, principalmente de
materiales arcillosos, generando considerables dafios ambientales irreversibles y un
agotamiento de los recursos naturales. Aunado a esto, la produccion del cemento contribuye
considerablemente al calentamiento global, el 10 % de las emisiones de CO; a la atmosfera
provienen de dicha industria [29], Schneider y Vargas [18] afirman que la produccion de una
tonelada métrica de cemento Portland implica la emision de cerca de 1 tonelada de COz a la
atmosfera, de la cual aproximadamente el 50 % proviene de la calcinacion de la piedra caliza
y la otra mitad a la combustién de combustibles fosiles [30]. El impacto de la produccion de
cemento Portland en el planeta es uno de los factores primordiales que motivan la busqueda
de nuevos materiales y métodos de construccion. Por ello, la utilizacion de SCM es una forma
oportuna de compensar este requerimiento de consumo de cemento Portland, promoviendo
con ello el ahorro de energia y de materias primas. Ademads, es importante considerar también
que la demanda de SCM de alta calidad va en aumento, considerando que el factor de clinker
promedio mundial (porcentaje de clinker en cemento) disminuy6 de 0.85 en 2003 a 0.77 en
2010, y las predicciones a largo plazo son que este numero continuard disminuyendo hasta
0.71. De igual manera, se debe considerar que la sociedad exige cantidades cada vez mayores
de los recursos de metales y energia, y que ¢ésta demanda es satisfecha por las industrias
extractivas. Por lo tanto, la gestion de jales mineros se convierte en tema crucial en las
operaciones mineras, en la que se debe considerar su alto volumen, su capacidad de
valorizacion y recuperacion energética, su administracion, gestion y reciclaje y como tltima
opcion, su disposicion final. Dicho lo anterior es imprescindible el desarrollo de una
propuesta de tratamiento, aprovechamiento y reutilizacion de los relaves de mineria que

resulte econdmicamente viable, tecnologicamente factible y sustentablemente adecuada.
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1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo general
Elaborar un cemento compuesto a través de la sustitucion parcial de CPO por GST activados

mecénica y térmicamente.

1.2.2 Objetivos particulares

1. Caracterizar las propiedades fisicas, quimicas y mineraldgicas de los GST.

2. Evaluar el efecto de la molienda mecénica en las propiedades fisicas y mineraldgicas
de los jales.

3. Evaluar el efecto de la activacion térmica en las propiedades fisicas y mineraldgicas
de los jales.

4. Evaluar la actividad puzolénica de los jales activados mecanica y térmicamente en
morteros mediante indice de actividad resistente (IAR), anélisis termo gravimétrico
y determinacion de productos de hidratacion.

5. Determinar las caracteristicas fisicas, quimicas y mecéanicas en pastas y morteros con
diferentes porcentajes de sustitucion de CPO por jales de oro y plata activados
mecénica y térmicamente.

6. Determinar la inocuidad de los morteros sustituidos de CPO por jales activados

mecénica y térmicamente mediante pruebas de lixiviacion y contenido de EPT.

1.3 Hipaotesis

Con base en la composicion quimica, tamafio de particula y actividad quimica cuando se
activan mecanica y térmicamente, se podria sustituir hasta un 30 % el cemento Portland por
un material cementante suplementario de GST en la preparacion de Cemento Portland
Compuesto (CPC). La sustitucion parcial de cemento Portland por jales activados (ACT-
GST) de hasta un 30 % generard un cemento que cubra los requisitos especificados para
morteros en estado fresco y endurecido de acuerdo con las Normas Mexicanas ONNCCE

para cementos compuestos.
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Capitulo 2 ESTADO DEL ARTE

En este capitulo se presenta la revision bibliografica y estado del arte, iniciando por el
reconocimiento de los aspectos generales y clasificacion del concreto de cemento Portland,
se describen generalidades del Cemento Portland, asi como de su produccion y la
problematica energética y ambiental derivada de ésta. Posteriormente se introduce a las
caracteristicas quimicas y proceso de hidratacion del cemento y derivado de ello la
importancia del uso de SCM, asi como los diferentes tipos de materiales empleados para
dicho efecto. Finalmente, se presentan las investigaciones en las cuales se han utilizado los
jales mineros como materia prima en la elaboracién de cementos, morteros y concretos, la
necesidad de su activacion para poder ser empleados como materiales suplementarios en la

fabricacion de cementos y los resultados obtenidos en sus diferentes caracterizaciones.

2.1 Concreto de cemento Portland

2.1.1 Generalidades

El concreto es un material sintético, similar a una roca, caracterizado por una alta resistencia
a la compresion. Se elabora a partir de la mezcla de agregados finos (arena), agregados
gruesos (grava o roca triturada), un aglutinante hidraulico (principalmente cemento
Portland), agua y en ocasiones aditivos o fibras [31]. Una vez mezclados los componentes,
se forma una masa densa semi homogénea empleada para la edificacion de innumerables
obras de infraestructura y arquitectura [32]. El concreto de cemento Portland continua siendo
en la actualidad el material constructivo mas importante en el mundo y de éste se estima que
se producen mas de 10 billones de metros ctbicos, lo que equivale a 25 — 30 billones de
toneladas al afo alrededor del mundo [16]. Algunas de las caracteristicas del concreto que lo
hacen un material altamente demandado son: su versatilidad y trabajabilidad, las mezclas
tienen buena plasticidad y pueden moldearse en componentes y estructuras de diversas
formas y tamanos [33], su alta resistencia a la compresion y a la tension cuando esta reforzado
con acero [34], asi como su durabilidad [35]. Otra ventaja es su bajo costo en comparacion
con otros materiales, segun el principio econémico, ya que las materias primas para su
fabricacion (que son piedras y arena en mas del 80 %) son asequibles practicamente en

cualquier parte del mundo [36].
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2.1.2 Clasificacion del concreto

El concreto puede clasificarse de acuerdo a las siguientes caracteristicas [37]:

1.

Por tipo de material cementante: concreto de cemento, concreto de yeso, concreto
asféltico y concreto polimérico.

Por densidad aparente, existen: concreto pesado (p,>2 500kg/m?), concreto ordinario
(po del 900 kg/m? a 2 500 kg/m?), concreto ligero (p, de 600 kg/m*a 1 900 kg/m?),
y concreto super ligero (p, 600 kg/m?). La densidad aparente del concreto depende
de su propia naturaleza, asi como de las variedades de agregados. Muchas
propiedades del concreto estan relacionadas con la densidad aparente.

Por rendimiento y aplicacion, se distinguen: concreto estructural, concreto hidraulico,
concreto ornamental y concretos especiales (concreto resistente al calor, resistente a
los acidos, resistente a los alcalis, etc.).

Por métodos de construccidn, existen: concreto bombeado, concreto proyectado,
concreto vibrado o auto compactante, etc.

Por su mezcla con otros materiales se encuentran: concreto de cenizas volantes,
concreto de humo de silice, concreto de escoria fina de alto horno, concreto de fibra

entre otros.

La proporcion del cemento en un concreto varia de rangos entre el 7 al 15 % del volumen

(esto es en funcion de la resistencia deseada y del contenido de aire) [38]. Sin embargo,

aunque el cemento Portland es el material cementante mas utilizado en la preparacion de

concretos, no es el unico ni el que posee mejores caracteristicas [39]. A lo largo del tiempo,

los investigadores se han enfocado en encontrar materiales que puedan sustituir al cemento

Portland con materiales que posean iguales o mejores propiedades [40]. Por ejemplo, en afios

recientes, el comité CO1 de la ASTM aprobo el uso de hasta un 5 % de piedra caliza en

sustitucion de cemento Portland en la elaboracion de concreto [41].

2.2 Cemento Portland

2.2.1 Generalidades

El término cemento es un término genérico y es aplicable a muchos materiales inorganicos y

organicos, sin embargo, el cemento mas demandado y versatil es el cemento Portland [42].

El cemento Portland se ha consolidado como el aglutinante hidraulico mas empleado para la
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generacion de estructuras de concreto [43]. Este puede clasificarse de acuerdo a los

estandares norteamericanos. Para los tipos de cemento Portland, la norma ASTM C 150 [44]

describe:

Tipo I Normal

Tipo II Resistencia moderada a los sulfatos

Tipo II (MH) Calor de hidratacién moderado (y resistencia moderada a los sulfatos)
Tipo III Alta resistencia temprana

Tipo IV Bajo calor de hidratacion

Tipo V Alta resistencia a los sulfatos

Ademas, lanorma ASTM C 595 [45] enmarca los requerimientos especificos de composicion

quimica y propiedades fisicas para los diferentes tipos de cementos adicionados o

compuestos, en dicha norma se presentan las siguientes designaciones:

Tipo IS — Cemento Portland de escoria de alto horno

Tipo IP — Cemento Portland puzolanico

Tipo P — Cemento Portland puzolénico para cuando no se requieren altas resistencias
a edades iniciales

Tipo I (PM) — Cemento Portland modificado con puzolana

Tipo I (SM) — Cemento Portland modificado con escoria

Tipo S — Cemento de escoria

Por otro lado, de acuerdo con la normativa mexicana los cementos se clasifican de acuerdo

con la NMX-C-414-ONNCCE-2004 [46] mostrada en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1 Clasificacion de cementos (NMX—C—414-ONNCCE-2004) [46].

Tipo Denominaciéon Clase Resistente Caracteristicas Especiales
CPO Cemento Portland Ordinario 20 RS Resistente a los sulfatos
CPP Cemento Portland Puzolanico 30 BRA Baja Reactividad Alcali
agregado
CPEG | Cemento Portland con Escoria Granulada 30R BCH Bajo calor de
de Alto Horno (R =resistencia Hidratacion
rapida)

CPC Cemento Portland Compuesto 40 B Blanco

CPS Cemento Portland con Humo de Silice 40R

CEG | Cemento con Escoria Granulada de Alto

Horno
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De acuerdo con esta misma normatividad se muestra la composicion de cada cemento en la
Tabla 2.2. Se debe considerar que los componentes minoritarios deben corresponder a uno o
mas de los componentes principales enlistados en la misma Tabla 2.2. Los materiales
puzolanicos que pueden adicionarse en los diferentes tipos de cementos son las puzolanas
naturales, puzolanas artificiales y/o cenizas volantes. También debe tomarse en cuenta que
el cemento Portland compuesto debe llevar como minimo dos componentes principales,
excepto cuando se adicione caliza, ya que ésta puede ser en forma individual o en conjunto
con Clinker + yeso. También se observa que con las diferentes proporciones de los
componentes (%), se pueden emplear rangos amplios en cuanto a las adiciones, por lo que la

incorporacion de otros materiales en la elaboracion de nuevos cementos resulta viable.

Tabla 2.2 Componentes de los cementos (NMX—-C—414-ONNCCE-2004) [46].

Componentes (% en masa)
Principales
Tipo Denominacion Clinker Esco;‘ 13 Material Humo Minorita-
Portland | STAMYadd ateria‘es de Caliza rios
+ veso de alto puzolanicos silice
Y horno
cpo | CementoPortland | o5 15, - - - - 0-5
Ordinario
cpp | Cemento Portland |5, o, - 6-50 - - 0-5
Puzolanico
Cemento Portland
con Escoria
CPEG Granulada de Alto 40-94 6-60 B B a 0-5
Horno
cpc | CementoPortland | 4 o 6-35 6-35 1110 | 635 | 05
Compuesto
Cemento Portland
CPS con Humo de 90-99 — - 1-10 - 0-5
Silice
Cemento con
CEG | Escoria Granulada 20-39 61-80 - - - 0-5
de Alto Horno

2.2.2 Produccion de cemento Portland
El proceso de produccion de cemento se describe a continuacion [47,48]:
1. Extraccion y preparacion de materias primas
Las canteras se explotan mediante voladuras controladas, en el caso de materiales
duros como calizas y pizarras, mientras que en el caso de materiales blandos como

las arcillas y margas se utilizan excavadoras para su extraccion.
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Trituracion

Una vez extraido y clasificado el material, se tritura hasta lograr una granulometria
adecuada para el producto de molienda el cual se traslada a la fabrica mediante cintas
transportadoras o camiones para su almacenamiento en la zona de pre
homogeneizacion.

Pre homogeneizacion

El material triturado se almacena en capas uniformes para ser posteriormente
seleccionadas de forma controlada. La pre homogeneizacion permite preparar la
dosificacion adecuada de los distintos componentes minimizando su variabilidad.
Molienda de crudo

Estos materiales se muelen en un molino vertical para reducir su tamano de particula
e incrementar su area superficial especifica favoreciendo asi su coccidn en el horno.
A partir de este proceso el producto se denomina harina o crudo.

Pre calentador de ciclones

La alimentacion al horno se realiza a través del pre calentador de ciclones. En la parte
superior de la torre, los gases provenientes del horno ascienden a contracorriente
precalentando el crudo hasta los 1 000° C para facilitar su coccion en el horno.
Durante los primeros 100° C se da la pérdida del agua libre de las particulas. De los
100° a los 750° C se da la pérdida del agua estructural o agua enlazada presente en las
arcillas.

Fabricacion del clinker: Piro procesamiento

De los 750° a los 1 000° C se produce la descarbonatacion de la calcita, proceso en el
cual se libera el CO.. A medida que el crudo de cemento va avanzando en el interior
del horno la temperatura va aumentando hasta alcanzar los 1 500° C, produciéndose
entonces las complejas reacciones quimicas que dan lugar a las fases alita y belita del
clinker. Durante este proceso la llama principal del horno arde a 2 000° C.
Fabricacion del clinker: Enfriador

A la salida del horno, el clinker se introduce en el enfriador, que inyecta aire frio del
exterior para reducir stibitamente la temperatura de los 1 400° C a los 100° C. En el
proceso de enfriamiento, hasta antes de los 1 350° C se da la formacion de las fases

C3A y C4AF [49,50].
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8. Molienda de clinker y fabricacion de cemento
El clinker se mezcla con yeso y adiciones dentro de un molino de bolas de cemento.
Este molino consiste en un tubo de gran tamafo que rota sobre si mismo y que
contiene bolas de acero en su interior. Gracias a la rotacion del molino, las bolas
colisionan entre si, triturando el clinker y las adiciones hasta lograr un polvo fino y
homogéneo denominado cemento. La Fig. 2.1 describe de manera general el proceso
de produccion del cemento, desde la etapa de la extraccion de la materia prima hasta

el proceso de adicion de aditivos al cemento.

Preparacién de
materia prima
Molienda de materia Produuceidn de | Molienda del m
cruda clinker cemento
| Extraccion de caliza | Preparacién de Preparacion del
combustible aditivoe de cemento

Fig. 2.1 Diagrama general del proceso de produccion de cemento [47,48].

2.2.3 Demanda energética de la produccion de cemento Portland

A nivel mundial, los impactos asociados con la produccion de concreto incluyen entre el 2 y
el 3 % de la demanda anual de energia [51]. Esta cantidad energética en promedio asciende
a 3.4 GJ de energia térmica (en el proceso en seco) y 110 kW/h de energia eléctrica por
tonelada de cemento [52]. Para fines de analisis energético, su fabricacion se divide en tres
etapas principales: preparacion de la materia prima, fabricacion de clinker en el horno (piro
procesamiento) y elaboracion de cemento. La preparacion de la materia prima y la
fabricaciéon de cemento son los principales procesos que consumen energia eléctrica,
mientras que el horno de clinker utiliza casi todo el combustible de una planta de cemento
[53,54] La Fig. 2.2 proporciona un flujo de operaciones tecnoldgicas y el tipo de energia

consumida en el proceso de produccion del cemento, desde la extraccion de las materias
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primas que se necesitan para quemar el clinker hasta el transporte y envio del producto

terminado a la planta de concreto.

—'| Precalentamiento

| | | |

Extraccion de Preparacién de
Proc i de |/

— l Mezclado en seco
materias primas materias primas
materias primas

(molienda)

Electricidad

(triturado)

Tipo de energia
v

Almacenamiento Enfriador de
, «— —
| Envio |‘7 | Empaque | del producto Molienda final clinker

Adicion de yeso

Fig. 2.2 Diagrama energético general del proceso de elaboracion de cemento [54].

El piro procesamiento (precalentamiento y horno rotatorio) es una etapa relevante en la
produccion del cemento, ambiental y energéticamente hablando, debido a que conlleva
impactos ambientales colaterales importantes: en primer lugar, para obtener una tonelada de
clinker son requeridas de 1.65 a 1.75 toneladas de materia prima, principalmente caliza de
alto grado [55,56]. En segundo lugar, el piro procesamiento es la etapa de la produccion que
consume mas energia, siendo responsable de alrededor del 70 al 80 % de la energia total
consumida [57]. Finalmente, alrededor del 50 % del CO producido durante la fabricacion
del cemento se debe a la descomposicion térmica de los carbonatos de calcio, por lo que son
emitidos a la atmoésfera 500 kg de CO; por tonelada de clinker procesado [58]. Sin embargo,
la emision de CO» en las plantas cementeras no se da tinicamente en la zona de calcinacion,
dentro del horno. De hecho, son cuatro las fuentes principales de formacion de CO; durante

el proceso: la quema de combustibles fosiles, las reacciones quimicas, el transporte y la
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electricidad, como se observa en la grafica de la Fig. 2.3 [59], dando como resultado que por

tonelada de cemento producido se emita una tonelada de COx.

Transporte_

20/
=

Combustibles
fosiles
40%

Reacciones
quimicas
50%

Fig. 2.3 Distribucion de las emisiones de CO» durante la produccioén de cemento [59].

Como resultado de lo anterior, en el proceso de fabricacion de cemento se trabaja arduamente
tanto en hacer mas eficiente la utilizacién de energia y en minimizar las emisiones de CO»
[15,43] como en adquirir materiales alternativos que disminuyan la explotacion de caliza de
alto grado y de otros recursos no renovables y consecuentemente se reduzcan los costos de
produccion. Como parte de estas estrategias, se han explorado formas de fabricar cementos
menos costosos utilizando materiales suplementarios [60] para generar cementos compuestos
o mezclados. Los materiales suplementarios que se utilizan actualmente incluyen
subproductos industriales como la escoria granulada de alto horno (Ground Granulated Blast
Furnance - GGBF), cenizas volantes (Fly Ash-FA), humo de silice (Silica Fume-SF), etc., o
materiales naturales como piedra caliza [61-64]. La razon mas comun para mezclar CPO con
estas adiciones es econdmica, sin embargo, los cementos mezclados se pueden formular para
que tengan un mejor desempefio que el CP tradicional ya que ofrecen diversas ventajas
potenciales para los fabricantes como: (a) mayor capacidad de la planta sin la instalacion de
un horno nuevo, (b) menor consumo de combustible por tonelada de cemento y (c) reduccion

de las emisiones de CO; por tonelada de cemento [65].
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2.2.4 Composicion del cemento Portland

2.2.4.1 Fases anhidras e hidratadas del cemento

El clinker estd compuesto principalmente de 4 minerales cristalinos que son: el silicato
tricalcico (C3S) o alita en una proporcion del 50 al 60 %, el silicato dicalcico (C2S) o belita
en una proporcion del 20 al 30 %, el aluminato tricalcico (C3A) o celita se encuentra entre
un 6 aun 10 % y el ferro aluminato tetra calcico (C4sFA) o felita en una proporcion de 6 a 10
% [48,50]. En la reacciéon de hidratacion del cemento Portland, descrita en la Tabla 2.3, los
principales minerales que son la alita y la belita reaccionan exotérmicamente con el
hidrégeno del agua para formar geles de silicato de calcio hidratado, también conocido como
tobermorita o gel C—S—H (Calcium Silicate Hydrate) [66]. Este producto de hidratacion es
una materia no cristalina de composicion variable (geliforme o compacta), que forma

particulas muy pequefias (menos de 1 micra en cualquier dimension) [67].

Tabla 2.3 Principales reacciones quimicas durante el proceso de hidratacion del cemento

[66,67].
ey 3Ca0+2Si02°3H20 3Ca(OH)2
2(3Ca0-8i0,) 6H,0 = Silicatode calcio  +  Hidréxido
Silicato tricalcico + . .
hidratado de calcio
ey 3Ca092Si02°3H20 Ca(OH)2
.2§2CaO.S}Og) + 4H.O = Silicato de calcio +  Hidréxido
Silicato dicalcico . .
hidratado de calcio
3Ca0e Al2O3e
. Ca(OH)2 Ca(OH)2
3(Ca0"ALOs) o 4 Hidroxidode = “12H:0
Aluminato tricalcico . . .
calcio Aluminato de calcio
hidratado
4(Ca0°ALO3Fe:05) 2Ca(OH), 6Ca0: A1Ox FeaOn
Aluminoferrita + 10H,0 + Hidréxidode = . L
o . Aluminoferrita calcica
tetracalcica calcio .
hidratada
3Ca0Oe Al,O3¢ CaSOq4
3(Ca0+ALx03) CaSO0s42H.O0 *12H>0
Aluminato tricalcico + 10H0 + Yeso "~ Monosulfoaluminato
calcico

Con anterioridad han sido identificadas varias morfologias diferentes de gel C—S—H. La Fig.
2.4 ilustra la morfologia de un gel tobermorita tipico en una matriz cementante base CPO
[68] Del mismo modo, la Fig. 2.5 ilustra un gel C—S—H sintetizado a partir de un residuo de

vidrio y las proporciones tipicas de Ca, O y Si [69]. Estos geles, que ocupan la mayoria de
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volumen (hasta 70 %) de los productos de hidratacion son los aglutinantes y los principales
responsables de las caracteristicas de morteros y concretos, proporcionando la resistencia
mecénica a la compresion debido a sus fuertes enlaces mecédnicos. La alita es el constituyente
de mayor importancia ya que proporciona resistencias a temprana edad (antes de los 28 dias
de fraguado), debido a que su velocidad de reaccidon es rapida, mientras que la belita
proporciona resistencias a edades posteriores, ya que su velocidad de reaccion es mas lenta.
Se puede observar que a partir de la alita y la belita se generan los mismos productos de
hidratacion, sin embargo, con la belita existe una reaccidon mas eficiente, ya que se genera la
misma cantidad de gel C—S—H, produciendo menos hidréxido de calcio o portlandita (CH),
producto de hidratacién ilustrado en la Fig. 2.6. La CH es un producto secundario de la
reaccion de los silicatos célcicos y se ha demostrado que puede continuar reaccionando con
el silicio para formar més gel C—S—H en una reaccion secundaria de hidratacion en presencia
de silice amorfa [70]. Por otro lado, la reaccion del aluminato de calcio al combinarse con el

agua y el yeso proveniente del clinker producen etringita (AFt) [71].

Gel tobermorita Gel tobermonta

NALMED TIS8Tea-28

*10. 000

Fig. 2.4 Gel tobermorita compacto a 28 dias de hidratacion [68].
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Simbolo del Peso Conc.
elemento

Ca 47.18

O 28.10

Si 17.53

Na 3.05

Al 1.41

Mg 0.96

Fig. 2.6 Placas de CH a 28 dias de hidratacion [70,71].
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La belita normalmente estd presente total o mayormente como polimorfo B. Esta reacciona
lentamente con agua, contribuyendo sustancialmente al aumento adicional de la fuerza que
ocurre en edades posteriores a los 28 dias. Otros componentes presentes para los cuales sus
limites se encuentran regulados debido a un comportamiento desfavorable en mayor cantidad
son: 6xido de magnesio (MgO/4-5 %), sulfatos (SO3/3-5 %,) 6xido de potasio y sodio (K20
— NaxO/0 — 6 %), también conocidos como alcalis [72]. La Fig. 2.7 muestra un patrén del
analisis de Difraccion de Rayos X (DRX) de un CPO Tipo I en €l se pueden identificar las

fases cristalinas alita, belita y en menor cantidad pentlandita [73].

AB A. Alita
B. Belita
C. Pentlandita

26 []

Fig. 2.7 Patrones DRX de Cemento Portland Ordinario (CPO), correspondiente al Tipo I de
acuerdo a la Norma ASTM C 150 [73].

La Tabla 2.4 muestra las propiedades fisicas y composiciéon quimica del CPO Tipo I,
caracterizado de acuerdo a la Norma ASTM C 150 [74], en ella se observa la prevalencia del
CaO (61.96 %) asi como del SiO> (20.42 %). También se observa una pérdida de materia
organica por ignicién (PPI) del 1.75 %, cumpliendo con lo establecido en la normatividad

ASTM, la cual debe ser inferior al 5 % para cementos Tipo I.
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Tabla 2.4 Propiedades fisicas y composicion quimica de un CPO, correspondiente al Tipo I

de acuerdo a la Norma ASTM C 150 [74].

Cemento Portland Ordinario (CPO)

Gravedad especifica 3.15
Finura Blaine cm?/g 3450.00
SiO2 % 20.42
ALOs3 % 4.95
Fe203 % 3.09
Ca0O % 61.96
MgO % 3.29
SOs % 2.40
Na:0 % -
K20 % -
TiO:2 % -
Pérdida por ignicion (PPI) % 1.75

2.2.5 Hidratacion del cemento Portland

La Fig. 2.8 permite apreciar el progreso de hidratacion de las diferentes fases del clinker en
funcion del tiempo que ha transcurrido en la hidratacion, desde el momento en que el cemento
entra en contacto con el agua hasta 1 000 h transcurridas posteriores [75]. En dicho diagrama
se observa que tanto la alita como la celita han superado el 50 % de su progreso a los 41 dias
de fraguado. A partir de las diez horas de fraguado se observa una diferencia considerable en
la evolucion de la hidratacion entre la alita y belita. La alita acelera su proceso de manera
significativa, mientras que la belita tiene un proceso lento, en el cual a las 1 000 h de fraguado
aun no supera el 30 % de su progreso de hidratacion. Se observa también que el fraguado es
un proceso largo y continuo, pues a pesar que a los 28 dias se han alcanzado las resistencias
de disefio, estas continuaran incrementando hasta que la totalidad del cemento se hidrate, lo

cual puede tardar afios.
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Progreso de la hidratacion [%]

Tiempo de hidratacién [h]

Fig. 2.8 Evolucion de la hidratacion de las fases anhidras del clinker de cemento Portland
[75].
Durante més de un siglo, se han desarrollado teorias para tratar de explicar el proceso de
hidratacion del cemento. Dicho proceso se da por etapas, autores como Nair P. y col. y
Rahimi-Aghdam y col. [76,77] han inferido que la hidratacion de las particulas de cemento
comprende la hidrélisis de los compuestos de clinker (C3S y C,S) para formar hidroxidos que
luego reaccionan y se condensan para formar precipitados de C-S-H que crecen y forman una
red interconectada de C—S—H. La hidro6lisis (de las particulas de clinker) y la condensacion
(de los productos de hidratacion) se producen simultdneamente, cubriendo finalmente las
particulas de clinker restantes que no han reaccionado. Tanto la hidrolisis como la
condensacion son reacciones reversibles y contintlan cuando los iones disueltos se
transportan hacia el interior y precipitan en los poros o el agua se transporta hacia el exterior
para reaccionar con el cemento que no ha reaccionado [78]. Se ha determinado que todas las
reacciones estan fuertemente acopladas y que el crecimiento de los cristales de CH se ve
retardado por los iones de silicato, ademas datos recientes respaldan que C—S—H y CH pueden
crecer a partir de los mismos nucleos [79]. La fuerte correlacion entre disolucion, saturacion,
nucleacion y crecimiento se ilustra por el efecto contrario de pequenas y grandes cantidades
de hidroxido de calcio: la adicion de pequefias cantidades retarda la reaccion de hidratacion

a medida que cambia la saturacion, mientras que la adicion de grandes cantidades de CH
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conduce a un menor retraso a medida que hay mas sitios de nucleacion disponibles. Ademas,
diversos autores han sugerido que se forman més de una fase del gel C—S—H [77]. Del mismo
modo se ha determinado que durante la disolucion, la superficie de disolucion cambia
constantemente. Se forman especies hidroxiladas con menor solubilidad en la superficie del
clinker y, debido a la formacién de picaduras, el area de la superficie de disolucion aumenta

durante la reaccion temprana [80].

2.2.6 Propiedades de los morteros en estado plastico

2.2.6.1 Consistencia normal

La prueba de consistencia normal permite conocer la cantidad de agua que es necesaria
agregar a un peso de cemento dado. La determinacion de esta consistencia sirve como
referencia para la realizacién de otras determinaciones como: resistencia a la tension y
compresion, tiempos de fraguado, sanidad del cemento, fluidez, etc. De acuerdo con la
normatividad, la consistencia normal de un CPO debe estar en un 30 % [81], mientras que
para cementos compuestos la norma ASTM C187 establece una consistencia normal del 26
% [82]. El agua de consistencia normal puede definirse como el agua necesaria para que la
aguja de 1 cm de diametro del aparato de Vicat penetre 10 mm + 1 mm durante 30 segundos
en la pasta de cemento, después de haberse iniciado la prueba. Generalmente se acepta que
las propiedades de la pasta de cemento endurecida estdn estrechamente relacionadas con su
porosidad y distribucion del tamafio de los poros, que dependen principalmente de la
densidad de empaquetamiento de la pasta fresca y del efecto de relleno de los productos de
hidratacion [83]. El requerimiento de agua para una consistencia normal, que consiste en
agua de llenado, agua quimicamente combinada, agua de absorcion y agua libre, tiene un
efecto crucial en la densidad de empaquetamiento de la pasta fresca [84]. El agua de llenado
y el agua de absorcion estan relacionados con la distribucion del tamafio de las particulas y
la superficie especifica del cemento, respectivamente. El agua combinada quimicamente se
debe a la hidratacion superficial de las particulas de cemento en los primeros minutos,

mientras que el agua libre contribuye principalmente a la fluidez de la pasta de cemento [85].
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2.2.6.2 Fluidez

La fluidez inicial es una propiedad medida en el laboratorio, e indica el porcentaje de
incremento del didmetro de la base de un cono de mortero truncado, cuando es puesto en una
mesa de fluidez, mecénicamente levantado 12.70 mm y soltado 25 veces en 15 segundos. De
acuerdo con el método de prueba de la NMX—C—-061-ONNCCE para un mortero, la cantidad
de agua debe ser la necesaria para obtener una fluidez de 110% + 5% [86]. Algunos de los
factores que influyen en la fluidez de los morteros es la finura del material. A medida que el
tamano de particula disminuye y el area superficial especifica incrementa, el requerimiento
de agua es mayor, como se pudo observar en la determinacion de consistencia normal. Con
anterioridad se ha estudiado el comportamiento reoldgico de morteros con diferentes
materiales cementantes (ceniza volante, escorias, ceniza de cascara de arroz, etc.)
demostrando que a mayor grado de sustitucion de cemento por el material cementante, la

fluidez decrementa [11,27].

2.2.6.3 Tiempos de fraguado

El tiempo de fraguado se refiere al lapso de tiempo en el cual la pasta de cemento pasa de
estado plastico a endurecido una vez que ha entrado en contacto con el agua [87,88]. Este
proceso de fraguado es dividido arbitrariamente en dos etapas, tiempo de fraguado inicial y
tiempo de fraguado final, dependiendo de la resistencia a la penetracion de una aguja (agujas
de Gillmore). El tiempo de fraguado inicial es el momento caracterizado por un aumento de
la temperatura del concreto tras el periodo de inactividad y también el momento en el que la
mezcla comienza a mostrar un cierto nivel de rigidez. Las reacciones que causan fraguado y
endurecimiento se describen colectivamente como reacciones de hidratacion exotérmica. La
reaccion de los compuestos de cemento Portland con el agua es exotérmica; es decir, se
genera calor a partir de la reaccion. El promedio es de 120 calorias por gramo durante la
hidratacion completa del cemento [89]. Antes del tiempo de fraguado inicial, todavia es
posible remover el material y volver a mezclarlo sin dafiarlo. La revibracion posterior llega
a ser favorable, sin embargo, a medida que contintian las reacciones entre el cemento y el
agua, la masa pierde su plasticidad. Esta rigidez inicial es de gran importancia para que el

concreto soporte la fuerza de traccion provocada por la contraccion pléstica, si el elemento
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de concreto tiene una restriccion fisica, por ejemplo, un engarzado que impide una variacion
dimensional, sin que se produzca fisuracion. Asi, los retrasos en el tiempo de inicio del
fraguado pueden reducir la durabilidad —con aparicion de fisuras— de concreto sujeto a
contraccidn plastica con restricciones fisicas. Por otro lado, si el fraguado comienza antes,
junto con un tiempo de sangrado mas largo, esto puede ser benéfico en la prevencion de
deformaciones y grietas por contraccion pléstica. En el momento del fraguado final, el
material ha tomado una consistencia rigida y se fractura en lugar de fluir a medida que se
aplica una tension creciente [90]. Los principales factores que afectan el tiempo de fraguado
son la composicion del cemento, la relacién agua/cemento (a/c), la temperatura y los aditivos.
Cuando el cemento se hidrata mas rapido, se reduce el tiempo de fraguado. Los aumentos en
la relacién a/c dan como resultado un mayor tiempo de fraguado. Ademas, el tiempo de
fraguado disminuye a medida que aumenta la temperatura [91]. Las mezclas pueden
aumentar o disminuir el tiempo de fraguado segln el tipo de cemento utilizado. La norma
ASTM C 150-02 [44] establece que para un cemento Portland, el tiempo de fraguado inicial
debe ser minimo 60 min y un tiempo de fraguado méximo de 600 min. En el caso de cementos
hidraulicos mezclados, la norma ASTM C 595-03 [45] establece un tiempo de fraguado

inicial minimo de 45 min y un tiempo de fraguado final méximo de 420 min.

2.3 Materiales Cementantes Suplementarios (SCM)

Una de las ventajas del cemento y la industria del cemento es su capacidad de utilizar grandes
cantidades de desechos solidos industriales tales como cenizas volantes, escorias granuladas
de alto horno, humo de silice, metacaolin, etc., como materiales suplementarios, los cuales
tienen un impacto medio ambiental menor que el clinker de cemento Portland [92]. Los
materiales de origen natural o industrial que exhiben un comportamiento cementante cuando
se les agrega agua y otros compuestos se denominan ampliamente como Materiales
Cementantes Suplementarios (Supplementary Cementitious Materials SCM) [93]. Los SCM
generalmente se dividen en dos categorias: materiales auto cementantes y materiales
puzolanicos. Los materiales auto cementantes reaccionan de manera similar al cemento
Portland; por lo cual, la mezcla resultante se endurece durante una reaccion hidraulica
irreversible al combinarse con agua. Por otro lado, las puzolanas son materiales que, aunque

no son conglomerantes por si solos, presentan constituyentes que reaccionaran con el CaO a
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temperatura ambiente, y en presencia de agua, para formar compuestos insolubles, estables
y con propiedades conglomerantes [16]. Se ha encontrado que, en puzolanas naturales, el
Indice de Actividad Puzolanica (IAP) esta directamente relacionado a los componentes SiO»
y AlOs, mientras que componentes como, Fe O3, MgO y K>O la disminuyen [94]. Del
mismo modo, la presencia de minerales secundarios presentes en su fase amorfa como la
caolinita y las zeolitas también influyen en la reactividad de los materiales [95]. El andlisis
de dichos 6xidos (Si02, Al,0O3, Fe:O3y Ca0O) de los SCM ofrece la posibilidad de calcular
teoricamente la cantidad de compuestos cementantes que se formaran durante la hidratacion
[96]. Los SCM se utilizan para sustituir el clinker de cemento portland en la produccién de
cementos compuestos o el cemento en la produccion de concretos. El potencial de reemplazo
del cemento depende de las propiedades quimicas y fisicas del material suplente y su aporte
puede ser tanto de naturaleza quimica como de naturaleza fisica [97].
Las propiedades quimicas favorables se pueden clasificar en tres tipos:

1. Propiedades hidraulicas (endurece por hidratacion, reaccionando con agua).

2. Propiedades puzolanicas (no tiene propiedades hidraulicas en si, pero se endurecera

por reaccion con hidroxidos de calcio en presencia de agua o humedad).

3. Propiedades de activacion (promueven la hidratacion de materiales hidraulicos y/o

puzolanicos al proporcionar 6xido de calcio).
La contribucion fisica de un SCM se refiere al efecto de relleno o “filler” donde los materiales
inertes actuan sobre la cinética de hidratacion del cemento, en parte por su contribucién con
espacio adicional para productos de hidratacion y en parte por su mejora de los sitios de
nucleacion para productos de hidratacion debido a sus pequefios tamafios de particulas [28].
Lalista de SCM empleados cada vez es mas extensa, incluyéndose el uso de ceniza de cascara
de arroz, aceite combustible de ceniza de palma, ceniza de bagazo de cafia, residuos de
cenizas de madera, cenizas volantes y finalmente los jales de mineria, principalmente de
mineral de cobre, hierro y zinc [92,98]. En diversas investigaciones se propone la aplicacion
de desechos mineros en morteros y concretos [99] mostrando que, en diversos porcentajes,
el cemento puede ser reemplazado por jales mineros. Su utilizacion podria reducir
significativamente las emisiones de gases de efecto invernadero de la produccion de cemento.
Ademas, las pruebas mecanicas de jales mineros de todo el mundo han documentado que una

gran parte de los desechos mineros del mundo se pueden usar sin comprometer la resistencia
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del concreto. Las investigaciones revelan que, si bien ciertos jales mineros se pueden usar
sin procesar, otros deben tratarse o activarse previo a su utilizaciéon. Aunado a lo anterior, se
ha estimado con anterioridad una reduccion significativa de las emisiones de CO; con el
empleo de jales como material sustituto del cemento, incluso si los jales mineros se
transportan a largas distancias [100].
La sustitucion parcial de clinker por una masa equivalente de algin SCM o puzolana es muy
importante desde el punto de vista sustentable debido a que:
e Elimina la emision de CO», cada vez que se sustituye 1 kg de clinker por un SCM, 1
kg de CO; no se libera a la atmosfera,
e Mejora la durabilidad del concreto endurecido porque la reaccidon puzolanica
transforma cal hidratada que no tiene propiedades de union en el gel C—S—-H,
e Da como resultado el reciclaje de algunos subproductos industriales.
Es importante considerar que el impacto medioambiental que ocasiona la industria del
cemento Portland no se limita a la generacion de emisiones de CO: y el efecto invernadero
que conlleva, sino que implica el consumo de grandes cantidades de materiales naturales no

renovables como la bauxita, la arcilla, areniscas y el yeso.

2.4 La industria minera y sus desechos

La mineria es una industria crucial a nivel mundial debido a su relevancia econdémica y social,
ya que suministra una gran cantidad de recursos importantes [101]. Existen dos métodos de
mineria, uno es a cielo abierto ilustrado en la Fig. 2.9a y el otro es la mineria subterranea
mostrado en la Fig. 2.9b. La mineria a cielo abierto implica la eliminacion de la roca residual
completa para exponer el cuerpo mineral o el carbon en tanto que la mineria subterranea es
aquella se dedica a la explotacion de recursos debajo de la superficie de la tierra. En la
mayoria de las ocasiones, se llevan a cabo estas explotaciones subterraneas cuando la
extraccion de los minerales a cielo abierto no es posible [102]. El proceso de eliminacion de
los desechos mineros en ambos métodos, dafia el ecosistema natural al generar diversos dafios
como; la degradacion de la tierra, ya que la disposicion de jales ocasiona la ocupacion de
grandes espacios de tierra potencialmente fértiles, que pierden su valor original y
consecuentemente se degradan; la contaminacion del aire por polvos, los jales se componen

de particulas micrométricas altamente volatiles; la contaminacién de cuerpos de agua
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principalmente por el drenaje 4cido generado por la lixiviacion de EPT, entre otros [103].
Los desechos producidos generalmente se vierten fuera de la mina en forma de vertederos
sobrecargados. De acuerdo con la Secretaria del Medio Ambiente y Recursos Naturales
(SEMARNAT) en operaciones de minado a cielo abierto es comuin que se alcancen

volumenes de generacion de residuos superiores a 10 veces por unidad de mineral procesado.

Fig. 2.9 Tipos de minas a Mina de oro a cielo abierto, Pinos Altos, Chihuahua, México y b

Mina subterranea, Tajo Prometeo, Coahuila, México [100, 101].

Los residuos generados por el procesamiento mecanico y quimico de las operaciones mineras
se denominan jales mineros. Estos materiales que quedan después de la extraccion de
metales, minerales, combustibles minerales o carbon, son mezclas de roca triturada, lodos de
grano molido, agua de proceso con contenido variable de productos quimicos, pequeiias
cantidades de minerales valiosos y metales pesados [104]. La cantidad de desechos mineros
que se producen varia de acuerdo con diferentes autores, sin embargo, el rango va de 14 hasta
25 mil millones de toneladas producidas anualmente alrededor de mundo. De acuerdo con
Adiansyah [105], tomando en consideracion las minas de metales y de no metales, las
estadisticas muestran que la cantidad de jales producidos representa aproximadamente del 97
al 99 % de la materia prima total. Por otro lado, la produccion mundial de minerales de metal
se encuentra encabezada por las minerales de hierro y bauxita como se puede apreciar en la

Fig. 2.10 [104].
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Fig. 2.10 Produccién mundial de minerales de metal 2016 [104].

Liu y col. [14] afirman que, para obtener una tonelada métrica de hierro, se genera 1.5
tonelada de jales de minerales de hierro (Iron Ore Tailings IOT), Yiy col. [106] mencionan
que por cada tonelada de concentrado de mineral de hierro son descargadas 2.5 toneladas de
jales del mineral, para el cobre se produce la misma cantidad de jales de minerales que el
total de mineral procesado y los residuos de mina representan mas del 50 % de los residuos
industriales en el continente europeo [107]. De igual manera, alrededor del mundo es muy
probable encontrar depositos de jales abandonados, generados a partir de la explotacion de
minas de metales y de no metales. Estos jales representan una amenaza significativa para el
aire, el suelo, el agua y aun mas para la salud humana. Por lo tanto, las consecuencias
ambientales justifican una caracterizacion intensiva de los atributos fisicos, quimicos y
mineraldgicos, para planificar estrategias de seguimiento, gestion, remediacién y
reutilizacion de los jales de mineria en cada punto geografico. Adicionalmente, el oro es
considerado uno de los metales preciosos mas valorados a nivel mundial, siendo usado
principalmente en la elaboracion de monedas, joyeria y electronica [108]. Sin embargo, los
procesos de beneficio del mineral de oro (y plata) son los que generan mayor impacto en la
sustentabilidad ambiental comparado, por ejemplo, con la extraccion de zine, cobre o plomo.
A pesar de lo anterior, los niveles generales de producciéon minera de oro han crecido

significativamente durante la Gltima década. Para el afio 2019 se alcanzaron las 3 300
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toneladas métricas del mineral extraidas mundialmente. Entre los principales paises
productores de oro, se encuentra China, quien se ha mantenido como el primer productor a
nivel mundial, con una extraccion que lleg6 a las 380 toneladas métricas en 2019, mientras
que México ocupd el noveno lugar en produccion, la cual, en el mismo afo, supero6 las 100
toneladas métricas de metal beneficiado [109]. En México, existen regiones mineras en
diversos estados, las cuales se dedican a la extraccion de oro. El estado de Sonora se
posiciono en el primer lugar en extraccion a nivel nacional en 2019, con una produccion total
de mas de 36 mil kilogramos. Para el mismo afio, el estado de Querétaro de Arteaga ocupd
el lugar doceavo con una produccion de 369 kilogramos del mineral [110]. En el estado de
Querétaro, una de las regiones mineras que se dedica a la extraccion de oro y plata es la
ubicada en el complejo minero San Martin. Dicha unidad consta de 8 concesiones mineras
que cubren alrededor de 13 000 hectéreas, las cuales han estado en funcionamiento desde el
afio 1993. Inicialmente se procesaban 350 toneladas por dia. Para el 2016, ésta cifra
increment6 a 1 200 toneladas por dia con una ley promedio de 2.55 gramos de oro por
tonelada y 24.2 gramos de plata por tonelada. El procesamiento de los minerales se ha
realizado mediante trituracion, molienda y lixiviacion en tanque con cianuro, seguido de
precipitacion con polvo de zinc y fundicion interna del precipitado para producir doré de oro
y plata. Una vez finalizado el proceso de extraccion y procesamiento se genera una
considerable cantidad de residuos que pasan a ser almacenados en presas de disposicion final,
dichas presas se encuentran al aire libre en forma de taludes. Hasta el 2003, dichas presas
tenian confinado un total de 1 740 834 m? de jales. A partir de esta fecha, las presas se
estabilizaron y ampliaron, dando como resultado que en 2023 hayan alcanzado su maxima

capacidad de almacenamiento, igual a 6 626 973 m? (Fig. 2.11) [111].
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Fig. 2.11 Presa de jales en Pefa de Bernal, Querétaro, México [110].

Este cuantioso volumen de material carece de propdsito y aunado a que ocupa grandes
extensiones de tierra, también comienza a repercutir en la salud publica de las regiones
aledafas, asi como a contaminar cuerpos de agua, pues ambas son consideradas zonas

vulnerables debido a la cercania con la presa (800 — 1 000 m) [112,113].

2.5 Caracterizacion de jales mineros

Las caracteristicas fisicas y quimicas de los jales varian considerablemente dependiendo el
mineral extraido, el método de extraccion, asi como la zona geografica [114]. Estas
caracteristicas incluyen: composicion mineralégica y quimica, gravedad especifica de
particulas, distribucion del tamafo de particula, pH, superficie especifica, comportamiento
de asentamiento, resistencia al cizallamiento y compresion, relaciones de permeabilidad vs.
densidad, plasticidad del suelo (limites de Atterberg), comportamiento de consolidacion,
caracteristicas de reologia/ viscosidad, quimica del agua de poro y propiedades de lixiviacion
[115]. Por otro lado, por las caracteristicas de su disposicion final, los jales se pueden

clasificar como se muestra en la Fig. 2.12.
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Fig. 2.12 Caracterizacion de jales de acuerdo al contenido de humedad y consistencia
[116].

De igual manera, los jales suelen denominarse de acuerdo con su fuente de origen o el cuerpo
mineral, por ejemplo, jales de mineral de hierro, jales de plomo-zinc, jales de cobre, jales de
oro, jales de arenas bituminosas, etc. [116]. La composicién quimica de los jales depende de
la mineralogia del cuerpo mineral, la naturaleza de los fluidos de procesamiento utilizados
para extraer los metales, la eficiencia del proceso de extraccion y el grado de meteorizacion
durante el almacenamiento en la represa [117]. Las principales composiciones de elementos
de jales varian, sin embargo, existe una tendencia casi general en presentar Si, Fe y O, siendo
estos generalmente los elementos mas abundantes, ademas también se han encontrado
cantidades de Al, Ca, K, Mg, Mn, Na, P, Ti y S como componentes principales
[11,28,118,119].

2.5.1 Restauracion y recuperacion de jales mineros
Durante mucho tiempo, los jales se consideraron residuos sin posibilidad de ser aprovechados
en un futuro. Sin embargo, empezar a utilizarlos eficiente e integralmente se ha vuelto de
gran relevancia para el desarrollo sustentable de la industria minera. Para utilizar
integralmente los jales es necesario involucrar cuatro aspectos principales:
1. Reconcentrar o reprocesar los jales, que significa: extraer los metales de valor,
minerales o nuevos componentes valiosos,
2. Utilizarlos como relleno para regenerar las minas explotadas,
3. Reutilizarlos como materia prima para la elaboraciéon de nuevos productos en la
industria (p.ej. en los materiales de construccion),

4. Reclamar tierras de cultivo en el vertedero de desechos para plantar arboles y cultivos.
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2.5.2 Empleo de los jales mineros como materia prima en la industria de la construccion
Cong y col. [120] postulan que los jales tienen poco valor como materia prima, por lo que no
pueden tener un beneficio econémico a menos que sean utilizados a gran escala, por ejemplo,
como materia prima en la industria constructiva. A pesar de que, en su mayoria, los jales
contienen EPT o metales pesados, no todos son considerados desechos peligrosos y pueden
considerarse como un recurso provechoso debido a que presentan una gran cantidad de
componentes utiles. En los jales caracterizados en diversas investigaciones en todo el mundo,
la composicion quimica prevalecientes es de SiO», Al,O3, CaO y Fe;O3, aunque varia en
rango dependiendo del tipo de jal, como se puede apreciar en la Tabla 2.5, la cual compara

valores para dichos compuestos en jales de 9 minas diferentes, revisados en la literatura.

Tabla 2.5 Composicion quimica (%) y Pérdida de materia orgénica por ignicion (PPI) de

jales de 9 minas diferentes reportados en literatura [Elaboracion propia].

Referencia | Tipo | Pais de | SiO2 | ALOs | Fe203 | CaO | MgO | SO; | K:O | Na:O | PPI
de jal | origen

Surendra y Oro India 56 11.9 102 | 84 8.6 - - - 2
col. [121]

Vargas y col. | Cobre | Chile 62.90 | 9.50 12.60 | 2.8 1.10 | 0.7 |3.30 | 1.30 | 4.40
[18]

Cheng y col. | Hierro | China 7323 [ 2.64 | 1131 | 147 [2.10 | 0.08 | 0.40 | 049 |-
[122]

Onuaguluchi | Cobre | Chipre 11.20 | - 85.30 | - - - - - -
y col. [123]

Luo Liy col. | Hierro | China 4541 | 19.07 | 10.86 | 1241 | 7.23 | 0.44 | - - 1.22
[106]

Qiang y col. | Oro China 72.86 | 13.68 | 1.11 1.06 | 0.08 |0.16 | 532 |3.04 |-
[56]

Zhao y col. Hierro | China 52.06 | 17.14 | 9.13 12.74 | 3.68 | - 03 097 |323
[124]

Shetimmay | Hierro | Malasia | 56 10 8.3 43 - - L5 |- 33
col. [125]

Kiventeray | Oro Finlandia | 499 | 104 | 9.7 11.1 | 5.9 - 1.3 |30 12.9
col. [126]
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Para algunos tipos de jales ricos en silice, algunos investigadores han propuesto su empleo
para desarrollar SCM. Sin embargo, para poder darles esta aplicacion, es necesario que los
jales posean cierta actividad puzolanica, en tanto que, en la practica, los jales generalmente
tienen una baja actividad [127]. En las primeras investigaciones, los jales eran utilizados en
sumayoria, tal cual eran colectados, sin aplicarles tratamiento adicional al secado y tamizado,
mostrando una baja capacidad cementante, permitiendo ciertos niveles de reemplazo del
cemento (menos del 40 %) [128], esto debido a que son materiales cristalinos, estables a
temperatura ambiente, lo que hace imposible su uso como aditivos activos en materiales
cementantes. Para mejorar su actividad de reaccion, algunos investigadores han explorado
métodos efectivos, como la activacion térmica, la activacion quimica y la activacion
mecénica. En el aprovechamiento de sub productos de la industria minera se ha encontrado
que los materiales con altos contenidos de Siy Al le confieren al concreto fresco y endurecido
diversas ventajas, como lo son: reduccion de la segregacion, mejoramiento del acabado y
facilidad de bombeo, reduccion de la permeabilidad y el ataque de sulfatos, incremento de la
resistencia al congelamiento y el dafio a las reacciones quimicas, mejoramiento de la

resistencia mecénica y la durabilidad [96,129-132].

2.5.3 Activacion de jales y su comportamiento en morteros y concretos en estado fresco
y endurecido

El proceso de activacion mecénica se puede definir como una secuencia de cuatro eventos
relacionados con el estrés de las particulas que incluyen: compresion, corte (desgaste),
impacto y colision. El principal objetivo del proceso de activacion es transferir la mayor
cantidad de energia posible desde las bolas o medios de molienda al material molido. La
energia acumulada mejora la reactividad quimica de los materiales procesados; las particulas
solidas frente al efecto de una fuerza pueden cambiar tanto fisica como quimicamente,
disminuyendo sus tamafios de particulas, aumentando el &rea superficial especifica,
cambiando también la estructura interna a través de dislocaciones o defectos inducidos,
modificando asi las propiedades fisicas o quimicas [133]. Las sustancias s6lidas a menudo
se activan bajo la accion de fuerzas mecanicas (como molienda, fuerza de impacto y presion).
Cuando se presentan cambios en las composiciones quimicas, dicha activacidon se conoce

como activacion mecano—quimica [134]. Este tipo de activacion ha adquirido mayor
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relevancia como tratamiento para la reutilizacion de jales como SCM. Se ha determinado que
niveles apropiados de molienda dan como resultado transformaciones quimico estructurales
de los minerales, un efecto de amortfizacion ocasionado por la formacion de distorsiones y
dislocaciones, asi como por defectos puntuales de la estructura cristalina [135]. Ademas, la
molienda ocasiona la disminucion del tamafio de particula resultando en un aumento del area
superficial especifica, propiciando de manera directa el aumento de la actividad puzolanica
[136]. Ermolovich y col. [137] reportaron que la amorfizaciéon de los jales de cuarcita
ferruginosa se incrementd en funcion del tiempo a través de la molienda mecénica, lo que
propicié un aumento gradual de la reactividad. Los resultados revelaron que la activacion
mecanica mediante un molino planetario causé cambios microestructurales y morfolégicos
sustanciales. Después de 12 h de molienda, el tamafio de particula de los jales se redujo de
69 a 1.22 pm. Los tamafios de cristalitos obtenidos variaron de 149.7 a 20.1 nm para la fase
cuarzo, de 108.6 a 21.1 nm para la fase hematita, de 11 a 4.8 nm para la fase dolomita y de
14.9 a 6.8 nm para la fase magnetita, dependiendo del tiempo de activacion. Lo anterior
brinda la posibilidad de utilizar jales activados como material de relleno compuesto,
incrementando el rendimiento de los materiales denominados “fillers”. En la literatura, Geng
Yao y col. [138] concluyeron que, mediante un tiempo de molienda prolongado, se produce
una degradacion estructural de los jales, principalmente en las fases minerales de
estilpnomelano y moscovita. La activaciéon mecénica induce la amorfizacion de los polvos
de jales, lo que resulta benéfico para mejorar su actividad puzolanica. En este mismo estudio,
al preparar morteros con jales de mina y realizar un analisis MEB—EDS, se observaron agujas
de etringita y el gel amorfo C—S—H como los principales productos de hidratacion, indicando
que la incorporacion de jales propicio la formacion de geles de hidratacion similares a los
propios del cemento. Con respecto a las pruebas de resistencia a la compresion, se probd que,
a los 28 dias, y hasta con 30 % de adicion, el mortero de cemento con jales de hierro cumplié
los requisitos de los estdndares chinos para un cemento Portland compuesto 32.5. Por su
parte, Cheng y col. [122] activaron mecano quimicamente jales de hierro con alto contenido
de silicio, los cuales fueron utilizados en la preparacion de concreto como SCM para sustituir
el cemento hasta en un 40 %. Ellos concluyeron, en funcion de la composicion, tamano de
particula y actividad puzolanica, que la activacion mecano quimica proporcioné a los jales

una actividad potencial puzolanica, que indujo una reaccion de hidratacion secundaria de CH,
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formando mas gel C—S—H, lo que mejor? la resistencia del concreto en gran medida. Por lo
anterior, se ha concluido que el efecto de la molienda mecénica promueve de manera directa
el incremento de area superficial especifica a través de la amorfizacion y disminucion del
tamafio de particula, ademas de que incrementa la reactividad debido a que parte de la energia
suministrada en la molienda es retenida internamente en las particulas de jales. Por otro lado,
la activacion térmica, generada principalmente mediante calcinacion, es especialmente
adecuada para jales con alto contenido de caolinita, la cual al calcinarse forma metacaolin, el
cual es considerado altamente puzolanico [139]. Vargas y col. [18] investigaron la aplicacion
de tratamientos térmicos y mecéanicos en ocho jales de cobre para determinar cuales
mejorarian su capacidad como SCM a través de la activacion compuesta. El tamafio de
particula se redujo en un 50 % después de 60 minutos de molienda de baja energia (Fig. 2.13),
aplicando ademas un tratamiento térmico entre 600° C y 800° C. Los resultados mostraron
que el rendimiento mecénico de las mezclas se puede mejorar hasta en un 40 % a los 90 dias

de curado, en comparacidn con los jales no tratados a un nivel de reemplazo del 40 %.

Fig. 2.13 Distribucion del tamafio de particula (DTP) de 8 jales y CPO [18].

Del mismo modo, Yi Zhong y col. [140] emplearon jales de mineral de hierro para preparar
materiales cementantes. Estudiaron las propiedades cementantes de los jales de mineral de
hierro activados mediante un proceso térmico compuesto. Mediante métodos de prueba como
DRX, termogravimetria con andlisis térmico diferencial (TG-DTA) y andlisis infrarrojo
(FT-IR) investigaron la variedad de fases y estructuras de los jales de mineral de hierro en el
proceso de activacion térmica compuesta. Los resultados revelaron que se puede obtener un

nuevo material cementante con un contenido del 30 % de jales de mineral de hierro tratados
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mediante activacion térmica combinada, cuya resistencia alcanza los estandares establecidos
para morteros convencionales. Por su parte, Wong R. y col. [141] calcinaron jales finos de
caolinita en un rango de temperatura de 600° a 1000 °C, para producir metacaolin. En su
investigacion describen el comportamiento de los jales finos calcinados como SCM en un
concreto de alto rendimiento, comparandolo con el rendimiento del metacaolin y humo de
silice. Se descubri6 que los jales calcinados tienen una excelente actividad puzoldnica en el
concreto, por lo que puede ser un material suplementario ecologico y potencialmente
rentable. En su investigacion Wang y col. [142], compararon las propiedades fisicas, los
mecanismos de reaccion y los tipos de productos de hidratacion del cemento preparado con
minerales de oro GT (C—GT) y del Cemento Portland Ordinario (C—SS). Mediante el analisis
de DRX, el andlisis termo gravimétrico (TG) y el anélisis MEB-EDS se estudiaron las fases
mineralogicas del clinker y de las materias primas, los tipos de productos de hidratacion y la
micro topografia. También estudiaron la consistencia, el tiempo de fraguado, la resistencia a
la flexion y los valores de resistencia a la compresion de las muestras de cemento (C—GT y
C-SS), y la capacidad de combustion de las materias primas. El andlisis de capacidad de
combustion indicé que los GT proporcionaron una mayor reactividad. Los resultados de DRX
mostraron que las fases de clinker de los C—GT fueron Cs3S, C.S, C3A y C4AF. Sus resultados
de DRX, TG y MEB-EDS mostraron que los productos de hidratacion fueron hidroxido de
calcio escamoso, etringita en forma de barra y gel C—S—H granulado. Su resistencia a la
compresion y resistencia a la flexion fueron 30.4 MPa y 6.1 MPa a la edad de curado de 3
dias y 59.1 MPa y 9.8 MPa, respectivamente a la edad de curado de 28 dias, que fueron
ligeramente mas altas que las del C-SS. Ademas, los resultados mostraron que la
consistencia, el tiempo de fraguado inicial y el tiempo de fraguado final para los dos tipos de
cemento fueron similares, lo que sugiere que los GT podrian usarse para preparar cemento
Portland. En un estudio, Geng Yao y col. [143] prepararon diferentes tipos de mezclas para
investigar el efecto de la molienda mecanica sobre la actividad puzolanica y propiedades de
hidratacion de los jales de mineral de oro. Los resultados demostraron que la cristalinidad
relativa de las principales fases minerales en los jales se redujo por molienda mecénica,
ademas los jales molidos poseen una mayor actividad puzolanica en comparaciéon con los
jales crudos en un ambiente alcalino, y esta misma actividad aumentd gradualmente con el

tiempo de molienda (hasta en un 78.99 %). Se concluy6 que los jales activados son adecuados
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como aditivo de cemento Portland dado su indice de actividad. Los principales productos de
hidratacion encontrados fueron el gel amorfo C—S—H en un sistema de jales molidos
activados por CaO, asi como cristal de AFt en presencia de anhidrita. Basado en el andlisis
MEB, el gel C—S—H amorfo solidifica Alz*, K" y Na* durante el proceso de hidratacion. En
2014, Lilies Widojoko y col. [144] dieron continuacion a estudios previos, en los que se
propone el uso de jales para la fabricacion de concreto convencional. Para su estudio se
emplearon jales de oro como sustituto del agregado fino en la producciéon de concreto
proyectable. Sus resultados mostraron que el porcentaje de sustitucion optima de jales es de
hasta un 25 % tanto para concreto convencional como para concreto proyectado. En los
estudios de laboratorio realizados, se afiadi6 un aditivo, el cual es un material compuesto de
monomeros, denominado comercialmente como Polcon y posteriormente se realizaron
pruebas de resistencia mecanica. La resistencia a la compresion alcanzada en el laboratorio
fue de 32.7 MPa cuando no se uso el aditivo Polcon. Al usar Polcon, la resistencia a la
compresion alcanzo6 33.5 MPa. La resistencia a la compresion del concreto proyectado en el
ensayo de campo fue de 20.3 MPa.

En este estudio se ha propuesto el empleo de la molienda mecanica con un molino de bolas
planetario (PBM) para la activaciéon mecénica de jales de oro y plata. Estos molinos han
mostrado buena eficiencia con tiempos de procesamiento cortos, manejo seguro y buena
reproducibilidad. El principio de este molino se basa en lo siguiente: el vial esta unido a un
disco que gira alrededor del eje central. Al mismo tiempo, el vial gira alrededor de su propio
eje. Durante el proceso, el movimiento de las bolas puede adquirir diversos regimenes de
movimiento los que dependen de varios parametros del proceso [145,146]. Por ejemplo, el
aumento de la velocidad de revolucion y/o el volumen contenido en el mismo, asi como la
relaciéon muestra/medios de molienda. Existen tres tipos de regimenes que pueden ocurrir al
interior del vial: régimen de cascada, régimen de cataratas y finalmente a un régimen de

balanceo [147], como se observa en la Fig. 2.14.
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Fig. 2.14 Representacion esquematica de los regimenes de movimiento en un PBM:

cascada, cataratas y balanceo, respectivamente [146].

En el trabajo presentado se propone el uso del GST para la preparacion de un CPC, que desde
una perspectiva global es propicio para la gestion eficiente del GST y la disminucién gradual

de la dependencia de la industria cementera de la materia prima silicea tradicional.

2.5.3.1 Lixiviacion de metales pesados y elementos potencialmente toxicos (EPT)

Los metales pesados son elementos metalicos presentes de forma natural en el ecosistema,
son considerados toxicos cuando se presentan en concentraciones elevadas o cuando llegan
a acumularse en los organismos vivos, incluido el ser humano. Los iones de metales pesados
son estables frente a contaminantes ambientales persistentes, ya que no pueden degradarse ni
descomponerse bajo condiciones naturales [148]. La toxicidad ocasionada por metales
pesados puede provocar dafios o reduccion de la funcidn nerviosa central y mental, un menor
nivel de energia y dafos a la composicion de la sangre, los pulmones, los rifiones, el higado
y otros organos vitales [149]. Las alergias son frecuentes y el contacto repetido y prolongado
con algunos metales o sus compuestos puede incluso causar enfermedades cancerosas y no
cancerosas [112]. Debido a la pesada carga de metales pesados que se ha reportado en los
residuos de mina, es importante determinar la concentracion de estos metales potencialmente
disponibles en los materiales de construccion con adiciones de jales de mina. Los minerales
de sulfuro presentes en algunos jales de mina como lo son la pirita (FeS»), la pirrotita (Fei-
S), y la calcocita (CuzS) se oxidan en presencia de aire y agua, produciendo acido sulfurico
y liberando 6xidos metalicos como FeO, dando lugar al proceso denominado drenaje 4cido
de mina. Este fenomeno provoca que el pH se acidifique y se dé una mayor lixiviacion de
metales pesados como Cd, As y Cu. De manera general se han reportado tres métodos para
minimizar los riesgos ambientales potenciales ocasionados por los jales de mina y el drenaje

acido [150,151]:
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1. Aislamiento de los jales de mina: la técnica mas empleada es la contencion de los
jales del entorno circundante, por ejemplo, tapando y asegurando la superficie de
embalse con un sistema de cierre similar al utilizado para los vertederos.

2. Estabilizacion quimica de los jales de mina: Es un proceso de conversion de un
residuo toxico a una forma fisica y quimicamente mds estable, es decir, altera
quimicamente los residuos peligrosos para producir una forma menos téxica o menos
movil. Implica interacciones quimicas entre los residuos y el agente aglutinante.

3. Inmovilizacién/encapsulacion: el proceso de inmovilizacién y encapsulacion de
metales pesados de los residuos consiste en su mezcla con materiales (como los
cementantes) que solidifican y unen las particulas de los desechos con metales
pesados. Una vez que la mezcla fragua, se generan residuos monoliticos con
integridad estructural y estabilidad a largo plazo.

4. Solidificacion/estabilizacion: la solidificacion convierte los desechos liquidos,
lodos semisolidos o un polvo en una forma monolitica o material granular que
permitird una manipulacion y transporte relativamente facil a los vertederos.

En todos los casos se obtiene como resultado, la minimizacién o inhibicion de la lixiviacion
de metales pesados, reduciendo asi los riesgos medioambientales que significan.

Los aglutinantes méas comunes para el tratamiento de residuos con metales pesados y EPT
empleados durante los ultimos afios son: el cemento Portland, los cementos activados
alcalinamente o geopolimeros, asi como la ceramica de fosfato. Diversos estudios realizados
sobre materiales cementantes a base de CPO y con adiciones o sustituciones con residuos o
sub productos de otras industrias han demostrado que estos materiales tienen un alto grado
de inmovilizacion de metales pesados [152,153]. Esto es debido a las propiedades de la
matriz de cemento endurecida, la cual ha sido aprovechada como un material eficaz y seguro
en el proceso de inmovilizacion permanente de residuos peligrosos [154]. Las propiedades
de inmovilizacion de la matriz de cemento, en morteros y concretos, son atribuidas
principalmente al gel C—S—H [155]. Como se mencion6 con anterioridad, estos geles de
silicato de calcio son el componente dominante de las pastas de cemento endurecidas,
representando hasta el 70 % del volumen [48]. La cantidad y morfologia de la fase C—S—-H
depende de la seleccion de los componentes del aglutinante. Algunos autores creen que los

principales factores que influyen en el potencial de inmovilizaciéon del gel C—S—H son la

49



[IMM-UMSNH

capacidad de incorporar elementos extrafios a la estructura, el efecto de los silicatos de calcio
hidratados como intercambiadores i0nicos, la baja permeabilidad de la fase C—S—H, actuando
como barrera a la migracion de particulas y su gran superficie especifica [156,157]. Ademas,
la fase C—S—H permanece en estado de equilibrio con la fase liquida presente en los poros y,
dependiendo de la concentracion de hidroxido de calcio en esta etapa, emite o absorbe iones
Ca®" de la misma [158]. El pH alto (> 12.4) del liquido presente en los poros favorece la
precipitacion de hidroxidos y otros compuestos insolubles de metales pesados [159].

Kuterasinska-Warwas y Krol [152] estudiaron la lixiviacion de metales pesados a partir de
compuestos cementantes elaborados con cementos ternarios nuevos. Encontraron que las
matrices solidificaron metales pesados como Cu, Cr, Pb y Zn, previamente introducidos en
ellas como sales solubles. Por su parte, Huixia Lu y col. [154] midieron la lixiviacién de
metales en el cemento en diversas condiciones ambientales para evaluar su seguridad
ambiental. Se solidific6 un producto de cemento que contenia clinker, que se produjo a partir
del co-procesamiento de desechos peligrosos en hornos de cemento, y se caracterizéd la
lixiviacion de metales como Cr, Ni, As, Co, V, Cu, Cd; Pb, Zn, Mn, Sb, y Ti. Los resultados
indicaron que los metales en los cementos eran lixiviables en varios medios en orden
descendente: agua de mar, agua subterranea y lluvia 4cida. Cr, Ni, As, Co y V se lixiviaron
mediante agua de mar simulada, mientras que Cu, Cd, Pb, Zn, Mn, Sb y TI no se lixiviaron

en agua de mar simulada, agua subterranea o lluvia 4cida.
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Capitulo 3 METODOLOGIA

El siguiente capitulo describe la caracterizacion fisica, quimica y mineralogica de los
materiales de partida, asi como el disefio de un cemento compuesto a través de la sustitucion
del CPO por PT-GST. El esquema de la metodologia general de la investigacion se muestra
en la Fig. 3.1. La primera etapa consisti6 en la caracterizacion de los materiales de partida
que permitié proponer un método de activacion adecuado para incrementar la reactividad del
material. De acuerdo con los métodos de activacion propuestos, se valoraron las condiciones
Optimas de activacion con base en la determinacioén del ancho de pico (Full Width at Half
Maximum FWHM) y tamafio de cristalito (L). Al seleccionar las condiciones de activacion
mecénica y térmica Optimas se determind la resistencia mecéanica a la compresion con
diferentes porcentajes de sustitucion de cemento por jales activados y con ello, el indice de
actividad resistente (IAR) para cada tipo de activacién. Una vez seleccionadas las
condiciones de activacion Optimas, se evaluaron pastas cementantes y morteros en estado
fresco a través de determinaciones de fluidez, consistencia normal, asi como tiempos de
fraguado inicial y final. Del mismo modo se evaluaron morteros en estado endurecido,
determinando la microestructura y mineralogia de los productos de hidratacion a diferentes

dias de curado.

Caracterizacion inicial de materiales de partida
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Fig. 3.1 Metodologia general de la investigacion.

3.1 Materiales

Los jales empleados en este estudio, se obtuvieron de la mina de oro y plata San Martin, de
la CIA “Pefia de Bernal”, Querétaro, México. Se recolectaron aproximadamente 500 kg de
jales del mismo talud a una profundidad de hasta 3 m. Los jales fueron sometidos a un pre
tratamiento mediante un secado en mufla a 105° C y tamizado en malla nim. 16. Estos jales

se denominaron PT-GST (Fig. 3.2) y fueron utilizados para las pruebas posteriores.

Fig. 3.2 Jales de oro y plata en condicion de pre tratamiento.
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El cemento Portland empleado fue un cemento Portland Ordinario Blanco CPO 40 B,
elaborado por la empresa cementera nacional Cruz Azul S.C.L. La arena empleada fue

Sikadur® Arena silica, conforme a la norma ASTM C 778-2003 [160].

3.2 Caracterizacion fisico quimica de materiales de partida

3.2.1 Morfologia de grano

La morfologia de grano de los PT-GST se determind utilizando un Microscopio Electronico
de Barrido JEOL JSM-6400 basado en un cafiéon de electrones de catodo termoidnico con
filamento de tungsteno y detector de electrones secundarios y retro dispersados. Las muestras

se metalizaron con una capa de cobre.

3.2.2 Contenido de humedad
Para la determinacion del contenido de humedad se pesaron 500 g de PT-GST, las muestras
se mantuvieron en una mufla durante 24 h a 115° + 1° C. El contenido de humedad se

determino por diferencia de pesos en una balanza con una precision de + 0.1 g.

3.2.3 Pérdida de materia organica por ignicion (PPI)

Los PT-GST se tamizaron por la malla num. 270, se secaron durante 1 h en una muflaa 115°
+ 1° C y posteriormente se efectud la prueba. La determinacion de PPI se realizo en una mufla
durante 6 h a temperatura constante de 525° = 1° C. El contenido de materia organica se

determind por diferencia de pesos en una balanza con una precision de + 0.1g.

3.2.4 Determinacion de pH

La determinacién del pH en muestras de PT-GST se realizé conforme al método NMX-AA—
008—SCFI-2000 [116]. El equipo utilizado fue un Potenciémetro Thermo Scientific Modelo
Orion Star A211. Para su calibracion se utilizaron soluciones Buffer de 4.00 (+ 0.02), 7.0 (£
0.02) y 10.00 (£ 0.02) con una calibracion del 98 % de exactitud como se muestra en la Fig.
3.3a.
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3.2.5 Potencial zeta y conductividad eléctrica

La determinacion del potencial zeta se llevo a cabo en un equipo marca Colloidal Dynamics
ZetaProbe Analizer en una solucion al 5 % en peso de PT-GST como se observa en la Fig.
3.3b. El medio de disolucion en ambos casos fue agua destilada. Para alcanzar los valores de

pH de inicio se emplearon soluciones de hidroxido de sodio y acido clorhidrico.

Fig. 3.3 Determinaciones de a pH en muestras de PT-GST y b Determinacién del poencial
zeta en PT-GST.

3.2.6 Densidad real

La densidad real se determind en una muestra de PT-GST de 10 g. El equipo utilizado fue

picnometro de helio marca Micrometrics Cacuy 1330.

3.2.7 Analisis Infrarrojo por Transformada de Fourier (FT-IR)

Para las mediciones de FT-IR se mezclaron muestras de 1 mg de PT-GST con 100 mg de
bromuro de potasio (KBr) y luego se prenso la mezcla en forma de pastilla, la muestra se
analiz6 mediante un equipo marca Bruker modelo Tensor 27. El rango de analisis fue de 4

000 a 400 cm™!, con resolucion de 4 cm™ y con tiempo de escaneos de muestra de 32 scans.

3.2.8 Analisis termo gravimétrico (TG)

Se efectud el andlisis de termogravimetria en un equipo Discovery TGA 5 500, marca TA
Instruments, en muestras de 5 g de PT-GST. Las condiciones de la prueba fueron un rango
de temperatura de 30° a 950° C, en una atmoésfera de nitrogeno y a una velocidad de

calentamiento de 10° C/min.
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3.2.9 Finura
La determinacion de finura se llevd a cabo en tres muestras de 500g de PT-GST cada una,

para valorar la cantidad de material retenido (en condicion himeda) y que pasa la malla nam.

325, de acuerdo con la norma ASTM C 618 [161].

3.2.10 Distribucion de tamaiio de particula

La distribucion de tamafio de particula (DTP) de los PT-GST y del CPO fue analizada con
un equipo Beckman Coulter LS 100Q, en medio seco (5 g). Para la determinacion de la DTP
de los jales activados (ACT—GST), debido a la reduccién del tamafio de particula y a las

caracteristicas del equipo, se realizé en medio humedo (10 g).

3.2.11 Composicion quimica
La determinacion de los componentes quimicos se realizd con un equipo de Fluorescencia
Bruker S8 Tiger. Mediante Fluorescencia de Rayos X (FRX) se determin6 la composicion

quimica por 6xidos de los PT-GST, del CPO y de la arena de silice.

3.2.12 Estructura cristalina

El anélisis de las principales fases cristalinas de los materiales de partida se realiz6 por medio
de Difraccion de Rayos X (DRX) mediante un Difractometro Bruker D8 Advance. Las
condiciones de estudio fueron: intervalo de paso de 0.02, tiempo de integracion 0.6s y el
intervalo de angulo de 20-80° 20. Ademas, fueron determinados el FWHM y L de las
particulas en funcién del tiempo de molienda y de la temperatura de tratamiento térmico
aplicados. E1 FWHM se define como el ancho del pico de difraccion (en radianes) a una altura
a medio camino entre el fondo y el pico maximo y permite estimar el tamafio de los cristales
[14]. Para la determinacién del L se empled la ecuacion de Scherrer (Ec.1) [15, 16], en dicha

ecuacion se considera que el ancho de pico es inversamente proporcional al tamano de cristal:

@
Axk

L= FWHM x cos 0

Donde:
L = Tamaio promedio de cristalito.

A= Longitud de onda de los rayos X utilizados para la difraccion.
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k = Constante de proporcionalidad o constante de Scherrer (0.94).
FWHM = Ancho a la altura media del pico de difraccion de la muestra.

6= Valor del angulo en radianes.

3.2.13 Contenido de elementos potencialmente toxicos

La determinacion del contenido de EPT se realizd en agua regia a una relacion 3:1
(HCI:HNO3). Se digirieron los PT-GST en el agua regia a una relacion 1:5, se agitaron 24 h
a 450 rpm en un agitador magnético y se filtraron. Posteriormente la muestra se analizé por
absorcion atomica de flama para determinar el contenido de Cd, As, Au y Ag en un

espectrometro de absorcion atdémica marca Perkin Elmer, modelo 3 100.

3.3 Activacion mecanica y térmica

La activacion mecénica se realizd6 en un molino de bolas planetario PM 100 modelo
RESTCH, con una capacidad de volumen maximo de 500 ml, alcanza una velocidad de hasta
650 rpm y tiene la posibilidad de rotacion en dos sentidos (Fig. 3.4a), el vial y las bolas fueron
de acero inoxidable con diametros de 1/8”, 3/16”, 3/8”, 1/4”, 1/2”, 5/8” y 3/4” (Fig. 3.4Db).
La determinacién de los diametros de los medios de molienda se ajust6 a la granulometria de
los PT-GST. Por otro lado, se consideraron dos constantes, correspondientes a la relacion
muestra/medios de molienda (1:5) y la velocidad (450 rpm), la variable fue el tiempo de
molienda, correspondiente a 100, 120 y 140 min. Los jales activados se denominaron de la
siguiente manera ACT-MEC-GST-100 min, ACT-MEC-GST-120 min y ACT-MEC-
GST-140 min.

b » .
l".
‘s
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Fig.3.4 Proceso de activacién mecanica a Molino de bolas planetario y b Vial con PT-GST

y medios de molienda.
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Con respecto al proceso de activacion térmica, se realiz6 en cuatro muestras de PT-GST de
500g cada una, las cuales fueron sometidas a calentamiento a las temperaturas de 400°, 600°,
800°y 1 000° C en un horno marca Nabertherm® (Fig. 3.5a), modelo L0O8/14 a una velocidad
de calentamiento de 10° C/min y un tiempo de permanencia de 30 min. Una vez finalizado
el tiempo de permanencia los jales se retiraron del horno y se enfriaron a temperatura
ambiente como se muestra en la Fig. 3.5b. Los PT-GST activados se denominaron de la
siguiente manera: ACT-TER-GST—400° C, ACT-TER-GST-600° C, ACT-TER-GST-
800° C y ACT-TER-GST-1 000° C.

g 3'» ‘n‘:'.

,- 1'-::'& X

Fig. 3.5 Proceso de activacion térmica a Horno Nabertherm y b PT-GST sometidos a

tratamiento térmico.

3.4 Caracterizacion fisico-quimica de los jales activados (ACT—GST)

Los PT-GST activados (ACT—GST) bajo las diferentes condiciones mencionadas fueron
caracterizados mediante los procedimientos empleados para los materiales de partida,
descritos en la seccion 3.2. Una vez caracterizados y analizados, los ACT-GST en ambas
condiciones fueron utilizados para la preparacion de pastas de morteros sustituidos en
diferentes porcentajes en pruebas en estado endurecido para determinar su actividad
puzolanica y el porcentaje Optimo de sustitucion para la preparacion de cementos

compuestos.
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3.5 Determinacion de la resistencia mecanica a la compresion e Indice de Actividad

resistente (IAR)

3.5.1 Preparacion de cubos de morteros

La resistencia mecénica a la compresion e AR se determinaron a partir de los ensayos
efectuados en especimenes cubicos de morteros control y experimentales. Un total de 30
cubos de 5 x 5 x 5 cm de arista fueron elaborados conforme a los procedimientos descritos
en las normas ASTM C 305 y ASTM C 311 [162,163] (Fig. 3.6). Los morteros con
sustitucion fueron dosificados de acuerdo a las cantidades de 1a Tabla 3.1 para cada condicion
de activacion. Los morteros se denominaron de la siguiente manera, los sustituidos al 10 %
E10, los sustituidos al 15 %, se denominaron E15, los sustituidos al 20 % se denominaron
E20 y finalmente, los sustituidos al 30 % se denominaron E30. La relaciéon cemento/arena
fue 1:2.75 y larelacion a/c fue de 0.45, de acuerdo a lo especificado en las normas. Los cubos

se curaron en camara humeda durante 28 dias de acuerdo a la norma ASTM C 109 [164].
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Fig. 3.6 Preparacion de cubos de mortero a Colado y b Cubos de mortero en estado fresco.

Tabla 3.1 Dosificacion de cubos de mortero (ASTM C 311-2004) [82].

Materiales Mezcla de control ACT-GST
E10 E15 E20 E30
Arena (g) 350 350 350 350 350
CPO (g) 127.27 114.55 108.18 101.81 89.08
ACT-GST (g) 0 12.72 19.09 25.46 38.19
Agua (ml) 99 ml de agua requerido para fluidez + 5 de
control.
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Una vez finalizado el tiempo de curado, las dimensiones y masa de los cubos fueron
determinadas (Fig. 3.7), posteriormente la prueba de compresion se efectudé en una prensa
eléctrica digital marca Elvec con una capacidad de carga maxima de 120 toneladas, de

acuerdo a la norma ASTM 270 [165] (Fig. 3.8).

Fig. 3.7 Mediciones para a Determinacion de las dimensiones y b Determinacion de la

masa de los cubos de mortero.

Fig. 3.8 Prensa eléctrica digital Elvec.
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3.5.2 Determinacion de resistencia a la compresion en morteros

Para efectuar las pruebas de resistencia mecanica, las muestras de morteros control y
experimentales se ensayaron inmediatamente después de sacarlas del cuarto hiimedo a los 28
dias de curado. Todas las muestras de morteros fueron ensayadas dentro de la tolerancia
admisible de la norma ASTM C 109 [164], la cual especifica un tiempo de +£12 h para una
edad de ensayo de 28 dias. Una vez obtenida y registrada la carga total méxima indicada por

la maquina de ensayo, se calculo la resistencia a la compresion mediante la Ec. 2.

fm=P/A )

Donde:
fm = Resistencia a la compresion (MPa).
P = Carga total maxima (N).

A = Area de la superficie cargada (mm?).

3.5.3 Determinacion del indice de Actividad Resistente (IAR) en morteros

El IAR hace referencia al valor de resistencia mecanica alcanzada por los morteros
experimentales en comparacion con el mortero control. La norma ASTM C 61812 [161]
indica que, para que un material sea considerado como una puzolana, debe alcanzar como
minimo el 75 % de la resistencia obtenida en un mortero de control, curados por 28 dias en
camara humeda. Por lo anterior, se consideré como un 100 % la resistencia obtenida en los
morteros control y se llevd a cabo la conversidon para las resistencias obtenidas en los

morteros experimentales sustituidos con ACT-GST en ambas condiciones de activacion.

3.6 Evolucion de la resistencia mecanica a la compresion y determinacion de los
productos de hidratacion en morteros experimentales en funcion del tiempo de curado
Una vez seleccionados los porcentajes de sustitucion con los cuales se alcanza el {AR
normado, que correspondieron al 10 y 15 %, se procedi6 a elaborar muestras de mortero
conforme al método descrito en el apartado 3.5.1 para evaluar la resistencia a la compresion
a las diferentes edades de curado correspondientes a 3, 7, 14, 28 y 90 dias. Una vez finalizada
la prueba de compresion, se recuperaron fragmentos de los morteros fracturados, los cuales

fueron triturados, tamizados, homogeneizados y colocados en un horno a 100° C durante 24
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h con el fin de detener el proceso de hidratacion. Dichas muestras se emplearon para realizar

los andlisis por MEB-EDS, DRX, TG y FT-IR (Seccion 3.2.7,3.2.8 y 3.2.11).

3.6.1 Morfologia de productos de hidratacion
Para cada porcentaje de sustitucion (10 y 15 %) y dias de curado (3,14, 28 y 90 dias), las
muestras secas se analizaron por MEB—EDS para identificar los productos de hidratacion de

los morteros experimentales y control.

3.6.2 Estructuras cristalinas de los productos de hidratacion
Para cada porcentaje de sustitucion (10 y 15 %) y dias de curado (3,14, 28 y 90 dias), las
muestras secas se analizaron mediante DRX para identificar los productos de hidratacion de

los morteros experimentales y control de acuerdo al punto 3.2.12.

3.6.3 Analisis Termogravimétrico (Analisis TG)

Se efectuo el analisis de termogravimetria en un equipo Discovery TGA 5500, marca TA
Instruments, en muestras de 5 g. Las condiciones de la prueba fueron un rango de temperatura
de 30° a 950° C, en una atmosfera de nitrégeno y una velocidad de calentamiento de 10°

C/min.

3.6.4 Analisis Infrarrojo por Transformada de Fourier (FT-IR)
Se realiz6 el andlisis en muestras de mortero control y morteros E15 sustituidos con ACT—
GST en ambos procesos de activacion y curados por 3 y 28 dias. El andlisis se realizo

conforme al punto 3.2.7.

3.6.5 Lixiviacion de elementos potencialmente toxicos en morteros (EPT)

La lixiviacién de EPT correspondientes al Cd, Au, Ag y As en morteros E15 curados por 3 y
28 dias. Las soluciones para lixiviar fueron agua marina y agua subterrdnea de acuerdo con
la composicion quimica utilizada por Lu y col. [154], la composicion se muestra en la Tabla
3.2. Los morteros se diluyeron en las soluciones en la relacion jales: solucion 1:5, se agitaron
durante 24 h, se filtraron y se analizaron mediante absorcion atomica de flama en un

espectrometro marca Perkin Elmer, modelo 3100. Ademas, las muestras de morteros
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experimentales se analizaron mediante FRX para determinar la concentracion de EPT

presentes en la matriz cementante, de acuerdo al punto 3.2.11.

Tabla 3.2 Composicion de agua marina y agua subterranea para lixiviacion de EPT [153].

Componentes
Agua marina | (mmol-L) | Agua subterrinea | (mmol-L™")
NaCl 245 MgSO4 53
MgCl 5.2 CaCl 16.7
CaCl 1.2 NaHCO; 16.1
NaHCO; 0.20 NaxSO4 8.0
NaF 0.003
SrCla 0.02
H3BOs 0.03
KBr 0.10
KCl 0.69
NasO4 4.1

3.7 Propiedades de pastas cementantes y morteros en estado fresco

3.7.1 Fluidez

La fluidez de la mezcla fue determinada conforme al procedimiento dado en el método de

ensayo ASTM C 1437-2001 [86]. La fluidez se determino primero en las mezclas de control

y en funcién de la fluidez obtenida, se empled la misma cantidad de agua para elaborar los

cubos experimentales, la dosificacion se muestra en la Tabla 3.3.

Tabla 3.3 Dosificacion para mezclas para determinacion de la fluidez [85].

Materiales | Mezcla de control | ACT-MEC-GST | ACT-TER-GST
E10 E15 E10 E15
CPO (g) 300 270 255 270 255
GST (g) 0 30 45 30 45
Agua (ml) 96 96 96 96 96

3.7.2 Tiempo de fraguado inicial y final y consistencia normal

El tiempo de fraguado del mortero se define como la transicion del material de fase liquida

o plastica a la fase solida o fraguada. Esta determinacion se realizé por medio de un aparato
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estandar de Vicat y las agujas de Gillmore conforme a los procedimientos descritos en la
norma NMX-C-057-ONNCCE-2015-Cementantes hidraulicos—Determinacion de la
consistencia normal [166]. Las proporciones para la realizacion de las pastas se muestran en

la Tabla 3.4.

Tabla 3.4 Dosificacion para mezclas para la determinacion de la consistencia normal y

tiempo de fraguado.

Materiales Mezcla de control | ACT-MEC-GST | ACT-TER-GST

E10 El5 E10 El5
CPO (g) 300 270 255 270 255
ACT-GST (g) 0 30 45 30 45
Agua (ml) 96 96 96 96 96
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Capitulo 4 RESULTADOS Y DISCUSIONES

El siguiente capitulo presenta los resultados obtenidos en las caracterizaciones fisicas,
quimicas y mineraldgicas efectuadas en los materiales de partida, los procesos de activacion
mecénica y térmica efectuadas en los PT-GST y con ello la seleccién de las condiciones
Optimas de activacion del material. Una vez seleccionados los procedimientos de activacion
se determinaron las propiedades en estado fresco y endurecido de pastas y morteros
sustituidos con ACT—GST, a través de estas determinaciones se demostrd que con el 15 %
de sustitucion se cumplen con los requisitos de resistencia mecanica a la compresion y con
las propiedades de fluidez, tiempos de fraguado y consistencia normal de acuerdo con las

normas mexicanas NMX-ONNCCE y las normas ASTM.

4.1 Caracterizacion fisico-quimica y mineralogica de jales

Los resultados obtenidos de la caracterizacion fisico—quimica y mineraldgica de los PT-GST
se presentan en la Tabla 4.1. Adicionalmente se presentan los requerimientos de acuerdo a la
norma ASTM C 618 para que un material sea clasificado como Puzolana Clase N [161]. De
acuerdo con el andlisis de la composicion quimica de los PT-GST se observa que los
contenidos minimos de SiO;, Al2O3 y Fe>Os superan el 70 % minimo establecido. La
presencia de sulfatos y 6xido de sodio se encuentran por debajo del rango méximo permitido.
En cuanto al contenido de humedad, en los depositos de jales convencionales varia de 10 al
100 % de saturacion [167]. En este estudio, la humedad contenida en los PT-GST fue de un
6 % en peso; la compafiia San Martin, quien suministr6 el material, reporta que los GST se
depositan con el 30 % de humedad, sin embargo, las condiciones climaticas, de transporte,
la edad y profundidad de disposicion del material han propiciado una pérdida considerable
de humedad en los GST recuperados, lo cual facilita los procesos de activacion dado que se
requiere menos energia térmica para alcanzar la condicion de pre tratamiento. Por otra parte,
la PPI en los PT-GST a la temperatura de 525° C fue despreciable, ya que no supera el 1 %,
lo que indica que el material carece de materia organica volatil a la temperatura tratada. Del
mismo modo se asume que el contenido de agua estructural en el material también es
despreciable [168]. En cuanto a la finura, la cantidad de finos retenidos en malla nim. 325

fue del 88 %, mientras que la permitida es de hasta 34 %, por lo que, una vez que el material
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fue sometido a activacion, se requiri6 determinar este valor nuevamente para determinar que
este valor se alcanzara para garantizar su uso. Con respecto a la densidad real de los PT—
GST, ésta fue de 2.56 g/cm?, este resultado es cercano a la densidad de sus principales
constituyentes que son 2.65 g/cm? del cuarzo y 2.71 g/cm? de la calcita. Por otro lado, la
densidad de un cemento Portland compuesto oscila entre 2.90 g/cm? [158] mientras que para
un cemento ordinario es alrededor de 3.15 g/cm’. El conocimiento de la densidad de
cementos compuestos tiene un papel esencial en la determinacion de las proporciones de la
mezcla de concreto. La densidad de cada SCM o del cemento compuesto permite una
evaluacion mas precisa del calculo de las proporciones de una mezcla de concreto en
volumen en lugar de en masa, lo cual resulta especialmente util en la aplicacion tecnologica
del material.
Tabla 4.1 Caracteristicas fisicas y composicion quimica de los jales en comparacioén con

una puzolana clase N [161].

Caracteristicas ASTM C 618 PT-GST
[161]

Dioxido de silicio SiO2

Oxido de aluminio ALO; | 70 %min. 73.46 %

Oxido de hierro (IIT) Fe203

Sulfatos SO; 5.0 % max. 0.11 %

Oxido de sodio NaO 1.50 % méx. -

Contenido de humedad % 3.0 % max. 6.0 %

Pérdida por ignicion PPI 10.0 % max. | Despreciable
(%)

Finura (cantidad maxima retenida en condicion humeda en % 34 % 88 %

malla nam. 325).

Densidad real g/cm® NR 2.56

En cuanto a los resultados obtenidos de la determinacioén de la composicion quimica, por el
porcentaje presentado en la Tabla 4.2, se infiere que los PT-GST de este estudio se
caracterizan por ser jales de oro siliceos [143]. La silice contenida se encuentra en forma de
cuarzo, que en su forma natural se cataloga como un material inerte o con baja actividad
puzolanica, en medios principalmente alcalinos [169]. El cuarzo es un material que
aparentemente no presenta planos de debilidad por lo que es altamente resistente a la
descomposicion, sin embargo, su estructura puede exhibir imperfecciones o defectos; la

interseccion de estos defectos en la superficie del cuarzo es importante porque crea puntos
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de alta energia superficial que son mas susceptibles a la disolucidn, confiriendo cierto grado
de reactividad o actividad puzolanica [170]. Por otro lado, un SCM es favorable si presenta
un alto contenido de CaO que sirve para reemplazar directamente al cemento como activador
[129]. En este estudio se tiene un elevado contenido de ambos componentes, que, tienen el
potencial de favorecer la formacion de productos de hidratacion y actuar como SCM. De
igual manera, Harrison A. [171] informé que la presencia de los cuatro 6xidos SiOz, Al>Os3,
Fe;O3 y CaO favorecen las reacciones quimicas que conllevan a la formacion de gel de
silicato de calcio hidratado (C—S—H) que como resultado mejoran el rendimiento mecanico
de morteros y concretos. La Tabla 4.2 muestra la composicion quimica del CPO y de la arena
de silice. La presencia de CaO y SiO: son el referente de las principales fases anhidras del
cemento correspondientes a C»S y C3S. Por otro lado, la arena, como su nombre lo indica, es
rica en silice y corresponde a una fase o componente no reactivo en la composiciéon de un
mortero.

Tabla 4.2 Composicion quimica de CPO Blanco y arena de silice.

Composicién quimica | CPO | Arena de silice
SiO2 (%) 18.1 | 77.2
ALOs3 (%) 390 | 121
SO3 (%) 438 | -
MgO (%) 0462 | —
K20 (%) 0.386 | 5.50
Na20 (%) - 2.32
CaO (%) 722 | 1.44
Fex03 (%) 0.389 | 1.15
TiO2 (%) 0.101 | 0.202
CeO: - 231
SrO (ppm) 874 163
Rb20 (ppm) — 103
ZrOz (ppm) 84.4 | 102
CuO (ppm) — 65.5
MoOs (ppm) — 51.2

En cuanto a la concentracion de EPT que fue determinada por medio de FRX y absorcion
atomica, se muestra en la Tabla 4.3, en la cual se comparan las concentraciones obtenidas en
cada andlisis. Los EPT son aquellos elementos que pueden dafiar a los seres vivos en
concentraciones tan pequefias como de 1 ppm (si son ingeridos, principalmente), entre ellos
se incluyen: As, Cd, Cr, Pb, Hg, V, Zn, S, etc. En cuanto a la presencia de As, se encuentra

en 537 PPM superando de manera considerable el maximo permitido por la SEMARNAT,
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este elemento es relevante ya que su liberacion tiene severas implicaciones medio
ambientales y a la salud humana. Sin embargo, estudios anteriores han demostrado que la
capacidad de lixiviacion de EPT esta relacionada con la alcalinidad del medio y la presencia
de carbonatos, que minimizan el potencial de lixiviacion de dichos EPT [153,154]. Por otro
lado, el S se encuentra en 961.5 PPM, sin embargo, la SEMARNAT no regula la cantidad de
S que pueden contener los jales. Se observa que, tanto la concentracion del S como la
concentracion del As, rebasan los limites maximos establecidos en la normatividad mexicana
[7], sin embargo, la presencia de carbonato de calcio en los PT-GST, que se disocia en 6xido
de calcio y se hidrata en forma de Ca(OH) favorece la inmovilizaciéon de EPT. Del mismo
modo, la cal viva e hidratada y la basicidad del medio reducen el proceso de lixiviacion [153].
Por otro lado, la presencia del V, también se encuentra en proporciones muy por encima del
rango maximo permitido, no obstante, anteriormente se han se han reportado las
caracteristicas de lixiviacion del V en jales de mina, encontrando que, bajo diferentes
tratamientos de lixiviacion de jales ricos en V, existe un bajo nivel de movilidad, alcanzando
deun 1 a 0.1% de vanadio lixiviable [172], por lo tanto, no se consideran peligrosos para la
salud humana, sobre todo si son incorporados en bajos porcentajes en materiales cementantes
[172].
Tabla 4.3 Contenido de EPT en PT-GST.

EPT FRX Absorcién atomica | ASTM C 618
SEMARNAT
As (ppm) 538 739 22
Au (ppm) - 0.116 No se especifica
Ag (ppm) - 0.454 No se especifica
S (ppm) 961.5 921 No se especifica
Cd (ppm) | No detectado 2 No se especifica
V (ppm) 880 - 78

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos del andlisis por DRX, la Fig. 4.1
muestra el difractograma de una muestra de PT-GST. En ella se observa que sus
constituyentes mayoritarios son fases de calcita (PDF 04—012—0489) y cuarzo (PDF 01-087—
2096). Ademas, la presencia de picos altos y esbeltos indica que es un material altamente

cristalino.
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Q: Cuarzo, SiO,
Q C: Calcita, CaCO,
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Fig. 4.1 DRX de PT-GST, Q- cuarzo, C-calcita.

En cuanto a la estructura cristalina analizada en la arena de silice, la Fig. 4.2 muestra el
difractograma obtenido; se identificaron las fases minerales cuarzo (PDF 01-087-2096),
ye'elemita (PDF 00-033-0256), hidrato de tricarbonato de sodio (PDF 00-014-0605) y
oxido de calcio aluminio galio (PDF 04-015-4527). Por otro lado, la Fig. 4.3 muestra el
difractograma del cemento Portland ordinario blanco (CPO), se observan las fases cristalinas

de alita (PDF 00-055-0738), belita (PDF 00-033-0302) y yeso (PDF 01-074-1904).

CNa Q: Cuarzo, SiO,
\ Y: Ye'elimita (3Ca0 3AL,03 CaSO,)
CNa: Hidrato de tridacarbonato de sodio (CNa,S;2H,0)
CaG: Oxido de calcio aluminio galio (CaAl, ; Gay s O,)

Intensidad [u.a.]

200°)

Fig. 4.2 DRX de arena de silice.
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A: Alita 3(Ca0-SiO,)
B: Belita 2(Ca0O- SiO,)
G: Yeso (CaS0O,) (H,0),

Intensidad [u.a.]

G

G

20(°)

Fig. 4.3 DRX de arena de CPO.

Después del andlisis de composicion quimica y mineraldgica, los PT-GST se ubicaron dentro
de un diagrama ternario SiO>—AlO3;—CaO ilustrado en la Fig. 4.4 [48]. El CaO es
cuantitativamente uno de los componentes mas importantes del cemento y normalmente se
introduce durante la fabricacion del cemento a partir de piedra caliza, principalmente calcita,
CaCOs, que se descarbonata aproximadamente a los 680° C. La silice, SiO, existe
naturalmente en estado puro como polimorfos cristalinos (por ejemplo, cuarzo, cristobalita y
tridimita) y como minerales impuros, poco cristalizados o amorfos (por ejemplo, 6palo y
pedernal). El SiO> se introduce en el cemento en los minerales de aluminosilicato del
componente de esquisto o arcilla en el horno y se combina con CaO durante el proceso de
clinkerizado para dar silicatos de calcio impuros denominados C3S y CsS, respectivamente.
Estos minerales constituyen la mayor parte del material hidraulicamente activo del clinker
de cemento Portland [173]. En el diagrama se muestra la localizacion de otros SCM, entre
los cuales se encuentran jales de oro evaluados como jales con potencial actividad

puzolanica, dicho material presenta una composicion similar a los PT-GST de este estudio.
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1. Jales de oro y plata (GST)
2. Jales de oro, [43]

3. Cemento, [43]

4. Jales de oro, [44]

5. Humo de silice, [44]

6. Ceniza volante, [44]

N NANNNNANNNS

100 @ 0
0 30 40 50 60 70 80 90 100
CaO ° 10 : A1203

Fig. 4.4 Diagrama ternario de las fases Si02—Al20O3—CaO [Elaboracion propia].

Por otra parte, en cuanto al analisis de DTP de los PT-GST, los resultados se presentan en la
Tabla 4.4, la cual muestra el Dio, Dso, y Doo, el tamafio medio de particula y la desviacion
estandar (D.E.) de los PT-GST y del cemento. El Dgg de los PT-GST fue 26.95 um, similar
al del CPO analizado, el cual fue de 26.97 um, lo anterior indica que el 90 % de las particulas
son inferiores a 27 um. El Dso del CPO fue de 12.48 um, mientras que el del PT-GST fue de
15.55 um. Finalmente, el Dig es el valor que més varié con respecto a ambos compuestos,
siendo de 1.37 um para el CPO y de 5.78 pm para los PT-GST, lo que indica la presencia de
particulas més finas en el CPO. La D.E. es mas grande para los PT-GST, lo que indica una
variacion mas grande en los tamafios de particula del material. Sin embargo, de acuerdo con
estudios sobre la actividad puzoldnica en polvos de cuarzo, se ha determinado que la
poblacion de particulas inferiores a 1 um, son responsables de la reactividad a edades
tempranas (hasta 7 dias) [174]. Por otro lado, los polvos micrométricos derivados de la
fragmentacion de particulas de cuarzo con didmetros que oscilan entre 1 y 10 um contribuyen

a la reaccion puzolanica completa a edades tardias (28 a 90 dias) [129]. Por lo anterior, contar
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con un material en el cual sus tamafios de particula estén en el rango de 1 a 10 um favoreceria

la adquisicion de resistencia posterior a los 28 dias de curado.

Tabla 4.4 Distribucion de tamafio de particula del CPO y de los PT-GST.

DTP (um) CPO | PT-GST
D1o 1.37 5.78
Dso 12.48 15.55
Do 26.97 26.95
Diametro medio | 9.27 7.96
D.E. 2.97 3.59

En lo que se refiere a la morfologia de las particulas que fueron analizadas por medio del
andlisis MEB, las particulas se caracterizaron por ser particulas angulares, con superficies
variadas entre lisas y porosas como se aprecia en la micrografia de la Fig. 4.5a. La superficie
angular del grano influye en la reactividad del material pues a medida que incrementa
también lo hace el area superficial especifica y con ello el area de reaccion [99]. Del mismo
modo, las particulas angulares mejoran la union en la interfaz cemento—agregado, lo que da
como resultado el incremento de la resistencia [131]. Por otro lado, ademas de la angulosidad
de las particulas también se observa una tendencia de aglomeracion de particulas finas
adsorbidas en la superficie de particulas mas grandes. Estas particulas se conocen como
"adsorbe" y en general son las que se encargan de desencadenar la reaccion puzolanica a
tempranas edades [169]. De acuerdo al analisis quimico elemental realizado por EDS, las
particulas con superficie visiblemente lisa se componen principalmente de Si, mientras que
las particulas porosas estdn conformadas por Ca como se observa en la Fig. 4.5b.
Adicionalmente, otros elementos minoritarios que integran a los jales se hicieron presentes
en el analisis por EDS como Fe, Mg, K y Al los cuales también fueron detectados en el

analisis FRX.
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Ca

K ACa Fe

Fig. 4.5 Micrografia a PT-GST. Puntos [ y II, particulas porosas. Puntos Il y IV, parficulas
lisas, b Analisis EDS de punto [ y analisis EDS de punto II.

Con respecto a los resultados obtenidos por FT-IR, la Fig. 4.6 muestra el espectro FT-IR del
PT-GST. Se distinguen bandas en 3 700, 3 625 y 3 450 cm™! correspondientes a enlaces O—
H, asociados a las moléculas de agua superficial o de poros, por otro lado, las bandas que van
de 2 000 a 2 500 cm! también se asocian a los enlaces O-H, sin embargo, en este caso
pertenecen al agua adsorbida o agua estructural [175]. Las bandas en 2 350 y 2 920 cm™! se
asocian a la vibracion del enlace C-O. La banda en 872 cm™! se asocia a las vibraciones del
enlace —COj3 del carbonato de calcio. Por otro lado, de 1 000 a 1 500 cm™ se identifican
bandas asociadas a los enlaces C-O, pertenecientes a los carbonatos de calcio de la calcita
[176], como se identifico por DRX. Finalmente, de 500 a 1 000 cm!, se identifican bandas
de silicatos, principalmente en 694 cm™! se muestra una banda simétrica asociada al enlace
Si—O-Si del cuarzo [177], fase mineral observada en DRX y FRX. El andlisis de estas bandas
es importante ya que, por un lado, da un referente del area superficial especifica, ya que, a
medida que aumenta el 4rea de superficie especifica, aumenta el nimero de Si—OH y aumenta
el nimero de grupos Si—O-Si ubicados cerca de la superficie y con ello la intensidad de la

banda es mayor [178,179].
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Fig. 4.6 FT-IR de PT-GST.

4.2 Caracterizacion fisico-quimica y mineralogica de jales activados (ACT-GST)

La Tabla 4.5 muestra la DTP de los ACT-MEC-GST en los tres tiempos de molienda
considerados. Se observa que con 100 min de molienda el tamafio medio de particula
disminuy6 de manera poco significativa. Con 120 min de molienda, el Dio, Dso y Doo
sufrieron un incremento en los valores en comparacion con los 100 min de molienda, lo
anterior puede estar relacionado a un fenémeno de aglomeracion de las particulas debido a
la naturaleza de auto agregacion presente en polvos de cuarzo, como lo mencionan Guzzo y
col. [180]. Sin embargo, con 140 min de molienda el tamafio se redujo mas del 75 % en
comparacion con el tamafio de los PT-GST, alcanzando un valor de 2 um. La reduccién mas
significativa del tamafo de particula se obtuvo con 140 min de molienda con la cual el tamafio
de particula paso6 de tener un Doy de 26.95 pm a 4.61 pm, un Dso de 15.55 um a 0.91 pm 'y
un Dipde 5.78 pm a 4.61 pm. La reduccion en el tamafio de las particulas, ademas de estar
asociada al efecto propio de la molienda, también se asocia con la descomposicion de la
calcita, ya que se ha determinado con anterioridad que en molinos planetarios se pueden
alcanzar temperaturas de hasta 600° C [181], temperatura a la cual la calcita comienza a
descomponerse. Derivado de lo anterior se selecciono el tiempo de 140 min como pardmetro
optimo, con el cual se alcanzaron los tamafios de particula mas finos y consecuentemente el
mayor incremento en el area superficial especifica, incrementando a su vez el area reactiva
en las particulas [182]. El tamafio de particula, asociado a la finura del material, es un factor
que afecta de manera considerable en la actividad puzolanica de un SCM [174], reflejandose

en factores como la velocidad de la reaccion, el calor de hidratacion, la adquisicion de
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resistencias a edades tempranas y tardias, entre otras [183]. Se ha reportado con anterioridad
que el incremento de la finura de los SCM o puzolanas mejora la capacidad de llenado o
efecto “filler”, 1a capacidad de paso y la resistencia a la segregacion en la matriz, dando como
resultado una reduccién significativa de la porosidad que conlleva a una mayor actividad
puzolanica dentro de los materiales cementantes [184]. La actividad puzolanica se entiende
como una reaccion secundaria que se presenta en la hidratacion del cemento y tiene lugar
entre los productos de una reaccion principal de hidratacion del cemento, como puede ser la
CH y los productos reactivos presentes en los jales como la silice amorfa o la cal libre (CaO)
[131].
Tabla 4.5 Distribucion de tamafio de particula de los ACT-MEC-GST.

DTP ACT-MEC-GST

(um) PT-GST | 100 min | 120 min | 140 min
Do 5.78 0.52 2.84 0.50
Dso 15.55 1.19 5.31 0.91
Doo 26.95 4.64 10.93 4.61
Diametro medio 7.96 7.44 6.82 2.00
D.E. 3.59 2.52 5.98 9.88

En cuanto a la DTP de los ACT-TER-GST, los resultados se presentan en la Tabla 4.6. La
DTP varia de PT-GST a los ACT-TER-GST-1 000° C de la siguiente manera: el Doo
disminuye de 26.95 um a 8.66 um, el Dso disminuye de 15.55 pm a 2.50 um y finalmente el
Dio disminuye de 5.78 pum a 0.69 um. Finalmente, el tamafio medio de particula disminuy6
3 um. La disminucion en el tamafio de particula con respecto a los PT-GST se asocia a la
descomposicion y fragmentacion del CaCOs; (como se observa en las micrografias
anteriores). La calcita en su forma mas pura es un material térmicamente inestable, y puede
descomponerse alrededor de los 400° C, sin embargo, cuando esta acompaniada de otros
compuestos como el cuarzo, que es térmicamente mas estable, su temperatura de
descomposicion incrementa, pudiendo llegar a temperaturas superiores a los 700° C [185].

Tabla 4.6 Distribucion de tamafio de particula de los ACT-TER-GST.

DTP ACT-TER-GST

(um) PT-GST 400° C 600° C 800° C 1000° C
Do 5.78 1.27 0.97 0.68 0.69
Dso 15.55 3.12 2.98 2.74 2.50
Doo 26.95 9.60 9.25 9.04 8.66
Didametro medio 7.96 5.05 4.77 4.49 4.27
S.D. 3.59 6.08 6.01 6.10 5.66

74



[IMM-UMSNH

Con respecto a la morfologia y evolucion del tamafo de las particulas de los ACT-MEC-
GST en funcién del tiempo de molienda aplicado, los resultados se presentan en las
micrografias de la Fig. 4.7. Las micrografias evidencian el decremento del tamafio de la
particula a medida que incrementa el tiempo de molienda. La Fig. 4.7a muestra particulas de
los PT-GST, es posible observar tamanos de particula superiores a los 100 pm, mientras que
los ACT-MEC-GST-140 min alcanzan tamanos de hasta 25 um (Fig. 4.7d). El analisis de
DTP concuerda con las micrografias obtenidas en el andlisis MEB. Ademas de la
disminucién del tamafio de particula, también se observa un cambio en la superficie y forma
de las particulas ya que en condicioén natural se presentan con formas angulosas, mientras

que después de la molienda los bordes se suavizan.

B R
S5

Fig. 4.7 Micrografia de a GST, b ACT-MEC-GST-100 min, ¢ ACT-MEC-GST-120 min
y d ACT-MEC-GST-140 min.

Por otra parte, la Fig. 4.8 compara los ACT-TER-GST a diferentes temperaturas de
calentamiento. La Fig. 4.8a muestra las particulas de ACT-TER-GST—400° C, en ella se
observan particulas prevalentes que superan los 50 um de longitud, a medida que la
temperatura de tratamiento incrementa se observa una disminucion gradual del tamafio de las

particulas como efecto de una descomposicion. En las Figs. 4.8b y 4.8c, a pesar de que aun
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hay particulas que superan los 50 um, son observables una mayor cantidad de particulas
inferiores a los 10 um. Finalmente, la Fig. 4.8d muestra los ACT-TER-GST-1 000° C, en
la cual se observa una distribucion mas uniforme con particulas inferiores a los 50 um. En
todas las temperaturas de tratamiento no se observé una variacion significativa en la forma y
textura de las particulas, pues conservan sus limites angulares y superficies lisas, se observo
la misma tendencia de aglomeracion de particulas finas alrededor de las particulas de
mayores dimensiones. Esta caracteristica de la superficie de las particulas que permanecen
con forma angular y textura rugosa mejoran las propiedades de friccion en las pastas de
cemento, lo que aumenta la resistencia del concreto [186]. Como se corrobora con los valores
de DTP, en las cuatro temperaturas de tratamiento el tamafio medio de particula se aproxima
a los 4 pm, existiendo una minima variacion entre el Dio y Dso. La fragmentacion de las
particulas corresponde en su mayoria a la fase calcita, dado que la pérdida de intensidad en

los picos ilustra la amorfizacion de la estructura cristalina.

TER-GST 800° Cy d ACT-TER-GST-1 000° C.

Los jales sometidos a ambos procesos de activacion se analizaron mediante DRX. Los

resultados obtenidos se muestran a continuacion.
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4.2.1 Activacion mecanica

Los difractogramas obtenidos por DRX a partir del andlisis a los ACT-MEC-GST se
muestran en la Fig. 4.9. Se puede observar que es un material altamente cristalino y que las
principales fases presentes son el cuarzo (PDF 01-087-2096) y la calcita (PDF 00-066—
0867). Del analisis efectuado, se seleccionaron tres planos de la fase cuarzo. Los planos
seleccionados fueron los correspondientes a los indices Akl (100), (101) y (103). Las
variaciones en el tamafio de cristalito durante la molienda se han examinado previamente
demostrando que la disminucién gradual de la intensidad de los picos favorece la reactividad

de las particulas [143].

[ l(1o1)

(100) (103)

140 min l

120 min

Intensidad [u.a.]

100 min |

PT-GST C C

10 20 % 40 s 6 7 80
26 [°]
Fig. 4.9 Difractograma de ACT-MEC-GST. Fases cristalinas: (C) calcita CaCO3 y (Q)

cuarzo SiOs.

La Fig. 4.10 corresponde a los patrones de los planos cristalograficos seleccionados y en ellas
es posible apreciar el comportamiento de la fase cuarzo en funcion del tiempo de molienda
aplicado. Para el caso de los picos (100) y (101) mostrados en las Figs. 4.10a y 4.10b, se
observa un desplazamiento del plano para los tiempos de molienda de 100 y 140 min de 0.3°
en 20, asociado a un esfuerzo de tension en las particulas de cuarzo que implica la

acumulacion de energia y el incremento de la reactividad de las particulas. En el caso del
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pico (103) mostrado en la Figura 4.10c se observa un ensanchamiento del pico y un
desplazamiento hacia dngulos anteriores de 0.3° en 20 para los tiempos 100 y 140 min.

El andlisis del FWHM y L en funcion del tiempo de molienda permitié determinar lo
siguiente, en la Fig. 4.11 se observa que el pico (100) tuvo un incremento del 0.012 en el
FWHM, mientras que se presentd una disminucion de 16.18 nm en L (Fig. 4.11a) de los GST
a los ACT-MEC-GST-140 min. Para el pico (101) se incrementd el FWHM en 0.023, y el
L disminuy6 18.34 nm (Fig. 4.11b). Finalmente, el pico (103) presentd un aumento del
FWHM de 0.029, mientras que el L tuvo un decremento de 19.61 nm (Fig. 4.11c). En el
tratamiento mecanico se consiguid un L en un rango de 78 nm hasta 105 nm en la fase cuarzo.
El L disminuy6 en promedio un 19 % de los GST a los ACT-MEC-GST-140 min, por lo

tanto, se selecciono este tiempo de molienda.
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Fig. 4.10 Difractogramas de morteros sustituidos con ACT-MEC-GST, fase cuarzo. a
Plano (100) 20.86°, b Plano (101) 26.62° y ¢ Plano (103) 54.84°.
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Fig. 4.11 FWHM y L en funcion del tiempo de molienda, fase cuarzo. a Plano (100) 20.86°,
b Plano (101) 26.62° y ¢ Plano (103) 54.84°.
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4.2.2 Activacion térmica

Los difractogramas obtenidos a partir del analisis por DRX de los PT-GST y ACT-TER-
GST se presentan en la Fig. 4.12. Las principales fases cristalinas corresponden al cuarzo
SiO, (PDF 01-087-2096) y calcita CaCO3 (PDF 00-066-0867). Es apreciable la alta
cristalinidad y pureza del material. Se observa que los picos de la fase calcita, principalmente
en los angulos 23 y 29° en 20 y después de los 800 °C ya no difractan, infiriendo como
resultado del tratamiento aplicado la calcita se descompuso, liberando CO,. Al igual que en

la activacion mecanica, se seleccionaron tres planos de la fase cuarzo, correspondientes a los

indices Akl (100), (101) y (103).

"1 aon
() 103
1000°C A — T, A
800°C
B
2
el
2
Z | 600°C
E
400°C
Q
Q C
PT-GST C Q ¢ ¢ ¢l Q@ Q Q
o 20 3% 4 s 6 70 80
20 [°]
Fig. 4.12 DRX de jales sometidos a tratamiento térmico. Fases cristalinas: (C) calcita
CaCOs y (Q) cuarzo SiOs.

En la Fig. 4.13, se observa el comportamiento de los planos cristalograficos seleccionados
en funcioén de la temperatura aplicada. En los picos (100) y (101) (Figs. 4.13a y 4.13b) se
observa un desplazamiento hacia 4ngulos inferiores de 0.3° en 26. Dicho efecto de
desplazamiento se asocia a una deformacion de la celda unitaria por esfuerzos de tension,
incrementando con ello el volumen de la celda unitaria [133]. En el caso del pico (103) (Fig.
4.13c), ademas del desplazamiento asociado a un esfuerzo de tensidon, se observa la

disminucion gradual del plano principalmente a la temperatura de tratamiento de 1 000 °C.
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La disminucion en la intensidad de la reflexion es una manifestacion de la amorfizacion del
material [187].

Es importante mencionar que el efecto de la activacion se ve reflejado de mayor manera en
las fases cristalinas que corresponden a la calcita, principalmente en los picos en los angulos
23°y 28°en 20 . Lo anterior es consistente con la DTP y con las micrografias obtenidas por
MEB, ya que se ha observado la presencia de particulas mas pequeiias, producto de esa
descomposicion [188].

En la Fig. 4.14 es apreciable el comportamiento del FWHM y del L en funciéon de los
tratamientos aplicados. El pico (100) tuvo un incremento de 0.007 en el FWHM, mientras
que el L disminuy6 11.37 nm en (Fig. 4.14a). Como se observa en la Fig. 4.14b, el pico (101)
incrementd 0.019 en el FWHM, y L disminuy6 16.22 nm. Finalmente, para el tercer pico
seleccionado (103), el FWHM aument6 un 0.05, por su parte el L tuvo un decremento de
30.23 nm (Fig. 4.14¢). En el tratamiento térmico se consiguid un L de hasta 57 nm en la fase

cuarzo con una disminucién promedio del 45.7 %
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Fig. 4.13 Difractogramas de morteros sustituidos con ACT-TER—-GST, fase cuarzo. a
Plano (100) 20.86°, b Plano (101) 26.62° y ¢ Plano (103) 54.84°.
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De acuerdo a la comparacion entre ambos métodos de activacion, tanto la molienda como el
tratamiento térmico generan efectos de tensidon en las particulas para las mismas fases
cristalinas con una orientacion preferencial en los planos (100), (101) y (103). Ademas, el
deslizamiento de los picos ocurre de manera similar, con hasta 0.3° de desplazamiento hacia
angulos menores en 2 0. Por lo tanto, se selecciond la activacion mecéanica por 140 min de
molienda (ACT-MEC-GST-140 min) y la activacion térmica a 1 000° C (ACT-TER-GST-
1 000° C), derivado de que tuvieron el mayor incremento en el FWHM y la mayor
disminucioén del L.

4.3 Potencial zeta y Conductividad eléctrica de PT-GST y ACT-GST

La Figura 4.15 presenta el potencial zeta de los PT-GST en funcion del pH en un rango de 4
a 12. Se observa una curva indefinida con pendientes ascendentes y descendentes a lo largo
de la variacion del pH. A pH 4 se observa un potencial zeta igual a 22 mV. AunpH de 5 a
6.5 comienza a disminuir hasta alcanzar un valor de 8 mV. Posteriormente, el potencial zeta
aumenta hasta su valor méximo positivo de 30 mV a un pH 8, en este punto la solucién tiene
mayor dispersion de las particulas. A partir de este pH el potencial disminuye
significativamente. El punto isoeléctrico se observa a un pH 8.5 y, en un rango de pH de 9 a
11.5, se observa un alto potencial zeta negativo que se mantiene constante en
aproximadamente -35 mV, esto se debe a la presencia de particulas de cuarzo. Las particulas
de jales ricas en fase de silicato tienen un potencial zeta entre -20,3 mV y -46,73 mV con un
rango de pH de 8 a 12 [189]. En este pH también hay una estabilidad considerable en el
sistema. Posteriormente, se alcanza nuevamente un punto isoeléctrico a un pH de 11.5 y
después el potencial zeta adquiere una carga positiva que aumenta hasta 24 mV a un pH de
12. El punto isoeléctrico es el punto donde la agregacion es mas probable, por tanto, las
particulas de PT-GST serian menos estables en medios alcalinos. Ademas, la magnitud del
potencial zeta da una indicacion de la estabilidad del sistema, por lo tanto, cuando las
particulas de PT-GST suspendidas presenten un alto potencial zeta negativo o positivo, como
aun pH de 8.5 a 11.5, podran repelerse entre si y no habra tendencia a que las particulas se
aglomeren. En medios acuosos, el pH es uno de los factores mas importantes que afectan el
potencial zeta de las particulas [190]. Los PT-GST tienen un pH de 9.3, por lo que son
basicos en medio acuoso, principalmente debido a la presencia de carbonatos, observados en

la composicion quimica y mineraldgica del material. La disociacion de grupos acidos (acidos

85



[IMM-UMSNH

carbonicos) en la superficie de las particulas da lugar a una superficie cargada negativamente.
La carga de una particula de carbonato de calcio est4d determinada por la adsorcion de iones
Ca®*, HCOs™ y COs* en la capa de Stern. Estos iones pueden proporcionarse mediante la
disolucion de carbonato célcico de acuerdo con la Ec. 3 [191].

CaCO3) + H,0 & Ca®* + HCO5 + OH™ 3)

La magnitud de la carga superficial depende de la fuerza acida o basica de los grupos
superficiales y del pH de la solucion. Si a la particula en suspension con potencial zeta
negativo se le afiade mas alcali (NaOHz), las particulas tenderan a adquirir mas carga
negativa. Si a esta suspension se le afiade un acido (HCl), se llegard a un punto en el que se
neutralizara la carga. La incorporacion de un acido puede provocar una acumulacion de carga
positiva si los iones se adsorben especificamente. Es importante considerar que la fase acuosa
de las suspensiones cementosas se caracteriza por un pH alto > 12 y fuerzas ionicas altas >
100 mmol/L [156]. La fase acuosa de las suspensiones de cemento contiene iones de otras
especies de componentes facilmente solubles del cemento. Durante los primeros minutos
después de anadir agua, se disuelven los sulfatos alcalinos (NaxSO4, K2SO4), la cal libre
(Ca0) y parte del sulfato de calcio (CaSOs) utilizado para controlar el fraguado. Por ello, la
fase acuosa contiene principalmente aniones sulfato e hidroxido, asi como cationes calcio,
potasio y sodio. Los iones adicionales de calcio y OH- resultan de la disolucion de C3S 'y

GsA.
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Fig. 4.15 Potencial zeta de PT-GST.
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La Fig. 4.16 muestra la conductividad del material en funcion del pH. En ella se observa una
conductividad de 8 mS/cm en medio 4cido (pH 4), a medida que el medio se vuelve basico
la conductividad decrementa hasta alcanzar su valor minimo de 2 mS/cm aun pH de 11, para
incrementar nuevamente a 3 mS/cm a un pH de 12. Mientras que el pH medido se debe a la
cantidad de iones de hidrogeno (H") e hidroxilo (OH") presentes en el agua de la suspension,
la conductividad medida es el resultado de una combinacion de los iones antes mencionados
y otros iones disueltos, principalmente Ca?* que provienen de la calcita [192]. Con
anterioridad se ha determinado en la medicion de la conductividad en lechadas de cemento
que en el momento en que la consistencia de una lechada de cemento comienza a aumentar,
la conductividad comienza a disminuir [193].

10

9

R4

Conductividad [mS/cm]

Fig. 4.16 Conductividad eléctrica PT-GST.

La Fig. 4.17 muestra el potencial zeta de los ACT-MEC—GST—140 min en un rango de pH
de 4 a 12. En medio acido el potencial zeta alcanza su valor maximo igual a 33 mV,
posteriormente la curva de potencial disminuye hasta alcanzar su valor minimo igual a 2 mV
en un rango de pH de 10 a 11, aumentando a 6 mV en un pH de 12. A diferencia de la gréafica
obtenida con el PT-GST, la curva de potencial zeta muestra una tendencia a disminuir. El
potencial zeta un medio basico es de 3 mV, es un valor bajo que puede promover la
aglomeracion de particulas de jales. La solubilidad y las concentraciones de las distintas

especies estan controladas por el pH. A pH neutro predominan los iones bicarbonato y Ca?".
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Asi, si la concentracion de calcio es suficiente, el CaCOs en el agua expuesta a la atmosfera
tiene un potencial zeta positivo. A pH alto (<10), los iones carbonato son predominantes y la
concentracion de Ca®* se reduce, lo que da como resultado un potencial de Stern negativo.

Las Ec. 4 y 5 muestran el comportamiento de la adsorcion de iones bicarbonato y carbonato:

Adsorcion de iones bicarbonato:

> Ca - HCO0,°,> CaOH, -+ HCOY @)
Adsorcion de iones carbonato:
> Ca -+ C0;~,> CaOH, - CO3 5)
50
45 A
40
35 ]
530
£
N
= 25
220
15 4
10
5
0 . . T T T T T
4 5 6 7 8 9 10 11 12
pH

Fig. 4.17 Potencial zeta ACT-MEC-GST—-140 min.

La Fig. 4.18 esquematiza la conductividad eléctrica de los ACT-MEC—-GST-140 min en un
rango de pH de 4 a 12. Este valor tiende a disminuir a medida que el pH se vuelve bésico,
alcanzando el valor minimo en un pH de 9, igual a 2 mS/cm, volviendo a incrementar hasta
3.5 mS/cm en un pH de 12. A pesar de que el potencial zeta de la muestra ha variado con
respecto al PT-GST, se observa que la conductividad tiene un valor similar, que es bajo. El
decremento de la conductividad de los ACT-MEC-GST-140 min puede deberse al inicio de
la precipitacion de lo iones Ca?" en forma de cristales de hidroxido de calcio, como lo

reportaron Hodne y Saasen [193].
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Fig. 4.18 Conductividad eléctrica ACT-MEC-GST—-140 min.

La Fig. 4.19 muestra el potencial zeta de los ACT-TER-GST—-140 min en un rango de pH
de 4 a 12. Se observa que el valor mas alto se presenta a un pH acido, y es igual a 48 mV. A
medida que aumenta el pH el potencial zeta alcanza el valor mas bajo, con un valor de 18
mV. Sin embargo, este valor es casi el doble del potencial zeta del ACT-MEC-GST-140
min, aumentando este valor se puede mejorar la dispersion de las particulas en el sistema
cementante, dando como resultado una matriz mas homogénea y por tanto mas resistente.
Después de que el pH sea igual a 10, el valor del potencial zeta disminuye rapidamente debido
a la disociacion de los grupos silanol en la interfaz. El equilibrio de disociacion de los sitios

silanol se debe al aumento del pH. La reaccion se lleva a cabo a través de Ec. 6.

= SiOH + OH~ & = Si0~ + H,0 (6)

&9
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Fig. 4.19 Potencial zeta de ACT-TER-GST-1 000° C.

Finalmente, la Fig. 4.20 muestra el comportamiento de la conductividad eléctrica en los
ACT-TER-GST-1 000° C. Se observa que al igual que con los ACT-MEC-GST-140 min
la conductividad tiende a disminuir a medida que el medio se alcaliniza, alcanzando su valor
mas bajo de 6 mS/cm a un pH de 12. Este rango es superior al de los PT-GST y de los ACT—
MEC-GST-140 min. El decremento de la conductividad de los ACT-TER-GST-1 000° C
puede deberse al inicio de la precipitacion de los iones Ca?* en forma de cristales de hidroxido

de calcio, como lo reportaron Hodne y Saasen [193].
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Fig. 4.20 Conductividad eléctrica ACT-TER-GST- 1 000°C.
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4.4 Resistencia mecanica a la compresion e indice de Actividad Resistente (IAR)

Con base en los resultados obtenidos al aplicar la carga axial y empleando la Ec. 1 se
obtuvieron las resistencias a la compresion (f'c) de los morteros control y experimentales con
sustitucion de cemento por ACT-GST en diferentes porcentajes y curados por 28 dias las
cuales se presentan en la Fig. 4.21. En el gréfico, las barras de color amarillo indican los
morteros que se elaboraron con sustitucion de PT-GST sin activar, las barras de color verde
indican los morteros que se elaboraron sin los mismos porcentajes de cemento y sin
sustitucion por PT-GST, las barras de color azul indican a los morteros experimentales que
se elaboraron con ACT-MEC-GST—-140 min y finalmente se muestran en color naranja los
morteros sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C. De izquierda a derecha, el primer grupo
de barras corresponde a los morteros control, que para todos los casos se tomo6 de referencia
el valor de f'c=22.24 MPa, este valor se encuentra dentro del rango establecido en la norma
ASTM C 270, la cual indica una resistencia minima para un mortero de cemento a los 28 dias
de curado de 17.2 MPa [165]. En el segundo grupo de barras referido como E-10, la barra
del mortero con PT-GST sin activar presenta una importante pérdida de resistencia, con un
valor de 14.1 MPa la cual fue la mas baja de este primer grupo, los morteros sin sustitucion
tuvieron un decremento poco significativo con una resistencia de 21 MPa, los morteros con
ACT-MEC-GST-140 min alcanzaron una resistencia de 19.1 MPa, y finalmente, los
morteros con ACT-TER-GST-1 000° C presentaron una resistencia de 20.5 MPa. En el
segundo grupo de barras, referenciado como E—15, los morteros disminuyeron su resistencia
a 13.5 MPa, siendo nuevamente el valor mas bajo del grupo, por otro lado, los morteros sin
sustitucion presentaron una resistencia de 20 MPa, los morteros con ACT-MEC-GST-140
min, alcanzaron una resistencia de 19.2 MPa mientras que los morteros con ACT-TER—
GST-1 000° C tuvieron una resistencia de 19.6 MPa. En el tercer grupo de barras referido
como E-20 los morteros con jales sin activar contintian con el menor desempefio igual a 10.2
MPa, los morteros sin sustitucion alcanzaron una resistencia de 18.3 MPa, los morteros con
ACT-MEC-GST-140 min presentaron una resistencia de 15.8 MPa y finalmente los
morteros con ACT-TER-GST-1 000° C tuvieron una resistencia de 18.8 MPa. Hasta este
porcentaje de sustitucion se observa que los ACT-TER-GST-1 000° C han mejorado el
desempefio mecanico en comparacion con los morteros que se le quit6d la misma cantidad de

cemento. El tltimo grupo de barras corresponde a los morteros sustituidos al 30 % referidos
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como E-30. Se observa que para los morteros con jales sin activar su resistencia alcanza el
valor mas bajo, la cual es igual a 8.5 MPa, por lo que la sustitucion del 30 % con GST sin
activar produjo una pérdida de resistencia del 62%. En el caso de los morteros sin sustituir
se observa una resistencia alcanzada de 15.99 MPa, esto representa la pérdida del 29 % de la
resistencia en comparacion con el mortero control. Por otro lado, los morteros que fueron
sustituidos con ACT-MEC-GST—-140 min tuvieron una resistencia de 15.5 MPa, lo que
significd la pérdida del 31 % de la resistencia en comparacién con el mortero control.
Finalmente, los morteros sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C tuvieron igualmente una
pérdida de resistencia del 31 %. Anteriormente se ha sefialado que los jales no tienen
propiedades cementantes y que al adicionarlos al cemento conllevan a una resistencia
reducida en el cemento y los morteros [182], lo que estd de acuerdo con los resultados
obtenidos en el primer grupo de morteros elaborados con PT-GST, en donde no solamente
no mejoraron las resistencias, sino que las disminuyeron de manera considerable, de tal
manera que su incorporacion en esta condicion esta descartada, incluso como material de
relleno o filler. Sin embargo, al sustituir el cemento con ACT—-GST los resultados demuestran
que los procesos de activacion, tanto mecanico como térmico tienen una influencia positiva
en la resistencia mecanica que adquieren los morteros, ya que sometidos a dichos procesos
de activacion la resistencia no sufre decrementos significativos hasta los 28 dias de curado.
Algunos de los factores que se han reportado en la literatura que afectan la disminucién de
resistencias al adicionar SCM es la finura del material, la cual ocasiona un mayor
requerimiento de agua para lograr una buena trabajabilidad, pero que disminuye la resistencia
a la compresion [194]. Algunos autores sugieren la utilizacion de fludizantes o
superplastificantes para evitar el incremento en del requerimiento de agua y con ello
conservar la relacion de disefio a/c para lograr las mejores resistencias en la dosificacion de

morteros o concretos [195] .

92



[IMM-UMSNH

25 - —
] Control sin activacion
Control sin sustitucion
] H ACT-MEC-GST

20 A @ ACT-TER-GST
E ] . I AR m
E‘ 047 0.56
§5] ] ]
515 ] 7
a ]
g
S
3
[s]
< 10 I 051
2 10
5 ]
L
v
7
[}
~ |

5 4
0 o WA W
C E-10 E-15 E-20 E-30

Sustitucion [%]
Fig. 4.21 Resistencia a la compresion promedio de morteros sustituidos con ACT-MEC—

GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C.

En funcion de las resistencias alcanzadas en la prueba de resistencia mecanica a la
compresion se determiné el [AR. Este indice hace referencia al porcentaje de resistencia que
alcanzan los morteros experimentales, tomando como referencia el 100 % de la resistencia
obtenida en el mortero control. El porcentaje minimo establecido por la norma ASTM es del
75 % alos 7 y 28 dias, arrojando un resultado indirecto de la reactividad del SCM [182]. La
Fig. 4.22 muestra los resultados obtenidos en el TAR en los morteros control, los cuales
alcanzaron las maximas resistencias y sirvieron como referencia para valorar las resistencias
de los morteros experimentales. En las muestras E-10, el decremento del [AR de los morteros
sin PT-GST fue del 5 %, los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C tuvieron un
decremento del 8 %, sin embargo, los morteros con ACT-MEC-GST-140 min, tuvieron un
decremento mas significativo del 14 %. Los morteros E—15 presentaron un comportamiento
similar tanto el mortero control como el mortero con ACT-MEC-GST-140 min. En este
caso, los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C presentaron el mayor decremento,
equivalente al 18 %. Para la sustitucion E-20, los morteros control y con ACT-TER-GST-1

000° C tuvieron el mismo desempefio, siendo los morteros con ACT-MEC-GST-140 min los
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que presentaron el desempefio mas bajo con una resistencia del 69.62 %, por lo que deja de
cumplir el requisito normado del 75 %. Finalmente, en todos los casos, las muestras E-30
tuvieron el decremento mas significativo, la resistencia disminuy6 cerca del 28 % en lo
morteros con PT-GST sin activar, mientras que los morteros con ACT-GST sufrieron un

decremento del 23 %.
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Fig. 4.22 Indice de actividad resistente (%) de morteros sustituidos con ACT-MEC-GST—
140 min y ACT-TER-GST-1 000°C.

Por otro lado, al determinar la resistencia a la compresion en las muestras de concretos o
morteros se puede conocer el porcentaje de resistencia adquirida a diferentes periodos de
tiempo. Dichas resistencias estan controladas por la velocidad de hidratacion o cinética de la
reaccion, tanto del cemento como de los componentes reactivos de los jales activados (silice
reactiva y 6xido de calcio). En el proceso de hidratacion de un cemento ordinario, las
resistencias alcanzadas a edades tempranas provienen de la hidratacion del CsS y del C;A. A
los 28 dias la alita ha hidratado cerca del 80 % y es la responsable de las resistencias
adquiridas hasta este periodo de tiempo. Por otro lado, la C,S se encarga de aportar
resistencias hasta los 90 dias de curado. De acuerdo al ACI 214, la resistencia a la compresion

de un cemento Portland ordinario evoluciona como lo muestra la Tabla 4.7.
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Tabla 4.7 Resistencia mecanica a la compresion adquirida en un CPO a diferentes dias de

curado [94].

Dias de curado | % de f'c adquirida
3 40
7 65
14 90
28 99
90 110

La determinacion del AR, junto con las pruebas indirectas de la actividad puzolénica como
DRX y TGA, proporcionan un parametro de la reactividad del material, por lo tanto, una vez
que se determinaron los porcentajes de sustitucion en los cuales el [AR fue superior al 75 %
para ambos casos de activacion, se procedi6 a evaluar la resistencia a la compresion en el
mortero control, asi como en morteros experimentales E10, E15 y E20, ya que los morteros
E30 no alcanzaron el IAR fueron descartados para los anélisis posteriores.

Los morteros experimentales E10 y E15 sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min y con
ACT-TER-GST-1 000° C se curaron a 3, 7, 14, 28 y 90 dias. Después de estos dias de curado
se determind la resistencia mecanica a la compresion. La Fig. 4.23 muestra el
comportamiento en la resistencia de los morteros E10 con ACT-MEC-GST-140 min y
ACT-TER-GST-1 000° C y del mortero control. Para tres dias de curado el mortero control
alcanzo una resistencia de 8.48 MPa, los morteros con ACT-MEC—-GST-140 min alcanzaron
una resistencia promedio de 9.30 MPa y los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C
presentaron una resistencia de 14 MPa. Con siete dias de curado se obtuvo en los morteros
control una resistencia promedio de 13.78 MPa, los morteros con ACT-MEC-GST-140 min
alcanzaron una resistencia promedio de 16.72 MPa mientras que los morteros con ACT—
TER-GST-1 000°C alcanzaron un valor de 15.58 MPa. A 14 dias de curado los morteros
control tuvieron una resistencia de 19.09 MPa, en los morteros con ACT-MEC-GST-140
min se alcanz6 una resistencia de 17.84 MPa y finalmente, se alcanz6 una resistencia de
19.97 MPa en morteros sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C. A los 28 dias de curado,
el mortero control obtuvo una resistencia de 21 MPa, los morteros con ACT-MEC-GST-
140 min alcanzaron un valor de 20.59 MPa 'y 19.99 MPa en morteros con ACT-TER-GST—

1 000° C. Se puede observar que, a edades tempranas, es decir, a tres y siete dias de curado,

95



[IMM-UMSNH

las resistencias de los morteros con jales activados fueron superiores a las resistencias de los
morteros control. Por otro lado, en ambos casos de activacion y con el 10% de sustitucion se
observa que las resistencias para los 3, 7 y 14 dias de curado, alcanzan el porcentaje esperado
de resistencia estipulado en el ACI 214, mencionado con anterioridad, indicando que los
morteros desarrollan en edades tempranas, al menos el 65 % de la resistencia proyectada a
28 dias. Ademas, indica que la cinética de hidratacion en los morteros experimentales es
comparable con la de un cemento ordinario, si la resistencia fuera menor a la esperada, se
inferiria que la hidratacion se desacelera en los primeros dias de curado, sin embargo, se ha
reportado en la literatura que la presencia de polvos de jales de tamafios micrométricos
acelera la hidratacion del cemento, principalmente por su efecto filler [196]. A partir de los
14 dias y hasta los 28 dias, estas resistencias no tuvieron este mismo comportamiento, pues
la resistencia fue superada por el mortero control. Finalmente, a los 90 dias de curado, los
morteros control alcanzaron una resistencia de 23.33 MPa, mientras que los morteros con
ACT-MEC-GST alcanzaron una resistencia de 31.3 MPa y los morteros con ACT-TER—
GST obtuvieron una resistencia de 31.2 MPa, la diferencia entre el control y los morteros
experimentales fue de mas de 8 MPa, lo que indica un efecto positivo de los jales que se
presenta a edades tardias. Se ha reportado con anterioridad que, al emplear jales de oro como
agregado fino en la elaboracion de concreto proyectable, Widojoko y Hardjasaputra [144]
encontraron que la adicion de jales de oro en un 25 % incremento6 las resistencias a la
compresion hasta en un 36 % a los tres dias de curado, sin embargo, a los 28 dias la aportacion
de la resistencia fue de unicamente un 9 %, concluyendo que la adicion de jales beneficia la
resistencia a la compresion en edades tempranas. De igual manera, Jiang Y. y col. [197]
reportaron un comportamiento similar al emplear 30 % de jales de hierro como agregado fino
pues las resistencias a la compresion aumentaron en un 4.81 %. En otra investigacion
realizada por Ruidong W. y col. [198] con jales de hierro como SCM se encontrd que la
resistencia de concretos adicionados al 30 y 50 % disminuy6 con el aumento del contenido
de polvo de jales de hierro, ellos mencionan que una cantidad muy pequefia de SCM participd
en la reaccion de hidratacion, dando como resultado la produccion de menos productos de
hidratacion. Sin embargo, al adicionar polvos de escoria en un 40 % y jales en un 17 %, las

resistencias a la compresion incrementaron hasta en un 20 % de 28 a 90 dias de curado.
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Fig. 4.23 Resistencia mecanica a la compresion en morteros control, sustituidos al 10 %
con PT-GST, ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C.
Del mismo modo, se determinaron las resistencias a la compresion en los morteros sustituidos
al 15 % con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C y los resultados se
muestran en la Fig. 4.24. Para tres dias de curado se obtuvieron unas resistencias de 15.98
MPa con ACT-MEC-GST-140 min y de 12.48 MPa con ACT-TER-GST-1 000° C. Con
siete dias de curado se obtuvieron 15.14 MPa con ACT-MEC-GST-140 min y 14.18 MPa
con ACT-TER-GST-1 000° C. Con 14 dias de curado se alcanzaron 18.57 MPa con ACT—
MEC-GST-140 min y 15.29 MPa con ACT-TER-GST-1 000° C. A 28 dias de curado se
alcanzaron 19.43 MPa con ACT-MEC-GST-140 min y 20.50 MPa con ACT-TER-GST-1
000° C. Finalmente, la adquisicion mas significativa de resistencia se ve reflejada a los 90
dias de curado, los morteros control obtuvieron una resistencia de 23.33 MPa, sin embargo,
los morteros con ACT-MEC-GST-140 min incrementaron su resistencia en un 17.55 %,
alcanzando una resistencia de 25.1 MPa, mientras que los morteros con ACT-TER-GST-1
000° C incrementaron sus resistencias en un 20 %, alcanzando una resistencia de 24.7 MPa.
El incremento de resistencia mecanica de los morteros se ve afectado por las particulas mas
finas de los ACT—GST, ya que estas particulas promueven el efecto filler al llenar los huecos
entre el agregado fino y el cemento para mejorar la densidad del empaque y producir una

estructura de poros mas refinada. Ademas, los ACT-GST mas finos (<300 um) pueden
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ayudar a liberar el agua de los poros atrapada, aumentando asi a la compacidad de la pasta
[199]. Este mismo comportamiento de aceleracion temprana y ralentizacion a los 28 dias, asi
como el incremento de resistencias a los 90 dias se ha reportado anteriormente en la
preparacion de morteros con jales de hierro activados mecanicamente [200]. El fendmeno
del aceleramiento de las tasas de hidratacion del cemento en edades tempranas se ha atribuido
a dos fendmenos principales: (1) mejoramiento del efecto de nucleacion heterogénea de los
productos de hidratacion debido al aumento de la superficie area proporcionada por polvos
finos de SCM (2) mayor cantidad de agua por unidad de masa de particulas de cemento (es
decir, aumento o dilucion de la relacion a/c [201]. Tales aceleraciones son benéficas a edades
tempranas, cuando un aumento en el grado de hidratacion del cemento puede compensar
parcialmente los efectos perjudiciales del contenido sustituido de cemento sobre su

resistencia mecanica.
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Fig. 4.24 Resistencia mecénica a la compresion en morteros control y sustituidos al 15 %

con PT-GST, ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C.
Los resultados presentados indican que la diferencia de resistencia a la compresion en

morteros con sustitucion de ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000°C fue

minima, y los resultados de resistencia a compresion en los morteros experimentales E10 y
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E15 presentaron una diferencia de menos de 1 MPa. En referencia a ello, se ha documentado
con anterioridad que los jales reactivos desencadenan su hidratacion o union con el CH de
manera posterior a los 28 dias de curado, sin embargo, a edades tempranas puede actuar como
filler o como puntos de nucleacion para la formacion de productos de hidratacion, por lo que
las resistencias adquiridas presentan un buen desempeno [202]. La actividad resistente en los
morteros con ACT-MEC-GST-140 min E10 y E15 muestran resistencias mayores que los
morteros con ACT-TER-GST-1 000° C a los 3, 7 y 14 dias, sin embargo, a los 28 dias esta
resistencia muestra una variacion poco significativa, siendo incluso mayor para el E15 en la
activacion térmica. Lo anterior indica que, ya que la activacion mecénica ha incrementado el
area superficial especifica de los materiales, se ha logrado una aceleracion de la tasa de
hidratacion al disminuir el tamafio de las particulas [203]. Con anterioridad se ha evaluado
el comportamiento resistente de morteros adicionados con jales de oro activados, en dicho
estudio se sustituyo6 hasta con un 30 % con jales, con lo cual se super6 el indice de actividad
puzolanica esperada que es apenas superior al 65 % de la de control y el comportamiento
resistente a los 3 y 7 dias corresponde al comportamiento de los morteros sustituidos en este

trabajo [142,204].

4.5 Productos de hidratacion en morteros a 28 dias de curado con diferentes porcentajes
de sustitucion
4.5.1 Morfologia de productos de hidratacion
A través del analisis por MEB se obtuvieron las micrografias de morteros hidratados por 28
dias. De acuerdo con la cinética de hidratacion del cemento, a los 28 dias de hidratacion la
fase C3S ha hidratado en un 70 %, mientras que la fase C,S apenas lo ha hecho en un 30 %,
por lo que la mayoria de los productos de hidratacion del gel C—S—H y CH provienen de la
alita [205]. Taylor [48] describe cuatro tipos morfologicos de gel C—S—H visibles por MEB
en superficies de pastas de cemento, estos son:

e Tipo I. Es prominente en edades tempranas, es un material fibroso con longitudes de

hasta 2 pm aproximadamente.
e Tipo II. Tiene forma de panales o de redes reticulares, se considera como un producto

de formacion temprana normal.
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e Tipo III. Es prominente en pastas con mayor edad, es mds masivo y consiste en
granos compactos de tamafios nanométricos.
e Tipo IV. Es un producto mondtono y masivo, es de formacion interna y se observa
principalmente en pastas mas antiguas (mas de 28 dias de curado).
El gel de silicato de calcio hidratado (C—S—H) es el principal producto de hidratacion del
cemento y contribuye significativamente a las propiedades fisicas, quimicas y mecénicas
[206]. Sin embargo, en cementos con adiciones de otros materiales o la incorporacion de
SCM su morfologia puede llegar a variar, sin embargo, algunos autores coinciden en la
caracterizacion de las mismas, describiendo a los geles C—S—-H como productos de
hidratacion con morfologias variadas como laminares, escamosas, granulares o como panales
[207].
De acuerdo a los resultados obtenidos de la caracterizacion por MEB se obtuvieron las
micrografias de la Fig. 4.25, las cuales corresponden a una muestra de mortero control curado
por 28 dias. En la Fig. 4.25a se observa una estructura heterogénea conformada por regiones
con texturas fibrosas que corresponden a la morfologia de geles C—S—H [208]. La Fig. 4.25b
muestra una estructura mas homogénea, principalmente granular, como la descrita para el gel
Tipo II descrito anteriormente. La conformacion de estas estructuras esta dada por la
hidratacion de la alita (C>S) del CPO y son las fases que aportan las resistencias al mortero

en este tiempo de curado.

Fig. 4.25 Mortero control curado por 28 dias a Gel C—S—H fibroso compacto y b Gel C—S—

H granular compacto.
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La siguiente seccion corresponde a los resultados obtenidos mediante el andlisis por MEB.
En las micrografias de la Fig. 4.26 se observan las pastas de morteros control y de morteros
experimentales E10, E15 y E20 con sustitucion de ACT-MEC-GST-140 min, a una
magnificacion de 50 000 X.

Es importante mencionar que, ya que con el 30 % de sustitucion de CPO por ACT—GST en
ambas condiciones de activacion no se alcanzo el AR en los morteros, estos morteros se
descartaron para su estudio por MEB-EDS. Del mismo modo, se observa en la Fig. 4.26a una
pasta densa conformada por una morfologia granular, esta estructura compacta es evidencia
de una mayor resistencia alcanzada, como se observo en los resultados de la resistencia
mecanica a la compresion. Por otro lado, la Fig. 4.26b y Fig. 4.26¢ muestran el gel C—S-H
como el descrito en el Tipo I, que destaca principalmente por ser fibroso, de igual manera se
observan estructuras granulares con tamafios inferiores a los 100 nm. Finalmente, la Fig.
4.26d presenta productos granulares como del Tipo III con tamafios mas pequeiios que los
observados en las micrografias anteriores, esta morfologia, sin embargo, puede corresponder
también a la aglomeracion de particulas de PT-GST sin reaccionar, ya que el gel C—S-H
Tipo III aporta mayores resistencias, pero este mortero es el que presentd el desempefio mas

bajo de resistencia, en comparacion con los anteriores.
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Fig. 4.26 Micrografias de a Morteros control, b ACT-MEC-GST-140 min E10, ¢ ACT—
MEC-GST-140 min E15 y d ACT-MEC-GST-140 min E20.

Con respecto a los andlisis por MEB efectuados en el mortero control y en los morteros
experimentales con ACT-TER—-GST-1 000° C, las micrografias se muestran en la Fig. 4.27.
En la Fig. 4.27a se observa un grano compacto de gel, en €l se observa la formacion de
etringita que va creciendo en los limites de grano, ésta etringita al ser de formacidn primaria
y al crecer en esta region del grano, contribuye a fortalecer la microestructura. Este
fortalecimiento de la microestructura estd dado porque en las cavidades pequefias disponibles
al interior de la matriz de los morteros, la etringita crece en forma de cristales delgados y
bastante cortos (tamafios submicrométricos); adentro, los poros o grietas de los cristales
tienen mayor desarrollo y en algunos casos se forman densos cumulos, lo que indica que esta
etringita cristalina cabe en el espacio disponible sin ejercer cualquier accion expansiva [209].

Sin embargo, después de cierto tiempo ocurre un fenémeno conocido como formacion
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retardada de etringita, que se define como la formacion de etringita que comienza cuando el
endurecimiento ha finalizado y en el que todo el sulfato que proviene del interior de la pasta
de cemento sigue creciendo en regiones de mayor espacio, provocando expansion que puede
reducir la resistencia a la compresion del mortero [71]. Sin embargo, la aportacion de sulfatos
por parte de los ACT-TER—GST-1 000° C no es representativa, por lo que se espera que este
fendomeno retardado no se manifieste en los morteros. En las Figs. 4.27b y Fig. 4.27d se
observa la presencia de placas hexagonales de CH de longitudes que exceden la micra, estas
placas al ser de este tamafio pueden propiciar la disminucion de la resistencia a la compresion
[210] como se puede comparar con los resultados obtenidos en las pruebas mecanicas. La
Fig. 4.27¢c tiene una morfologia del gel C—S—H descrito en el Tipo III, siendo fibroso

principalmente, observandose también estructuras granulares.

Flg 4.27 Micrografias de a Morteros control, b ACT TER-GST E10, cACT TER-GST
E15 y d ACT-TER-GST E20.
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La siguiente seccion muestra los analisis efectuados por MEB—EDS en morteros E10 y E15
con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C y que fueron los que obtuvieron
el mejor desempefio de AR (>75 %). Se analizaron a los 3, 14 y 90 dias de curado para
comparar los productos de hidratacion a edades tempranas y tardias.

La Fig. 4.28 muestra las micrografias de morteros E10 y E15 sustituidos con ACT-MEC—
GST-140 min y curados por 3 dias. En ellas se observa una pasta densa conformada por geles
de silicato (C—S—H) y gel de aluminosilicato de calcio (C—A-S). El gel C—S—H de la Fig.
4.28a es granular y compacto, este tipo de geles es de formacion temprana y aporta las
resistencias iniciales. Del mismo modo se observan placas lisas de CH y particulas de jales
sin reaccionar aglomeradas sobre las placas. En la Figura 4.28b se observan los geles C—A—
S, cuya morfologia de tipo fibrosa ha sido descrita por Zhu y Richardson [211] y que se
corrobora con la composicion y estructura cristalina analizadas mediante los analisis por
DRX y EDS. La morfologia del gel C-A-S, similar al C-A—S—H dentro de la estructura
porosa de la pasta de cemento se interconecta como resultado del transporte de iones
realizado por el agua que llena la estructura de la pasta, esta interconexion de poros,
denominada poro continuo, tiene dos superficies conectadas en la superficie de su
microestructura, dando como resultado que una pasta con continuidad en sus poros tenga,
entre otras propiedades, un incremento de la resistencia a la compresion de la pasta de
cemento [186]. Ademads de esta interconectividad de poros de la estructura del gel C—A-S,
se afiade el hecho de la presencia de particulas finas de los jales, que genera el efecto filler a
edades tempranas y el efecto de nucleacion heterogénea en las pastas de cemento como se

menciond con anterioridad.
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Fig. 4.28 Micrografia y analisis EDS de morteros a ACT-MEC-GST E10 y d ACT-MEC-
GST E15, curados por 3 dias.

La Fig. 4.29 corresponde a las micrografias y analisis EDS de morteros E10y E15 con ACT—
MEC-GST-140 min, curados por 14 dias. La Fig. 4.29a muestra la matriz del mortero E10,
en ella se observa la formacion del gel C—S—H de tipo granular, observando en el anélisis
EDS de las figuras inferiores los picos que corresponden al Si y al Ca como elementos
prevalentes. Por otro lado, las estructuras que tienen un menor tamafio corresponden a
particulas sin reaccionar, las que en la mayoria de los casos se aglomeran alrededor de los
productos de hidratacion y que por el andlisis EDS, se corrobora la presencia de Al, Mg, S,
Fe y K, elementos que corresponden a la composicion de los PT-GST. En la Fig. 4.29b se
observa ademas de la morfologia granular de los geles C—S—H la presencia de morfologias
lisas que corresponden a un agregado columnar de CH como el descrito por Franus y Wdowin

[212].
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Fig. 4.29 Micrografia y analisis EDS de morteros a ACT-MEC-GST E10y d ACT-
MEC-GST E15, curados por 14 dias.

Con respecto a los resultados obtenidos de los analisis por MEB de morteros E10 y E15
sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min y curados por 90 dias, la Fig. 4.30 muestra las
micrografias y andlisis EDS. En la Figura 4.30a se observan agujas de C—S—H en una
estructura tipo panal, este tipo de estructuras se forman a edades tardias de hidratacion y
aportan mayores resistencias a la compresion, como se verifica en los resultados de
resistencia a la compresion. En la Fig. 4.30b se observan transformaciones de CH en formas
solidas y formas de agujas y granulares de C—S—H [171], estas transformaciones son las que
se relacionan con el fendmeno de la reaccion secundaria de hidratacion [213,214], en la cual
la CH continta reaccionando con el Si de los PT-GST o del cemento para formar mas gel
C—S—H generando con ello un incremento significativo de las resistencias a la compresion a

los 90 dias de curado.
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Fig. 4.30 Micrografias y andlisis EDS de morteros a ACT-MEC-GST E10y d ACT—
MEC-GST E15, curados por 90 dias.

Los resultados del analisis por MEB—EDS de morteros E10 y E15 sustituidos con ACT—
TER-GST-1 000° C y curados por 3 dias se muestran en la Fig. 4.31. La Fig. 4.31a presenta
una pasta de mortero E10, en ella se observan estructuras lisas en posicion horizontal,
formaciéon que corresponde a placas de CH, con el andlisis EDS se confirma esta
caracterizacion ya que la presencia de calcio en comparacion con los otros elementos es
superior, sin embargo, las particulas pequefias que se aglomeran sobre estas placas son de
PT-GST, ya que como se observa en el EDS, el Al, Mg, K y S también estan presentes en la
muestra, estas particulas, pueden estar asociadas también a la formacion de hidruros, ya que
en el analisis de DRX, se observa la presencia de fases mineralogicas de hidruros de
magnesio, aluminio y potasio. La muestra de la Fig. 4.31b esta integrada basicamente por gel
C—S—H del tipo III. En esta micrografia se observa que los productos de hidratacion estan

distribuidos de manera homogénea creando un material denso. Ademads, en la pasta se
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formaron poros de gel més grandes y una mayor cantidad de poros capilares interconectados

como los descritos por Zhang y col [215] .

Fig. 4.31 Micrografia y andlisis EDS de morteros a ACT-TER-GST E10 y d ACT-TER—
GST E15, curados por 3 dias.

La Fig. 4.32 muestra las micrografias y analisis EDS de morteros E10 y E15 sustituidos con
ACT-TER-GST-1 000° C, curados por 14 dias. La Fig. 4.32a muestra la morfologia de la
matriz del cemento, rica en geles de silicato C—S—H. La Fig. 4.32b muestra una matriz muy
densa con estructuras compactas. En ambos casos, los andlisis EDS corroboran la
composicion quimica de los geles de silicato. Este tipo de formacion de geles granulares va
disminuyendo su porosidad a medida que los dias de curado incrementan, esto da como

resultado el incremento de la resistencia a la compresion de 3 a 14 dias.
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Fig. 4.32 Micrografia y andlisis EDS de morteros a ACT-TER-GST E10 y d ACT-TER—
GST E15, curados por 14 dias.

Con respecto a los resultados obtenidos del anélisis por MEB al mortero control y a los
morteros experimentales sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C referidos como E10 y
E15, curados por 90 dias se muestran en la Fig. 4.33. Durante la hidratacion del cemento, la
porosidad inicial es rellenada por los productos de la reaccion, y a medida que avanza el
proceso, los espacios se van ocupando, imposibilitando una mayor expansion y crecimiento
de los hidratos, sin embargo, la presencia de particulas finas permite la compactacion de la
matriz y la presencia de Ca®* asi como de particulas de Si de los jales, favorece el proceso de
la segunda hidratacion que da como resultado un incremento significativo de la resistencia a
la compresion a los 90 dias de curado. En la Fig. 4.33a se aprecia en el EDS la presencia de
Al, que puede incorporarse al gel C—S—H para formar un gel C-A—S—H [216], la formacion
de este gel es benéfica en la adquisicion de resistencias, este tipo de producto de hidratacion

formado por la reaccion del cemento y la incorporacion de SCM se caracteriza por ser de tipo
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fibroso o fibrilar, la evolucion de este producto de hidratacion afecta de manera positiva las

propiedades mecanicas a largo plazo, como en este caso, a los 90 dias de curado [217].

Fig. 4.33 Micrografia y andlisis EDS de morteros a ACT-TER-GST E10 y d ACT-TER—
GST E15, curados por 90 dias.

4.5.2 Estructura cristalina de productos de hidratacion (Analisis DRX)

Los difractogramas de los morteros control y experimentales sustituidos con ACT-MEC—
GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C analizados se presentan en la siguiente seccion.
Los primeros dos difractogramas corresponden al andlisis que se efectud en las muestras
curadas a 28 dias con todos los porcentajes de sustitucion (E10, E15, E20 y E30) para ambos
métodos de activacidbn y una muestra control. Los siguientes cuatro difractogramas
corresponden al andlisis de los morteros E10 y E15 sustituidos con ACT-MEC-GST-140
min y ACT-TER-GST-1 000° C, curados por 3, 7, 14, 28 y 90 dias. A continuacién se
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enlistan las fases mineraldgicas encontradas en los diferentes morteros asi como su formula
quimica:

* Cuarzo (Si0O»)

* Portlandita o CH (Ca(OH).)

*  Gel C-S—H (CasSic017:2H20)

*  Gel C-A-S (CaAl:Si205)

*  Gel C-A-S-H (CaAl:Si»0s -2H>0)

» Silicato de calcio (Ca204Si)

» Albita (AlSi30s)

* Fucalita (CasSi206(CO3)(OH)2)

+ Estelerita Cas(Si2sAlg)O7228H20
Todas estas fases provienen de las reacciones entre el silicio, calcio y aluminio, que son los
principales elementos, tanto de los PT-GST como del cemento.
Por otro lado, también se detectd la formacion de otras fases que no han sido reportadas en
la literatura, como los hidruros, que son compuestos binarios formados por 4atomos de
hidrégeno y de otro elemento (pudiendo ser este, metal o no metal), estos son:

* Hidruro de magnesio y aluminio

* Hidruro de potasio y aluminio
Los resultados obtenidos de los andlisis efectuados por DRX a los morteros experimentales
sustituidos con ACT-MEC—GST—-140 min se muestran en la Fig. 4.34. Las fases cristalinas
detectadas corresponden en primer lugar al cuarzo (PDF 01-087-2096), fase mineralogica
que se encuentra en los PT-GST como una fase altamente cristalina y poco reactiva. Se
detectaron también las fases que corresponden al gel C—S—H (PDF 04-012-1760) y CH (PDF
01-078-0315), ambas fases son resultado de la hidratacion de la alita y belita del cemento,
principalmente. La portlandita o CH también es el resultado de la hidratacion del CaO
presente en los jales, formado a partir de la descomposicion de la calcita después de la
activacion mecénica. Otras fases observadas son la estelerita (PDF 04-014-1867) y gel C—
A-S (PDF 04-011-1271). Por un lado, la estelerita es un aluminosilicato de calcio hidratado,
que forma parte de las zeolitas, y debido a su cristalizacion en el sistema ortorrémbico, posee
una alta resistencia. Por otro lado, el gel C—A—S se ha observado en sistemas cementantes,

principalmente a base de cementos alcalinos o geopolimeros, la presencia de este gel favorece
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la resistencia mecénica, dado que tiene una estructura compacta similar a la del gel C—S—H.
El pico més representativo de esta fase se observa que los morteros experimentales E10, que
presentaron una mayor resistencia a la compresion. También se puede observar que, a medida
que el porcentaje de sustitucion aumenta se genera un domo difuso en la parte inicial del
difractograma, principalmente en las muestras E20 y E30. El decremento en la presencia de
fases como el gel C—S—H y la presencia de fases como la albita o hidruros de magnesio y

aluminio son factores que se asume, minimizan las resistencias de las muestras.
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Fig. 4.34 Difractogramas de morteros control y experimentales sustituidos con ACT—

MEC-GST-140 min, E10, E15, E20 y E30, curados por 28 dias.

Los resultados de los andlisis efectuados por DRX al mortero control y morteros
experimentales sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C E10, E15, E20 y E30 se muestran
en la Fig. 4.35. Se observa que de 25 a 35° se observa la presencia de fases como fucalita
(PDF 00-029-0308), CH (PDF 01-078-0315), gel C—-S—H (PDF 04-012-1760) y estelerita
(PDF 04-014-1867). Los patrones que corresponden a los morteros experimentales E10,
presentan fases de CH, principalmente. Los patrones de los morteros experimentales con E15
y E20 muestran un comportamiento similar, con la aparicion de algunas fases como estelerita,
albita, gel C—A-S e hidruros. Finalmente, el E30 presenta una cantidad considerable de picos
de CH, que ente caso generaron una pérdida de resistencia a la compresion, principalmente
por su tamafio de formacion. La estelerita tiene una estructura ortorrémbica, con una

morfologia de cristales que se caracteriza por un hébito laminar debido a las capas de
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tetraedros de Si(Al)Oas. [218], debido a que es un mineral que pertenece al grupo de las
zeolitas aporta resistencias a los morteros, sin embargo, es dificil identificar su morfologia
mediante MEB, dado que no se han encontrado investigaciones en las cuales describan la
misma. También se observa que a medida que incrementa el porcentaje de sustitucion
también lo hacen los picos de la portlandita, tomando en consideracioén el comportamiento
de la conductividad y potencial zeta de los ACT-TER—-GST-1 000° C, estos tuvieron un
decremento en los valores que estd asociado a la precipitacion de los iones Ca*" en forma de

cristales de CH, dato que se corrobora con la presencia de esta fase.
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Fig. 4.35 Difractogramas de morteros control y experimentales sustituidos con ACT-TER-

GST-1 000° C E10, E15, E20 y E30, curados por 28 dias.

Como se menciond en el apartado de TAR, los morteros experimentales E10 y E15 son los
que alcanzaron el valor normado superior al 75 %, por lo que Gnicamente estos morteros se
analizaron por DRX. Los resultados obtenidos de los andlisis por DRX de los morteros
sustituidos con ACT-MEC-GST-1 000° C E10 se muestran en la Fig. 4.36. El mortero
control muestra las fases CH (PDF 01-078-0315), gel C—S—H (PDF 04-012-1760) y albita
(PDF 01-076—0926). A medida que los dias de curado se incrementan se observa la aparicion
de nuevas fases cristalinas. Para los morteros con 28 y 90 dias de curado es posible observar
el incremento en el nimero de picos del gel C—S—H y CH, lo cual puede cotejarse con las
imagenes de microscopia en las cuales se observa una gran cantidad de dicho gel amorfo, asi

como de placas de CH. Ademads de incrementar la cantidad de picos difractados se observa
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la presencia de nuevas fases como la del sillico aluminato de calcio C-A-S (PDF 04-011—

1271), la fucalita (PDF 00—029-0308) y la estelerita (PDF 04-014—-1867).
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Fig. 4.36 Difractogramas de morteros con ACT-MEC-GST-140 min E10 a diferentes dias

de curado.

Los resultados obtenidos al efectuar el andlisis por DRX en el mortero control y en los
morteros experimentales sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min E10, curados a
diferentes dias se muestran en la Fig. 4.37. En el patrén de 3 dias se observan picos de cuarzo
principalmente, asi como fases de gel C—S—H. El patréon a 7 dias difracta fases que
corresponden al gen C—S—H, se observan también fases de fucalita, silicato de calcio y albita,
la albita se forma normalmente en cristales bien conformados, implantados o maclados, de
habito tabular o alargado. A los 14 dias de curado, se observa la apacicion de varios picos de
gel C—A-S asi como una fase del gel C—A—S—H, ademas, entre los &ngulos 25 a 35° se observa
un domo difuso. A los 28 dias se observan fases de gel C—S—H, fases de estelerita, asi como
la presencia de hidruros. A los 90 dias de curado se nota el cambio mas evidente en el patron,
se observa la formacion de un ddomo difuso de 20 a 30° principalmente, y otro de 35 a 45°,
estos domos se asocian a una estructura amorfa asociada a las fases del gel C—S—H. Ademas
de estos elementos, se aprecian diversos picos de fases del gel C—A-S, la suma de estas
caracteristicas se relaionan con el alto incremento de resistencia a la compresion que

mostraron los morteros curados por 90 dias.
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Fig. 4.37 Difractogramas de morteros con ACT-MEC-GST-140 min E15, a diferentes dias

de curado.

Con respecto a los analisis efectuados por DRX al mortero control y a los morteros sustituidos
con ACT-TER-GST-1 000° C E10, los resultados se presentan en la Fig. 4.38. El primer
difractograma de morteros curados por 3 dias muestra la formacion de dos fases, que
corresponden al cuarzo. A los 14, 28 y 90 dias de curado se observa la aparicion de diversas
fases como Portlandita o CH, Estelerita, Gel C—S—H, Gel C-A-S, asi como fases de hidruros
de Mg y Al. La presencia de geles C-A—S—H, es mas frecuente en los procesos de
geopolimerizacion o de cementos activados alcalinamente, se ha reportado que su

microestructura tridimensional es semejante a las zeolitas naturales, lo que favorece el

incremento de las resistencias, sobre todo a los 90 dias de curado [219,220].
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Fig. 4.38 Difractogramas de morteros con ACT-TER-GST-1 000° C E10 a diferentes dias

de curado.

Con respecto a los resultados obtenidos por medio del analisis DRX efectuados al mortero
control y a los morteros E15 sustituidos con ACT-TER-GST-1 000° C, los difractogramas
se muestran en la Fig. 4.39. El primer difractograma de arriba abajo que corresponde al
mortero experimental de 3 dias de curado, presenta un pico correspondiente a la fase de
fucalita y uno de cuarzo. El patron de 7 dias de curado, tiene un incremento de picos
correspondientes a otras fases, incluyendo estelerita y CH, ademas de 20 a 25°, nuevamente
se observa la aparicion de un domo difuso asociado a una estructura amorfa. Posteriormente,
a los 14 dias se observan los picos correspondientes a las fases del gel C—A—S y C—S—H, que
se encargan de aportar resistencias. A los 28 dias de curado, se hacen més evidentes dos picos
de este mismo gel, asi como la presencia de hidruros. Finalmente a los 90 dias de curado de
25 a 30° se observa nuevamente un domo difuso y un patrén que denota la formacion de una

estructura amorfa.
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Fig. 4.39 Difractogramas de morteros con ACT-TER-GST-1 000° C E15 a diferentes dias

de curado.

4.5.3 Analisis Termogravimétrico

Las técnicas de analisis térmico como termogravimetria TG, calorimetria de barrido
diferencial DSC, Analisis Térmico Diferencial DTA, son empleadas para evaluar el proceso
de hidratacion del cemento. Estas técnicas permiten identificar los efectos de desechos,
aditivos o materiales puzoldnicos en las diferentes etapas de hidratacion del CP. Utilizando
los datos de las curvas TG (muchas veces complementada con el andlisis de la derivada de
termogravimetria DTG), es posible identificar las temperaturas en las que ocurren los
cambios en funcion de la temperatura y obtener informacidn cuantitativa sobre las principales
fases hidratadas del cemento. Diferentes autores han descrito el comportamiento de estas
curvas y su relacion directa con la presencia de ciertas fases de hidratacion.

Las curvas caracteristicas de analisis TG para cementos se manifiestan en cinco rangos

principales de temperatura, seglin diferentes reacciones [221-223].

e ~25a100-123° C. Deshidratacion del agua de los poros.

e ~ 123 a 345-420° C. Deshidratacion de hidratos de silicato de calcio (Gel C—S-H o
tobermorita).

e ~345a427° C. Pérdida de peso debido a la deshidratacion de parte de los hidratos
de silicato (Pérdida total de agua combinada*).

e ~427a475-500° C. Deshidroxilacion de hidroxido de calcio (CaOH») o CH.

e ~475-500a 711° C. Descarbonatacion de carbonato de calcio CaCO:s.
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El andlisis TG se llevd a cabo en las muestras con mejor desempefio mecanico de los
morteros, es decir, la muestra control y las muestras E10, E15 y E20 con ACT-MEC-GST-
140 min y AC-TER-GST-1 000° C.

La gréfica y tabla de la Fig. 4.40 muestran el analisis termogravimétrico efectuado en las
muestras de morteros con ACT-MEC-GST-140 min. La primera pérdida significativa
ocurre a partir de los £80 °C y hasta los £120 °C, indicado en la Fig. con el niimero 1, la
diferencia entre el mortero E10 y el E20 es de 0.322 % menor en el E20, es decir, existe una
mayor cantidad de productos de etringita y tobermorita de acuerdo con el analisis del
comportamiento de las curvas presentado con anterioridad. A partir de los £430° C y hasta
los 500° C rango asociado a la deshidroxilacion de CH principalmente, existe una variacion
de 0.621 %, siendo menor para el mortero E20. En cuanto al tltimo rango hasta los 690° C
existe una diferencia de 0.198 % mayor para los morteros E20, asociada a la presencia de

carbonato de calcio en los jales.
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Rango de Pérdida de masa
temperatura (°C) (%)
Control 89 a 127 1.13
430 a 437 0.82
664 a 660 0.540
E10 105a 132 0.39
409 a 428 1.45
618 a 633 1.39
E15 101 a 134 0.294
421 a 440 1.28
662 a 691 1.1
E20 110a 127 0.19
411 a 429 0.83
637 a 682 1.67

Fig. 4.40 Curvas del analisis TGA y tabla de pérdida de masa (%) de los morteros ACT—
MEC-GST-140 min .

Finalmente, la Fig. 4.41 muestra las curvas de los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C.
Hasta los £135° C existe una pérdida de masa similar tanto del E10, E20 y E30, lo que indica
una formacion similar de fases C—S—H y etringita. En el segundo rango de hasta 440° C la
pérdida de masa disminuye hasta en un 0.16 % en el E20 en comparacion con el control.
Finalmente, en el rango de hasta 700° C la pérdida de masa es 0.051 % mayor en el E20,
concluyendo que es mayor por el contenido de jales, sin embargo, es menor que en los
morteros con ACT-MEC-GST-140 min debido al proceso térmico al que fueron sometidos,

siendo este el responsable de la descarbonatacion de cierta parte de la calcita.
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Rango de Pérdida de masa
temperatura (°C) (%)
Control 90 a 128 1.13
430 a 437 0.82
644 a 660 0.535
E10 99 al22 0.813
418 a 424 0.90
630 a 648 0.71
E15 104 a 135 0.84
433 a 442 0.85
690 a 704 0.61
E20 99a 130 0.88
426 a 434 0.74
675 a 690 0.76

Fig. 4.41 Curvas del analisis TGA y tabla de pérdida de masa (%) de los morteros con
ACT-TER-GST-1 000° C.
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4.5.4 Analisis Infrarrojo por Transformada de Fourier (FT-IR)

De acuerdo con los resultados obtenidos del analisis por FT-IR de los PT-GST y de los
morteros E15 sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C y
curados por 3 y 28 dias, asi como del PT-GST se presenta la Fig. 4.42. El espectro
identificado con el nimero 1 corresponde a la muestra de mortero control. En este espectro
se observa una banda con poca intensidad en la region de 3 200 a 3 600 cm™!, la banda esté
atribuida al enlace -OH del agua quimisorbida o estructural, y puede deberse la presencia de
CH, principalmente [69]. Otra banda que se observa es en la region de 420 cm™ y 690 ¢cm™!
son atribuibles a vibraciones de flexion Si—O-Si y estiramiento simétrico, este tipo de
estiramiento corresponden a las fases siliceas de los productos de hidratacion, detectados por
los analisis MEB y DRX [67]. Por otro lado, los espectros identificados con los nimeros 2 y
3, corresponden a los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C a los 28 y 3 dias de curado.
La presencia de CH fue confirmada por la presencia de una banda alrededor de 3 640 cm’!
atribuida a vibraciones de estiramiento asimétrico del grupo O—H. Los picos que estan
principalmente alrededor de 1087 y 797 cm’!, estan relacionados con la vibracion de
estiramiento asimétrica y simétrica de Si—O, respectivamente. Segin Garcia-Lodeiro y col.
[224] las bandas a 1 429 y 952-996 cm! (Si—O) y 960-970 cm™! (Si—O-Si) son caracteristicas
de los geles C~A—-S—H y C-S—H, respectivamente. Por otro lado, aquellos entre 1600 cm™ y
1 650 cm™! estan asociados con flexion O—H. Los picos con nimero de onda en 1 429 y 996
cm’! son las bandas espectrales caracteristicas del gel C~A—S—H. Finalmente, los espectros
identificados con los niimeros 4 y 5 corresponden a los morteros con ACT-MEC-GST- 140
min a los 3 y 28 dias de curado. Los picos de transmision observados entre 3 700 y 3 400 cm’
! podrian atribuirse al grupo -OH del agua o de las fases CH presentes en los morteros y que
por el andlsis MEB se observo la presencia de placas hexagonales de CH. Este ultimo
espectro que corresponde a los 28 dias de curado y sustituido con ACT-MEC-GST es el que
presentd un mejor desempefio mecéanico, y como se observa la intensidad de las bandas es

mas evidente, concluyendo que hay una mayor conformacion geles C—S—H.
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Fig. 4.42 FT-IR de mortero control y morteros con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-
TER-GST-1 000° C, a 3 y 28 dias de curado.

4.5.5 Lixiviacion de elementos potencialmente toxicos

De acuerdo con los resultados obtenidos en el andlisis de lixiviacion de EPT en los morteros
experimentales sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000°C
curados por 3 y 28 dias y sometidos a lixiviacion en agua subterranea, las concentraciones se
muestran en la Tabla 4.8. Se observa que la lixiviacion del Cd, se presenta en una
concentracion igual tanto para los morteros con ACT-MEC-GST-140 min como ACT-
TER-GST-1 000° C a los 3 y 28 dias de curado, estas concentraciones no superan 1 ppm. La
lixiviacion del Au es mas importante en los morteros con ACT-MEC—GST—140 min curados
por 3 dias, sin embargo, a los 28 dias, la concentracion es igual a la de los morteros con ACT—
TER-GST-1 000° C, las concentraciones en ninguno de los casos llegan a 0.1 ppm. Con
respecto a la concentracion de Ag, los valores fueron cero. Finalmente, para As que es el
elemento con mayor presencia en los jales, su concentracion fue la mas alta, siendo de 4.14
ppm en morteros con ACT-MEC—GST-140 min a los 3 dias de curado, para los morteros
con ACT-MEC-GST-140 min curados a 28 dias y para los morteros con ACT-TER-GST—

1 000° C curados por 3 y 28 dias el valor no superd las 4 ppm. Por un lado, se ha determinado
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que los metales pesados y otros elementos contaminantes pueden adsorberse en la superficie
de la calcita e incorporarse en su estructura cristalina. Ademas, las caracteristicas de la matriz
del cemento, lo hacen un aglutinante que permite la formacion de sélidos monoliticos que
presentan baja permeabilidad evitando asi la migracion de los metales pesados, asi como
favoreciendo la transformacion de los EPT en fases quimicamente insolubles y estables. La

concentracion de Cd especificada en una investigacion es de 5 ppm, para el As es de 739

ppmy Ag S ppm [144].

Tabla 4.8 Concentracion de EPT en morteros lixiviados con agua subterranea.

Concentracién de EPT [ppm]

Cd Au Ag As

PT-GST 2 0.116 | 0.454 | 739

ACT-MEC-GST-140 min | 28 dias | 0.50 | 0.018 0 3.14

3dias | 0.50 | 0.058 0 4.14
ACT-TER-GST-1000° C | 28 dias | 0.50 | 0.018 0 3.89
3dias | 0.50 [ 0.0194 | O 3.64

Con respecto al andlisis de la determinacion de EPT detectados por absorcion atomica en los
morteros experimentales sustituidos con ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1
000° C, curados por 3 y 28 dias y lixiviados en agua marina, los resultados se presentan en la
Tabla 4.9. Se observa que la concentracion del Cd lixiviado en los morteros con ACT-MEC-
GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C curados a los 3 dias de curado es de 1.10 ppm,
sin embargo, a los 28 dias de curado ya es igual a la detectada con agua submarina (0.50
ppm), ambos valores son despreciables ya que de acuerdo con la normatividad no se
consideran datos de alarma. En cuanto al Au, la concentracion mas alta detectada fue en la
del mortero experimental con ACT-MEC-GST-140 min y curado por 28 dias, concentracion
que fue igual a 3.8 ppm, las otras concentraciones no superan las 2 ppm. De igual manera, el
Ag tienen una concentracion de 0. Dado que la concentracion de Ag es cero bajo ambas
condiciones de lixiviacion y atn con el estudio de FRX no se detecto, el material a pesar de
ser desecho de mineral de oro y plata, no presenta cantidades significativas después de su

recuperacion. Finalmente, la concentracion de As detectada en los morteros con ACT-MEC—

123



[IMM-UMSNH

GST-140 min y ACT-TER-GST-1 000° C, fue despreciable tanto a los 3 como a los 28 dias
de curado.

Tabla 4.9 Concentracion de EPT en morteros lixiviados con agua marina.

Concentracion de EPT [ppm]

Morteros Cd Au Ag As

PT-GST 2 | 0.116 | 0.454 | 739
ACT-MEC-GST-140 min | 28 dias | 0.50 | 0.38 | O 4.39
3dias | 1.10 | 154 | O 3.69

ACT-TER-GST-1000° C | 28 dias | 0.50 | 1.8 0 4.14
3dias | 1.10 | 1.8 0 4.89

De los analisis efectuados por MEB y mapeo quimico para detectar la presencia de EPT en
las pastas cementantes, se presentan las micrografias en la Fig. 4.43, que corresponden a la
matriz cementante de morteros con ACT-MEC-GST-140 min curados a 7 y a 90 dias. La
Fig. 4.43a corresponde al mortero curado por 7 dias, el mapeo quimico indica la presencia
de Cd y As en las estructuras hidratadas del gel del mortero, que como se ha demostrado en
diversas investigaciones, la matriz inmoviliza estos metales. Por otro lado, la Fig. 4.43b
representa a los morteros a 90 dias de curado, se observa el mapeo quimico de los mismos
elementos, con una presencia mas marcada. En la literatura se han definido los términos de
estabilizacion y solidificacion como estrategias para minimizar la liberacion de metales
pesados y elementos toxicos de los residuos a la naturaleza [225]. Por un lado, la
estabilizacion se entiende como un proceso que permite convertir un residuo téxico a una
forma fisica y quimicamente mdas estable, es decir, altera quimicamente los residuos
peligrosos para producir una forma menos toxica o menos movil, lo que implica una serie de
reacciones quimicas entre los residuos y el agente aglutinante [226]. En comparacion, la
solidificacion convierte residuos liquidos, lodos semisélidos o polvos en formas monoliticas
o materiales granulares que permiten una manipulacion y transporte relativamente fécil a los
vertederos, este proceso no implica necesariamente que hayan ocurrido transformaciones

quimicas [227].
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Fig. 4.43 Micrografia y mapeo quimico elemental de Cd y As de los m
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MEC-GST-140 min a 3 dias de curado y b 90 dias de curado.
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4.6 Determinacion de las propiedades en estado fresco

4.6.1 Determinacion de la consistencia normal y tiempo de fraguado

La Fig. 4.42 muestra las lecturas obtenidas por el aparato de Vicat en las pastas de cemento
a partir de una relacion a/c 0.33 empleada en la muestra de control. Como se observa, los
morteros con el 10 % de sustitucion por ACT-MEC-GST-140 min y ACT-TER-GST-1
000° C marcaron lecturas dentro del rango especificado (10 +£1mm), obteniendo, por lo tanto,
una consistencia normal igual a la de la pasta control (32 %). Sin embargo, para las
sustituciones del 15 % en ambos casos de activacion, las lecturas estuvieron por debajo de lo
establecido, es decir, hubo un incremento en la demanda de agua a medida que aumentaba el
nivel de reemplazo porcentual de ACT-GST. Por lo anterior, se ajustd la relacion a/c hasta
obtener la lectura apropiada. Con estos ajustes en la relacion a/c el porcentaje de consistencia
normal aument6 a 34 % para la las mezclas con ACT-MEC-GST—140 min y a 35 % para la
pasta con ACT-TER-GST-1 000° C. Estos resultados son comparables por los obtenidos
por Niragi Dave y col. [228], quienes obtuvieron consistencias del 32 al 38 % con hasta un
20 % de reemplazo. Se deduce que la finura de los ACT-GST es el principal factor que
modifica este requerimiento de agua, pues al ser la particula més fina absorberd mas cantidad
de agua, propiciando con ello una pasta con una consistencia menos plastica o fluida como
se ha reportado con anterioridad [229]. Las particulas de ACT-MEC-GST-140 min
presentaron una mayor reduccion en el tamafio de particula, que dio como resultado un mayor

requerimiento de agua a mayor sustitucion de jales en ambas condiciones de activacion.
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Fig. 4.44 Consistencia normal de mortero control morteros con ACT-MEC-GST E10 y
E15 y morteros con ACT-TER-GST E10y EI15.

Derivado de la prueba de consistencia en las pastas de cemento se evaluaron los tiempos de
fraguado inicial y final. El tiempo de fraguado se refiere al lapso de tiempo en el cual la pasta
de cemento pasa de estado pléstico ha endurecido una vez que ha entrado en contacto con el
agua [26]. Este proceso de fraguado se divide arbitrariamente en dos etapas, tiempo de
fraguado inicial y tiempo de fraguado final, dependiendo de la resistencia a la penetracion de
una aguja (agujas de Gillmore). Tecnologicamente hablando, antes del tiempo de fraguado
inicial, todavia es posible remover el material y volver a mezclarlo sin dafiarlo. La
revibracion posterior llega a ser favorable, sin embargo, a medida que contintian las
reacciones entre el cemento y el agua, la masa pierde su plasticidad. En el momento del
fraguado final, el material ha tomado una consistencia rigida y se fractura en lugar de fluir a
medida que se aplica una tension creciente. Los principales factores que afectan el tiempo de
fraguado son la composicion del cemento, la relacion a/c, la temperatura y los aditivos [27].
Cuando el cemento se hidrata mas rapido, se reduce el tiempo de fraguado. Los aumentos en

la relacién a/c dan como resultado un mayor tiempo de fraguado. Ademas, el tiempo de
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fraguado disminuye a medida que aumenta la temperatura. Las mezclas pueden aumentar o
disminuir el tiempo de fraguado segun el tipo de cemento utilizado. La norma ASTM C 150—
02 [74] establece que para un cemento Portland el tiempo de fraguado inicial debe ser minimo
60 min y un tiempo de fraguado maximo de 600 min. En el caso de cementos compuestos, la
norma ASTM C 595-03 [230] establece un tiempo de fraguado inicial minimo de 45 min y
un tiempo de fraguado final maximo de 420 min. De acuerdo con la Fig. 4.45 se puede
apreciar que el tiempo de fraguado inicial tiene un valor de 63 min y un tiempo de fraguado
final de 507 min en la pasta control, los cuales se encuentran dentro de los méximos y
minimos establecidos en la norma para un cemento Portland. En ambos casos de sustitucion
el tiempo de fraguado inicial disminuye a medida que el porcentaje de sustitucion aumenta:
18 min para la mezcla con ACT-MEC-GST—-140 min y 16 min para ACT-TER-GST-1 000°
C. Siendo mayores los tiempos en las pastas con ACT-TER-GST-1 000° C. Este
comportamiento se asocia directamente al tamafio de particula, pues a menor tamafo de
particula mas rapida sera la reaccion de hidratacion como ocurrié en los morteros con ACT—
MEC-GST-140 min. Para los tiempos de fraguado final, las cuatro mezclas se encuentran
dentro del maximo establecido. Para la mezcla con ACT-MEC—GST-140 min el tiempo
aumenta en 38 min mientras que para el tiempo final incrementa en 34 min. A excepcion del
mortero ACT-MEC-GST-140 min—E15, el resto de las pastas se encuentran sobre el tiempo
minimo de fraguado inicial establecido en la norma, mientras que para los tiempos de
fraguado final todas las muestras se encuentran dentro del tiempo méximo fijado. El
comportamiento del tiempo de fraguado final en las pastas puede estar relacionado a la
reactividad de las particulas, pues una vez que se han hidratado en la superficie (area con
mayor reactividad) la reaccion se ralentiza debido a la matriz cristalina del material suplente.
En general, cuanto mas fino sea el cemento o el SCM y mayor sea el nivel de cal libre el

tiempo de fraguado serd mas corto [231].
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Fig. 4.45 Tiempos de graguado inicial y final de mortero control y morteros experimentales

con ACT-MEC-GST-140 min E10 y E15 y morteros con ACT-TER-GST E10 y E15.

4.6.2 Determinacion de la fluidez

La fluidez inicial es una propiedad medida en el laboratorio, e indica el porcentaje de
incremento del didmetro de la base de un cono de mortero truncado, cuando es puesto en una
mesa de fluidez, mecanicamente levantado 12.70 mm y soltado 25 veces en 15 segundos.
Comunmente se asocia a la fluidez con la trabajabilidad de los morteros. La trabajabilidad
estd determinada por la distribucion del tamafio y la forma de las particulas constituyentes y
su densidad de empaquetamiento resultante. Algunos de los factores que influyen en la
fluidez de los morteros es la finura del material. A medida que el tamafio de particula
disminuye y el area superficial especifica incrementa, el requerimiento de agua es mayor,
como se pudo observar en la determinacion de consistencia normal. Con anterioridad se ha
estudiado el comportamiento reoldgico de morteros con diferentes materiales cementantes
(ceniza volante, escorias, ceniza de cascara de arroz, etc.) demostrando que a mayor grado

de sustitucion de cemento por el material cementante, la fluidez disminuye [232,233].
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La Fig. 4.46 muestra el comportamiento de la lectura promedio de fluidez efectuada en los
diferentes morteros. Se observa que la fluidez va disminuyendo a medida que aumenta el
grado porcentual de sustitucion de cemento por jales, debido a que el tamafio de particula es
mas pequeilo, aumentando con ello el area superficial y con ello incrementando el
requerimiento de agua para lograr una fluidez similar a la del mortero control (100 £5mm).
También se observa que los morteros con ACT-TER-GST-1 000° C presentan una menor
fluidez, lo anterior se relaciona con el tratamiento térmico del material, el cual permiti6 la
pérdida del agua tanto de los poros como del agua estructural, lo que conlleva a un incremento

en la solicitud del agua.
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Fig. 4.46 Fluidez de mortero control y de morteros experimentales con ACT-MEC-GST-
140 min, E10 y E15 y mortero con ACT-TER-GST-1 000° C E10y E15.

4.6.3 Analisis de la liberacion de CO: en la sustitucion de jales activados térmicamente
por cemento

En un trabajo realizado en 2013 por Keun Yang [234] se evalud la efectividad del empleo de
materiales cementantes como escoria granulada de alto horno, ceniza volante y humo de
silice para disminuir las emisiones de CO». Se estudi6 de manera ardua en una base de datos,

el ciclo de vida completo de la produccion de cemento, desde la obtencion del material de
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partida hasta la pre construccién incluyendo aspectos como transporte y etapas de
produccion. Con lo anterior se determind que con porcentajes de sustitucion de entre el 15y
20 % de cemento por SCM, se logran disminuir de manera intensa las emisiones de CO. De
acuerdo con Johansson y col. [235] la sustitucion del cemento por si sola podria conducir a
una disminucion del 42 % de la huella de carbono de la produccion de cemento hasta 2050,
y si se utiliza en combinacion con otras tecnologias, como la eficiencia mejorada de los

hornos y combustibles alternativos, se podria alcanzar una reduccion total del 88 % para el

2050.

En el presente estudio se determin6 una cantidad aproximada de emisiones de CO; por el
proceso de activacion térmica de una tonelada de jales comparado con el proceso de

clinkerizacién para la produccion de cemento, teniendo lo siguiente:

El cemento Portland Ordinario Blanco se compone de la siguiente manera:

Cemento Portland Ordinario (CPO) = 95 % Clinker + 5 % sulfato de calcio

De acuerdo con el andlisis realizado por FRX, 1 000 g de jales contienen 27 g de 6xido de
calcio, sin embargo, en los patrones de difraccion este compuesto se encuentra en forma de
carbonato de calcio unicamente, por lo que del 100 % del material, el 27 % corresponderia
al compuesto CaCO:s.

En la produccion de CPO la liberaciéon de CO> se da principalmente en el proceso de
descarbonatacion del CaCOs, dicho proceso se presenta en temperaturas superiores a los 900°

C y se representa en la siguiente reaccion:

CaC0O5; —» Ca0 + CO,
1kg — 0.56kg + 0.44kg

De las ecuaciones anteriores se estima que la produccion de una tonelada de clinker libera
560 kg de CO; a la atmosfera. Por otro lado, en el proceso de activacion térmica de los PT—

GST a 1 000° C se ha estimado lo siguiente:

1000 kg de jal = 270 kgs de CaC04
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1kgdeCaCO; =0.44Kg de CO,

270 kg de CaC0O; = 119 kg de CO,

Dada la composicion quimica de los jales, en la calcinacion de una tonelada de GST se liberan
119 Kg de COz. Por consiguiente, en la elaboracion de un CPC con 10 % de sustitucion de
ACT-GST por CPO se reduce la liberacion de CO> de 461.9 kg a 500 kg. En la elaboracion
de un CPC con 15 % de sustitucion de ACT-GST por CPO se reduce la liberacion de CO»
de 442.85 kg a 500 kg. En 2018, México gener6 41 millones de toneladas de cemento,
considerando que por tonelada de cemento se liberan aproximadamente 1 tonelada de CO> a
la atmosfera. De lo anterior se deduce que, tan solo por la produccién de cemento, en 2018
fueron liberadas 41 millones de toneladas de CO; a la atmosfera a nivel nacional. De acuerdo
con la estimacion anterior, la sustitucion parcial de cemento por jales en un 10% supondria
la reduccion de la cantidad de CO; en un 8 %. Mientras que el 15 % de sustitucion supondria
una reduccion del 12 % de las emisiones de gas de efecto invernadero. De lo anterior se
demuestra que a medida que el nivel de reemplazo del material aumenta, la cantidad de
emisiones de dioxido de carbono se reducen de manera favorable. En un estudio [107] sobre
la estimacion de la reduccion de emisiones de CO; al sustituir cemento por jales de oro,
determinaron que con una sustitucion parcial del 30 % de jales por cemento se alcanzaria la
reduccion de hasta el 22 % de las emisiones de CO». Por otro lado, en el proceso de activacion
mecanica, al no existir un proceso de descarbonatacion, las emisiones de CO; serian nulas y
el reemplazo parcial del 10 y 15 % de cemento supondria la reduccion de las emisiones seria

enun 10y 15 %, respectivamente.

4.6.4 Uso de energia en la activacion de jales

Para valorar el gasto energético requerido para los procesos de activacion, se estimo la
energia requerida para activar mecanica y térmicamente -a nivel laboratorio- 1 kg de jal. El
horno empleado para la activacion de 1 kg de jal requirié un tiempo de 2 h 10 min. El
consumo energético del horno es equivalente a 3 kw/ h, lo que da un total de 6.5 kw

consumidos para activar térmicamente el material. El molino de bolas planetario requiere una
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potencia de accionamiento de 0.750 kw, mientras que tiene un consumo energético de 2.7
kw/h, por lo que para activar 1 kg de jal por 140 minutos (considerando las pausas) se genera
un consumo energético de 115 kw. De lo anterior, energéticamente hablando, la activacion
térmica, a nivel laboratorio, resulta mas viable que la activacién mecanica ya que el consumo
energético es 11 veces menor. Es de considerarse ademas, que a pesar de que el tratamiento
térmico genera la liberacion de CO», en comparacion con la liberacion de CO> por
elaboracion de clinker, ésta resulta menor, por lo que de cierta forma se traduce en un impacto
positivo al reemplazarse. A pesar de que este andlisis se hace de manera general y resulta
poco factible trasladarlo a una escala piloto o industrial, es una pauta para valorar el impacto
ambiental y beneficio sustentable que implica la utilizacion de jales como material
cementante, que como se ha estudiado con anterioridad, al satisfacer la resistencia deseada y
cumplir con las propiedades ingenieriles esperadas en un cemento compuesto, es un
parteaguas para considerarlo como un material prometedor para sustituir el cemento Portland

ordinario.
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Capitulo 5 CONCLUSIONES

5.1 Caracterizacion fisico-quimica y mineraldgica de PT-GST

De acuerdo con la caracterizacion fisico-quimica y mineraldgica efectuada, se ha concluido
que los jales cumplen con las caracteristicas especificadas del contenido de didxido de silicio,
6xido de aluminio y 6xido de hierro, PPI, contenido maximo de sulfatos y sodio establecidos

en la norma ASTM C 618, por lo cual pueden ser valorados como puzolanas clase N.

5.2 Caracterizacion de ACT-MEC-GST y ACT-TER-GST

Los jales en condicion natural, a pesar de que presentan contenidos apropiados de silice y
alumina, carecen de reactividad, por lo que la activacion mecénica y térmica fueron
empleadas para incrementar dicha reactividad. De acuerdo con las pruebas efectuadas de
activacion mecdnica a diferentes tiempos y de activacion térmica a diferentes temperaturas
se concluyo que el tiempo de 140 min de molienda y la temperatura de calcinacion a 1 000°
C favorecen el incremento de la reactividad determinado al analizar el FWHM y el L. El
incremento del FWHM y reduccion del L indicaron un inicio de amorfizacion de las particulas
de jales incrementando la reactividad de los mismos. Mediante la activacion térmica se
obtuvo la disminucién del L de la fase cuarzo de un 34 %, mientras que en la activacion
mecédnica se obtuvo una reduccion del 26 %, analizada y promediada en tres planos
cristalinos.

Por otro lado, la relacion potencial zeta — pH juega un papel critico en la estabilidad y
distribucion homogénea de los jales en la mezcla de mortero de cemento compuesto, la
activacion térmica propicia un incremento en la carga positiva de las particulas de ACT—
TER-GST lo que genera una mayor dispersion de las mismas dentro del sistema, generando
una aportacion de iones Ca* para la formacion adicional de CH y gel C—S—H.

De igual manera, el incremento de la conductividad eléctrica en los ACT-MEC-GST-140
min y ACT-TER-GST-1 000° C genera la movilidad de los iones Ca*, lo que también puede

favorecer la formaciéon de CH y C—S-H.
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5.3 Indice de Actividad Resistente y propiedades en estado endurecido de morteros
sustituidos con jales activados

Los jales activados mecanica y térmicamente pueden sustituir hasta en un 20 % al CPO como
material cementante, generando morteros que superan el 75 % el IAR requerido en la
normatividad. Por otro lado, la resistencia a la compresion de morteros con ACT-GST a
diferentes dias de curado demostr6 un aceleramiento en la hidratacion de morteros a edades
tempranas, ya que la adquisicion de resistencias es mayor que la del mortero control, sin
embargo, a edades posteriores como los son los 28 dias, la reaccion se desacelera y produce
resistencias a la compresion menores en comparacion con el mortero control, sin embargo,
estas resistencias tienen una diferencia minima. A los 90 dias de curado se observa un
incremento favorable en la adquisicion de resistencias en morteros con jales activados,
superando por hasta 4 MPa al mortero control. Los resultados de [AR, MEB, DRX, TGA y
FT-IR corroboran que la actividad puzolanica de los jales de mineral de oro se mejora
mediante la activacion y se identificd que los principales productos de hidratacion presentes
en los morteros sustituidos fueron gel C—S—H y CH. Estos productos de hidrataciéon generan

pastas densas y compactas similares a las de los morteros control.

5.4 Propiedades en estado fresco de morteros sustituidos con jales activados

La finura de los jales influye directamente en la fluidez (ACT-MEC-GST [Dsy = 0.91um],
ACT-TER-GST [Dsyp=2.74 um] y CPO [Ds¢= 12.48 um]), incrementando el requerimiento
de agua para lograr la fluidez deseada en los morteros experimentales. Debido al tratamiento
aplicado, los morteros con jales activados térmicamente disminuyeron hasta un 15 % su
fluidez con la misma cantidad de agua empleada en los morteros control, mientras que los
morteros con jales activados mecanicamente disminuyeron su fluidez hasta en un 6 % con la
misma cantidad de agua empleada en los morteros control.

La consistencia normal en los cementos experimentales aumenta con el incremento de los
niveles porcentuales de jal, debido a la finura de los materiales. El tratamiento térmico
ocasiona una mayor demanda de agua para alcanzar una consistencia normal en la pasta de
cemento.

Las pastas cumplen con los tiempos de fraguado inicial minimo de 45 min y final méximo

de 600 min establecidos para un cemento compuesto de acuerdo a la norma ASTM C 595-
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03, por lo anterior, en una aplicacion tecnoldgica los tiempos de traslado, colocacion y

compactacion serian similares a aquellos tiempos de los cementos comerciales.

5.5 Lixiviacion de EPT en jales y morteros

La cantidad de EPT en los jales y en los morteros esta por debajo de los limites méximos
permitidos de acuerdo a la NOM SEMARNAT. La estructura de los geles de silicato
hidratados retiene al Cd y As dentro de la misma, generando un efecto de solidificacion. En
ambientes agresivos como el agua subterranea o el agua marina es poco probable que los
morteros lixivien Cd o As, por lo que su incorporacion como material suplementario no

implicaria un riesgo ambiental.

5.6 Valoracion energética de la utilizacion

Las emisiones de CO; se pueden reducir mas del 12 % en la activacion térmica, mientras que
el 15 % en la activacion mecénica. La produccion de cementos compuestos es una opcion
prometedora para reducir las emisiones de CO; relacionadas con las materias primas. Por lo
tanto, el uso de jales minerales que reemplazan al cemento Portland tiene muchos beneficios
ambientales y econdmicos ademds de que permite la gestion de residuos de la industria

minera.

5.7 Trabajo futuro

El empleo de jales como SCM resulta prometedor en tanto que se emplean residuos de una
industria. El proceso de activacion mecénica tiene la limitante de la cantidad de material que
se obtiene a escala laboratorio, dada la capacidad del molino. Sin embargo, a nivel industrial,
el empleo de los hornos rotatorios para la elaboracion de cemento es una ventaja favorable
para la activacion térmica, ya que las temperaturas que se alcanzan y el volumen de material
puede adaptarse a dichas condiciones ya establecidas. Por otro lado, es posible mejorar el uso
de jales como SCM mediante la bisqueda de niveles Optimos para tratamientos tanto térmicos
como mecdanicos, y el impacto de estos tratamientos puede mejorar el desempefio mecanico

de los jales en sustituciones superiores al 20 %.
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Por otro lado, también se propone la valoracion de morteros y concretos sustituidos con jales
como SCM en pruebas de durabilidad, para tener un andlisis de comportamiento completo

para una aplicacion en campo y obras tangibles.
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