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La empresa Extralum S.A es una industria dedicada a la manufactura de aluminio crudo,
anodizado y lacado para uso arquitecténico. En su proceso de tratamiento de aguas
residuales genera alrededor de 90 toneladas al mes de un so6lido blanco, el cual ya ha sido
caracterizado y se ha encontrado que es rico en 6xidos de aluminio hidratados, en la

actualidad este material esta siendo desechado en rellenos sanitarios.

Esta investigacion se centra en el uso de este lodo como material alternativo para la

fabricacion de cementos especiales.

El cemento y en especial el Portland, es un material de construccion que se ha utilizado
desde su desarrollo en 1825 y se ha constituido en un material de gran demanda a nivel

mundial, en Costa Rica se consume aproximadamente 1,2 millones de toneladas anuales.

Considerando que el cemento es un producto con demanda creciente, que para su
produccion requiere altos consumos de energia, cualquier avance que se realice para
disminuir el consumo energético, tiene importantes beneficios econdmicos y ambientales.
Dentro de las soluciones posibles se encuentra la utilizacion de materiales alternativos que
pueden ser utilizados como materias primas o materiales cementosos de reemplazo parcial

o total del cemento Portland.

El objetivo general de este trabajo de graduacion, fue estudiar el lodo residual de la
Empresa Extralum S.A., como material alternativo para la fabricacion de cementos

especiales a través de su uso como relleno.

Las pruebas realizadas a las diferentes mezclas demuestra que el lodo incorporado al
cemento, modifica sus caracteristicas iniciales, acelerando los tiempos de fragua,
aumentando la porosidad del material, condicion que afectd negativamente la resistencia
del cemento, pero aumentd su capacidad aislante, adicionalmente el analisis

termogravimétrico demuestra que el lodo es un material con cualidades refractarias.



X1

Dentro de los usos potenciales que presenta el cemento modificado es en el desarrollo de
ladrillos refractarios, materiales aislantes y por la alta porosidad que presentaron los
cementos modificados, se podria emplear como aditivo en sistemas que se requiera la

permeabilidad por ejemplo en concretos para carreteras.



INTRODUCCION



El crecimiento industrial en las ultimas décadas ha incrementado la capacidad productiva
de nuestro pais, pero paralelo a este desarrollo, se ha generado un aumentado de los
residuos industriales, que se constituyen en algunos casos en un serio problema de

importante impacto ambiental y de salud publica.

Dentro de los residuos que se generan encontramos los lodos industriales provenientes de
los sistemas de tratamiento de aguas, los cuales se encuentran distribuidos en distintos
sectores productivos, sus constituyentes son muy diversos dados los distintos tipos de
industrias presentes, desde la industria alimenticia hasta la industria quimica y

farmacéutica.

Segun un estudio en este campo, se logro identificar un total de 43800 ton/afio de lodos
industriales de distintos sectores industriales de nuestro pais, distribuidos en una muestra de

80 empresas en la gran area metropolitana'’

, aunque existen algunas iniciativas de acopio,
recoleccion y transporte de este tipo de residuo, en algunos casos los lodos industriales no
son tratados convenientemente en la fuente de generacion, no reciben un tratamiento o
disposicion adecuada y muchos terminan en los rellenos, botaderos municipales o en

vertederos clandestinos.®

Es por ello, que la reduccion, la reutilizacion, el reciclaje, el co-procesamiento son algunas
de las oportunidades apropiadas para la gestion ambiental de los residuos, que las industrias
pueden utilizar ya que no solamente solucionan un problema de disposicién y de impacto
negativo al ambiental, sino que convierte algunos residuos en productos con valor

econdmico.’* >

Por otra parte, la competitividad actual obliga a los sectores productivos no solo a optimizar
sus procesos, sino también a ver la posibilidad de obtener el maximo aprovechamiento de
los recursos y parte de esto, consiste en tratar de darle un valor agregado a los residuos de
sus empresas para que estos, en lugar de convertirse en un problema como hasta hora lo son
en la mayoria de las empresas, se constituyan en una fuente de ingresos y aumenten el valor

agregado de sus actividades industriales.



Este tipo de iniciativas tienen efectos muy positivos, ya que si estos residuos no van a los
botaderos o rellenos, se aumenta la vida 1til de estos espacios, que por sus caracteristicas
tan particulares tienen un costo alto a la hora de establecerlos, adicionalmente se contribuye

a conservar un ambiente mas limpio.

Uno de los sectores importantes en la generacion de lodos residuales son las industrias
quimicas, sus lodos se caracterizan en su mayoria por un alto contenido de humedad,

s 1
metales pesados, compuestos organicos entre otros.'”

Dentro de este sector se encuentra la empresa Extralum S.A., ubicada en Tejar del Guarco,
Cartago, dedicada a la manufactura de aluminio crudo, anodizado y lacado para uso

arquitectonico.”

En su proceso de anodinado las piezas de aluminio son inicialmente sometidas a una
limpieza alcalina o enjuague con el objetivo de eliminar residuos de aceites, grasas, polvo y
suciedad en general, adheridas a éstas por la manipulacion propia del proceso. A este
proceso se le llama decapado y durante el mismo parte del aluminio se disuelve en el medio
basico. Al mezclar las aguas basicas y 4acidas provenientes de estos procesos para
neutralizarlas produce un precipitado, el cual se pasa a través de un filtro prensa generando

un lodo blanco.

La empresa produce alrededor de 90 toneladas al mes de este material, el cual ya ha sido

caracterizado y se ha encontrado que es rico en 6xidos de aluminio hidratados. **

En la actualidad este lodo se desecha en los rellenos sanitarios municipales, el costo por el

transporte y disposicion de los lodos tiene un valor promedio de $1100/mes.

Esta fuente de 6xido de aluminio, se ha estudiado como materia prima en la produccion de

zeolitas, sulfato de aluminio, como aditivo de asfaltos, actualmente se realizan estudios

. ., . . .. . 4.6
para su uso en la fabricacién de ladrillos refractarios y como aditivo en pinturas.



Esta investigacion se centra en el uso de este lodo como material alternativo para la

fabricacion de cementos especiales.

El cemento es un material de construccion que ha sido utilizado por mas de 2000 afios en
algunas de sus formas. En general se distinguen dos tipos de cementos: naturales y
artificiales. Los primeros se obtienen de materiales naturales, lleva un proceso sencillo de

fabricacion y su composicion depende de las zonas de obtencion de materias primas.

Actualmente los mas utilizados son los cementos artificiales de los que existe un
considerable nimero, de ellos el mas importante y de mayor utilizacién es el cemento
Portland, que fue el primer cemento moderno fabricado por Joseph Aspdin en Gran Bretafia

alrededor de 1825.®

El cemento Poértland consiste en un polvo fino usualmente de color gris, compuesto
principalmente por oOxidos de calcio, silicio, aluminio y hierro. Las fases presentes
comprenden principalmente silicatos de calcio (3 CaOSiO, y 2 CaOSiO, ) y en menor
proporcion  aluminato de calcio (3 CaOAl,0O3) y ferroaluminato de calcio

(4 CaOALO;3Fe,05).”

La producciéon del cemento es un proceso de alta demanda energética de combustibles
(= 4000 kJ/kg cemento, 25% de pérdidas) y con alta emision de contaminantes (0,85-1kg

CO,/kg cemento) por descarbonataciéon de materias prima y uso de combustibles. '?

La produccion mundial de cemento es aproximadamente 1500 millones de toneladas al
afio'V,( afio 2002), cantidad que aumenta por la demanda del crecimiento de la poblacion
que cada vez requiere de mas infraestructura para asentamientos humanos, actividades

productivas, etc.

Considerando que el cemento es un producto con demanda creciente, que para su
produccion requiere altos consumos de energia, cualquier avance que se realice para

disminuir el consumo energético, tiene importantes beneficios econémicos y ambientales.



Dentro de las soluciones posibles se pueden citar el uso de combustibles mas econémicos
en donde algunos residuos pueden actuar como combustibles alternativos, por ejemplo

aceites usados, disolventes residuales de la industria y plasticos entre otros ©'?

y la
utilizacion de materiales alternativos que pueden ser utilizados como materias primas o
materiales cementosos de reemplazo parcial o total del cemento Portland '?. Un material
de relleno alternativo se define como aquel que tenga propiedades cementosas per se o
latentes (que requieren ser potenciadas externamente), que pueda emplearse como sustituto

parcial o total del cemento Portland.

Dentro de las caracteristicas que debe tener un material de reemplazo del cemento, Portland
es un estado estructural amorfo, esto es, con alta energia interna, por lo tanto inestable
termodinamicamente y muy reactivo quimicamente. Existe una gran cantidad de materiales
que pueden utilizarse: como los materiales puzolanicos, materiales hidraulicos, existen
otras fuentes como por ejemplo el yeso proveniente de la industria cerdmica tradicional,

lodos de drenaje y lodos de produccién de aluminio.

Dentro de los cementos de mayor consumo se encuentran el “UG” o de Uso General,
seguido del “MP-AR”, que bésicamente en un cemento de alta resistencia inicial con

moderada resistencia a los sulfatos y moderado calor de hidratacién. '

En cuanto a los cementos especiales en Costa Rica su desarrollo se ha visto afectado por el
tamafio del mercado y por la alta demanda energética que implica la fabricacion de

diferentes tipos de clinker.

Sin embargo el empleo de diferentes tipos de rellenos incorporados al clinker en el proceso
de molienda, se ha convertido en una importante préctica para la fabricacion de cementos
con propiedades particulares, de acuerdo a las caracteristicas cementosas del material en el
cemento y la legislacion vigente puede haber sustituciones de clinker desde 5% hasta un

90%.19



Otra forma de darle caracteristicas especiales al cementos es por medio de la adicion de
aditivos, pero estos a diferencia de los rellenos, se incorporan al momento de hacer la pasta
de cemento, ya sea agregandola directamente a la pasta o al agua que se va a utilizar, las
proporciones del material que se utiliza como aditivo generalmente no superan el 5% en

peso.!V

Dependiendo de las caracteristicas del material de reemplazo y de su proporcion en el
cemento Portland, se obtiene cementos con diferentes propiedades en cuanto a resistencia
mecanica, resistencia térmica, tiempo de fraguado, trabajabilidad. Dando origen al

desarrollo de cementos especiales.

La empresa Extralum S.A, conciente del gasto asociado a su proceso de tratamiento de
aguas, el costo del transporte, disposicion de los residuos, ha iniciado un programa de
minimizacién de residuos y estudios de reutilizacion. ¢

El objetivo general de este trabajo de graduacion, fue estudiar el lodo residual de la
Empresa Extralum S.A., como material alternativo para la fabricacion de cementos
especiales a través de su uso como relleno. Esta posibilidad podria constituirse en una
buena alternativa para el consumo de todos los lodos residuales producidos por Extralum
S.A., ya que en Costa Rica el cemento es un tipo de material que tiene gran demanda y se
manejan grandes volimenes, en nuestro pais, se consume aproximadamente 1.2 millones de

toneladas anuales.'"



OBJETIVOS Y
METODOLOGIA




OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Estudiar el uso de los lodos residuales de la empresa Extralum.S.A. como material

alternativo en la fabricacion de cementos especiales.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1) Estudiar la variabilidad de la composicion quimica del lodo a lo largo del proceso de

fabricacion.

2) Realizar un estudio comparativo de los componentes de los cementos fabricados en

Costa Rica por la empresa HOLCIN y los constituyentes del lodo residual, para

establecer las proporciones de mezcla.

3) Realizar mezclas en diferentes proporciones del lodo con el cemento.

4) Analizar el comportamiento del nuevo material (tiempo de fraguado, resistencia del

material, trabajabilidad) y usos especificos.



METODOLOGIA

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Estudiar la variabilidad del material, en cuanto a su composiciéon quimica (en base
seca), por un periodo de tres semanas.

Se realizaran dos muestreos en cada semana, uno que corresponde al periodo normal de
operacion de la planta, y el otro se realizara posteriormente al lavado de los tanques de

anodizado. A estos lodos se les analizard el contenido de aluminio y sulfatos.

Se procedera a realizar un estudio comparativo de la composiciéon quimica de los
cementos fabricados en Costa Rica, a través de una revision bibliografica y por la
informacion que suministre la empresa HOLCIN y los lodos residuales para establecer

las proporciones de mezcla.

Se secaran muestras de lodo y se tamizaran para ofrecer una granulometria homogénea

y adecuada.

Se realizaran mezclas del lodo seco en diferentes proporciones con el cemento, segun

punto dos enunciado en esta metodologia.

Se realizaran andlisis en base a las Normas ASTM en cuanto a :
-Tiempo de fraguado
-Resistencia del material

-Trabajabilidad

Con la informacion obtenida se estableceran los usos especificos del material.



CAPITULO |

CARACTERIZACION DEL
LODO RESIDUAL
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VARIABILIDAD EN LA COMPOSICION QUIMICA DEL LODO A LO
LARGO DEL PROCESO DE PRODUCCION DE LA EMPRESA
EXTRALUM S.A.

El proceso de anodizado genera alrededor de 90 toneladas mensuales de lodos residuales

que se recolectan en el sistema de tratamiento de aguas a través de dos operaciones:

a) Los lodos que son arrastrados diariamente de los tanques de anodizado hacia la

planta de tratamiento, en el proceso normal de fabricacion.

b) Los lodos generados del mismo proceso de fabricacion que se sedimentan en estos

tanques y que son removidos cada fin de semana en el proceso de limpieza.”

1©

Seglin analisis realizados al lodo residual™ se puede observar que los constituyentes

mayoritarios son el aluminio expresado como Al,Os y los sulfatos.

Cuadrol.  COMPOSICION QUIMICA DEL LODO RESIDUAL®

VALOR REPORTADO EN BASE SECA

PARAMETRO ANALIZADO (110 °C) (%m/m)

Alumina 50,9
Silice <0,01
Sodio 0,04
Niquel <0,01
Magnesio 0,06
Estano <0,01
Cobalto <0,01
Hierro 0,04
Sulfato 4,8
Pérdida por calcinacion a 950 °C 44

Con el objetivo de conocer mejor este material, era importante determinar si existia alguna
variabilidad en la composicion de los lodos en cuanto al contenido de alimina, ya que este

residuo es el producto quimico de importancia que se incorporaria al cemento.
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Adicionalmente, la variabilidad en el contenido de sulfatos también era importante, no
solamente por ser el segundo componente mayoritario reportado en la composicion, sino
debido a que los sulfatos en los cementos presentan limites maximos especificados por la
norma ASTM C150-00 ", y normativa nacional (Reglamento Técnico RTCR 383:
2004)"® ya que un exceso pueden generar problemas de expansion en el concreto.”) Segun
nuestra normativa se establece un maximo del 4% (en forma de SOs) para cementos de uso

general.

PROCESO DE MUESTREO PARA EL ESTUDIO DE LA
VARIABILIDAD EN LA COMPOSICION DE LOS LODOS
RESIDUALES.

Para el estudio de variabilidad de composicidén quimica en aluminio y sulfatos, se realizaron
analisis quimicos de muestras de lodo por un periodo continuo de tres semanas,
considerandose este tiempo como el suficiente para determinar la variabilidad de
composicion, ya que se determind que la operacion de anodizado de la empresa se

encuentra estandarizado.

Se realiz6 dos muestreos en cada semana, uno que corresponde al periodo normal de
operacion de la planta, entre semana, y el otro se realizé posteriormente al lavado de los

tanques, labor que es realizada los fines de semana.

Para el contenido de humedad se realizaron dos muestreos: uno se realizo entre semana y la
otra toma de muestra correspondié a lodos generados en los fines de semana, estos

muestreos se realizaron en forma continua.

El proceso de toma de muestra se realiz6 de la siguiente forma: una vez que el filtro-prensa
realizara la descarga del lodo, se procedia a la toma muestras al azar en siete puntos

diferentes dentro del contenedor.
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CONTENIDO DE ALUMINIO

Los estudios se realizaron con muestras en base seca, el analisis de Aluminio se realiz6 por
triplicado utilizandose el Método 3050B de la EPA" con un equipo plasma, ICP-AES,

marca Perkin Elmer (Ver Anexo 1.1).

Cuadro 2. CONTENIDO DE ALUMINIO EN EL LODO RESIDUAL A TRAVES DE
MUESTREOS REALIZADOS POR TRES SEMANAS.

MUESTRAS ENTRE SEMANA MUESTRAS FINES SEMANA
GRUPO 1 GRUPO 2
%m/m Al DESVIACION % m/m Al DESVIACION
s (En base seca) ESTANDAR s (En base seca) ESTANDAR
S1 25,30 0,04 F1 22,16 0,15
S2 23,06 0,18 F2 25,26 0,03
S3 24,36 0,21 F3 27,43 0,22

En el cuadro 2, se puede observar que en el periodo de estudio se presentaron variaciones
en la composicion en el contenido de aluminio, observandose mayor variabilidad en las

muestras de los fines de semana.

El analisis se enfoc6 en determinar si existian diferencias significativas, en el contenido de
aluminio y sulfato en las muestras entre semana (grupo 1) y las muestras de los fines de

semana (grupo 2).

El estudio estadistico se realiza con el programa estadistico SPSS (Estadistycal Package for
Social Science), se aplico la t-student para dos muestras independientes al 95 % de

confianza.
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Cuadro 3. ESTADISTICA DEL CONTENIDO DE ALUMINIO PARA LOS DOS
GRUPOS DE MUESTRAS

t 5
N° DESVIACION
ALUMINIO St“(‘i)e”t MUESTRAS petErMINAcionEs PROMEPIO “eotAnDAR
(% m/m)
0.60] ORUPO 03 24,2400 1,12481
71 GRUPO 2 03 24,9500 2,64864

(*) Prueba t-student a dos colas para dos grupos de muestras independientes, con un nivel de confianza al 95%.

El cuadro 3 muestra un valor de t-student a dos colas de 0,691 lo cual indica que no hay
evidencia estadistica para rechazar la hipdtesis nula, es decir no hay diferencia significativa

en la composicion de los dos grupos en cuanto al contenido de aluminio. (Anexo 1.1)

Este resultado estadistico indica que se puede utilizar indistintamente el lodo procedente de
lotes de un dia normal de operacion y el procedente del lavado de tanques, sin la necesidad

de tener que realizar ningun tipo de ajuste en cuanto a diferencias en composiciones.

CONTENIDO DE SULFATOS

Para el estudio de contenido de sulfatos se procedio de la siguiente forma: una masa de la
muestra se disolvid en acido clorhidrico, la mezcla se trasvasé a un balon aforado de
250 mL, de esta disolucién se toman alicuotas de 100 mL y se precipita el SO4* con
Cloruro de Bario al 10% m/v. El residuo se filtra y se calcind a 900 °C, este analisis se

realizé por duplicado. (Anexo 1.2)

Cuadro4. CONTENIDO DE SULFATOS EN EL LODO RESIDUAL A TRAVES DE
MUESTREOS REALIZADOS POR TRES SEMANAS

MUESTRAS ENTRE SEMANA MUESTRAS FINES SEMANA
GRUPO 1 GRUPO 2
% m/m SO, DESVIACION % m/m SO,~ DESVIACION
DB (En base seca) ESTANDAR DB (En base seca) ESTANDAR
S1 2,48 0,03 F1 5,67 0,02
S2 3,27 0,01 F2 3,79 0,01

S3 2,99 0,01 F3 7,70 0,02
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En el cuadro 4 se observa variaciones en el contenido de sulfatos las cuales son
proporcionalmente mayores que las presentadas en el cuadro anterior, en donde es evidente

que los contenidos de sulfatos son mayores en las muestras de los fines de semana.

Cuadro5. ESTADISTICA DEL CONTENIDO DE SULFATOS PARA LOS DOS
GRUPOS DE MUESTRAS

r ;
Ne DESVIACION
SULFATOS St“(‘ifnt MUESTRAS  peterminaciones PROMEDIO “eorinpaR
(% m/m)
007, GRUPO1 3 20133 0,40054
072 GRUPO 2 3 5,7200 195548

(*) Prueba t-student a dos colas para dos grupos de muestras independientes, con un nivel de confianza al 95%.

Para el caso del andlisis estadistico de sulfatos (cuadro 5), se siguieron los criterios
anteriores y se determind que no existe una diferencia significativa entre los dos grupos de
muestras, pero si es evidente que el contenido de sulfatos se incrementa los fines de semana
cuando se realiza la limpieza de tanques, esto posiblemente sucede por sulfatos ocluidos en
los sedimentos, diferencias de agitacion en los tanques que provoca saturacion en la parte

inferior del tanque en donde se depositan los lodos. (Anexo 1.2)

HUMEDAD

El % masa/masa se determin6 de acuerdo con el siguiente procedimiento: se midié la masa

de la muestra y se coloco en estufa a 110 °C, hasta lograr peso constante.

Cuadro6. CONTENIDO DE HUMEDAD DEL LODO RESIDUAL

CONTENIDO DE HUMEDAD %m/m + DESVIACION ESTANDAR

MUESTRA ENTRE SEMANA MUESTRA FIN DE SEMANA
(77+1) % (82+4)%
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En el cuadro 6 se puede observar que el lodo residual presenta un alto contenido de agua,
que de acuerdo a las desviacion estdndar hay traslape entre los resultados, por lo que se

puede determinar que la humedad del lodo oscila dentro de un ambito.

Un detalle importante que se debe tomar en cuenta, es que la humedad del lodo se
encuentra determina por la eficiencia del filtro prensa, del sistema de tratamiento, el cual
normalmente se encuentra mas saturado hacia los fines de semana. La limpieza del filtro, se
realiza cuando el operador determina visualmente, que la compactacioén del lodo no es la

adecuada.

Para el resto del trabajo de investigacion se utilizd una mezcla de todos los baches,
muestreados. Aproximadamente, 400 kilogramos de material himedo se llevaron a
sequedad en estufa a 110 °C por 24 horas, tiempo suficiente para eliminar el agua de

hidratacion.

Se obtuvo alrededor de 85 kilogramos de material seco, el cual se molid y tamizd para
lograr obtener alrededor de 35 kilogramos de material de menor granulometria, para uso
durante todo el proyecto, el material que no pasé el tamiz se conservo para pruebas

posteriores.

El contenido final de aluminio expresado como Al,O; fue de (47,63 £0,04) % m/m y de
sulfatos (4,27 = 0,02) % m/m.

ESTANDARIZACION TAMANO DE PARTICULA

El material fue molido en un molino de martillos, marca Sanchi Industrial con malla de 5
mm, posteriormente se tamizd con un tamizador eléctrico utilizando una malla
#100 (150 um), el procedimiento se realizd con el fin de obtener un tamafio de
particula lo mas cercano al tamafo de particulas del cemento y de esta

manera lograr una mejor reaccion entre el cemento y el lodo.(Diagrama 1)



17

Se obtuvo un traslape en tamafios de particula que oscilan entre los 1,5 um y 90 um, con lo

que el lodo podria tener un tamafio similar a un cemento grueso (Figuras 1y 2).

Las determinaciones del tamafio de particula se realizaron en un equipo de analisis de

tamafo de particulas laser marca Cilas Modelo 920. (Anexo 2.1)

El material no pudo tamizarse a un menor tamafio debido a las eficiencias del proceso. Para
el caso del lodo molido y tamizado con malla # 100 las eficiencias fueron de un 35 % a

partir de lodo seco.

Para la determinacion de la distribucion de tamafios de particula del material mas grueso,
que no paso6 el tamiz # 100, se procedid a tomar una muestra representativa por medio del
método de cuarteo, posteriormente la muestra se separ6 a través de una serie de tamices
dispuestos consecutivamente de mayor a menor''”, (Ver anexo 2.2), este material se utilizo
para la realizacion de pruebas de sinterizacion y conductividad térmica, con el objetivo de
determinar si el tamafio de particula presenta un efecto importante en los resultados de esas

pruebas.

La figura 3 muestra la distribucion de tamafios, en donde aproximadamente el 67% de la

masa retenida corresponde a tamafios entre 425 y 150 micrémetros.



Recoleccion del lodo

de la planta de
tratamiento

h Secado del lodo en

estufa a 110°C por 24
horas
Molienda del lodo seco en
molino de martillos

Diagrama 1: Proceso de estandarizacion del lodo residual para
su incorporacion al cemento como material de reemplazo

Tamizado del lodo a malla

#100 (150 um)
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Figura3. Tamafio de particula del lodo de mayor granulometria, mayor
que malla #100 (150 pm). (Ver anexo 2.2)

ANALISIS MINERALOGICO Y COMPORTAMIENTO TERMICO
DEL MATERIAL

La transicion de fases en la alimina ocurre por distintos caminos desde la deshidratacion de
los hidroxidos de aluminio, como gibsita, hasta corindon (a-Al,O3). La naturaleza de esta
transformacion han sido estudiadas por muchos afios, y el camino envuelve el paso de
gibsita (Al(OH);) a Bohemita (y-AIOOH), luego y-Alimina (y-Al,O3), después 5-Alumina
(0-Al,03), siguiendo 0-Alimina (6-Al,O3) y por tltimo la a-alimina, (a-Al,O3).

Estas fases pueden ser distinguidas por sus patrones de difraccion de rayos X en polvo, y la
transformacion de las fases es fundamental en la preparacion de materiales ceramicos. El
prefijo griego y es usado normalmente para designar la estructura obtenida de la
deshidratacion de la Bohemita desde 400 °C, sin embargo varias otras fases han sido

identificadas incluyendo la 6, n, B, y aliminas.
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La figura 4 muestra el diagrama como una guia de todas las potenciales fases a obtener.

Corinddn (a-Al,Os3) es tipico obtenerlo por encima de 1000 °C.

Gibbsita
yAlOH), [ ARG > 1-ALO; a-ALOs
y
BoehmitayAIOOH > 1-ALO; 5-ALOs 0-ALO; 4-ALO;
* A

Boehmita
Gelatinos
Bayerita v
a-Al(OH)» | g n-A1203 > 6-A1203 O(.-A1203
v-Al(OH)3/B- »| B-ALO; N-ALOs 0-ALOs | a-ALO3
Al(OH)» '

Tohdita 5A1,03H,0 k!'-ALO;s | k-ALO; | 0-ALO;

—»> Amorfos —p ’Y—A1203 0-Al,03/6-Al,05 a-Al O3

Vapor (CVD) ——» Kk-ALO; a-ALO;

100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

Figura 4. Esquema de las fases de la alimina a diferentes temperaturas
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ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO:

Los andlisis termogravimétricos (TGA) se llevaron a cabo utilizando un analizador
Universal TA Instrument modelo V2.5H, bajo atmosfera de nitrogeno a una velocidad de

calentamiento de 10°C/min.

Sample: Muestra Al_mina Seca File: C:...\Mavis 3 Alumina.001
Size: 6.2833 mg DSC-TGA Operator: Adriana L

Method: Ramp Run Date: 23-Jul-04 14:46
Comment: tga-DSC
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0 200 400 600 800 1000
Exo Up Temperature (°C) Universal V2.6D TA Instruments

Figura 5. Andlisis térmico del lodo residual seco, donde se grafica el flujo de
calor en funcion de la temperatura.

La figura 5 muestra el andlisis térmico diferencial donde se observan los cambios en el
flujo de calor acoplados a cada fase de transicion. A 200 °C aproximadamente se da la
transformacion de gibsita (Al(OH);) a Bohemita (y-AIOOH), lo que coincide con lo
esperado (Figura 4). Al rededor de los 400 °C inicia el segundo proceso de deshidratacion y
cristalizacion de la fase y-Alimina (y-ALO;). Este se extiende hasta los 590 *C

aproximadamente.
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Figura6.  Analisis de rayos X de una muestra de lodo‘”

El analisis por rayos X del lodo residual seco a 110°C (Fig. 6) muestra que el lodo residual
esta compuesto por dos minerales, la bayerita AI(OH); y bohemita AIO(OH), ademas del
sulfato de sodio. Al aumentar la temperatura se observa mayor un grado de cristalinidad del
material, reflejado en la aparicion de picos cada vez mas definidos y menos ensanchados. A
700 °C estd presentes las fases y- alimina y B-alumina lo cual coincide con el analisis

térmico. Finalmente, a 950 °C aparece la fase corindon desapareciendo las anteriores.

La identificacion de las fases cristalinas del lodo residual seco se realizaron a 110, 700 y 950 °C, por difraccion de rayos X, en un
difractometro de polvos de rayos X marca Siemens modelo D5000. Tomado de “Estudio y aprovechamiento de lodos residuales en
alimina provenientes de un proceso de anodizado™ Articulo en prensa de la revista: Ingenieria y Ciencia Quimica.
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CONCLUSIONES

El lodo es un material rico en 6xidos de aluminio, seguido por sulfatos entre los

componentes mas importantes, presenta altos contenidos de humedad.

Segtn el analisis estadistico de la composicion, muestra que este lodo no presenta

variabilidad significativa en el contenido de 6xido de aluminio ni en sulfatos.

El material fue secado a 110°C, por lo que este lodo estd basicamente constituido
por Bayerita, Bohemita y sulfato, ademas el patrén de difraccion indica, que ha

estas temperaturas de secado es un material amorfo.

Se molié a una granulometria lo més cercano a la granulometria del cemento, de
forma tal de lograr la reaccion quimica entre estos dos componentes. Esto permitid
un traslape importante en tamafios de particula que oscilan entre los 1,5 pm y 90

um.

Adicionalmente se procesé el lodo a una granulometria mayor en donde la mayor

proporcion de particulas presentaron tamanos entre 150 pm y 425um.

El anélisis térmico del material muestra que el lodo es un material con cualidades
refractarias por lo cual esto se constituye en una oportunidad potencial en el desarrollo

de cementos refractarios u otros materiales relacionados.



CAPITULO I

PREPARACION DE
MEZCLAS LODO -CEMENTO
Y SU CARACTERIZACION
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Con el fin de determinar, el efecto del lodo residual como material de relleno en el
cemento, se estudid la composicion quimica del cemento de uso general utilizado en este
proyecto. En el cuadro 7 se reporta los principales componentes y de la comparacion de
este cuadro con el cuadro 1, se determina, que la adicion de lodo al cemento incrementara
significativamente el contenido de Al,O3, ademads se produciran variaciones en el contenido

de los otros constituyentes de la formula original.

Cuadro 7. COMPOSICION QUIMICA DEL CEMENTO DE USO GENERAL®"

COMPONENTE % m/m DESVIACION ESTANDAR

Si0, 30,81 3,83
ALO; 4,14 0,43
Fe,05 2,42 0,29

CaO 52,63 3,89

MgO 2,17 0,15

SO; 2,47 0,13

&) 0,69 0,05
Na,O 0,07 0,04

PF 5,00 0,69

(*)  Informacién suministrada por la empresa HOLCIM

Como el objetivo de este proyecto era lograr obtener un cemento rico en alimina, se
prepararon tres mezclas con alto contenido del material procesado, para lo cual el cemento
fue sustituido por lodo de acuerdo a las proporciones establecidas en el cuadro 8, se observa
que conforme se aumenta la cantidad de lodo, se aumenta el contenido de alimina,

generando un cemento rico en este componente.
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Cuadro8. PROPORCIONES DE CEMENTO/LODO PARA EL ESTUDIO DEL
COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL

MEZCLA % DE CEMENTO % DE LODO % Al,O3 (*)
1 100 0 4,14
2 75 25 15,01
3 50 50 25,89
4 25 75 36,75

(*)  Calculo en base al dato reportado en el cuadro 7 por la empresa HOLCIM vy el andlisis de aluminio del material de
trabajo, presentado en el capitulo I.

PRUEBAS FiSICAS DE MEZCLAS LODO-CEMENTO

El estudio de las propiedades del cemento tanto fresco como endurecido es muy importante,
ya que estas determinaran el manejo y los usos potenciales que puede presentar un material

para fines constructivos.

La fabricacion del cemento exige mantener altos estandares de calidad, que respondan a las
necesidades especificas de aplicacion en la industria de la construccion. Para la evaluacion
de estdndares de calidad se han desarrollado a nivel internacional normas especificas de
caracterizacion y clasificacion de los cementos, dentro de las normas de mayor aceptacion

se encuentran las Normas ASTM.

Dentro de las propiedades fisicas mas importantes que se le debe determinar a un cemento
se encuentran: La Trabajabilidad, Consistencia Normal, Tiempo de Fragua y Resistencia

mecanica.

Para todas las pruebas fisicas realizadas a las mezclas se cumplieron con las siguientes
normas generales: la norma ASTM-C-305-99"'” para el proceso de mezclado y la norma
ASTM-C-778-00"® para las especificaciones de la arena estandar utilizada en las pruebas

de morteros.
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TRABAJABILIDAD (Prueba de fluidez).

Es una propiedad relativa que considera que la mezcla de concreto fresco debe ser
relativamente facil para transportarse, depositarse, consolidarse y que finalmente no se
produzcan segregaciones o separaciones en la mezcla .Cuando el cemento estd fresco esta
propiedad tiene relacion con la plasticidad que debe tener un concreto, la cual puede variar
segun las condiciones de mezcla, tipo de equipos utilizados, consolidacion y los

requerimientos de las propiedades del cemento.®

No existen pruebas aceptables para medir directamente la trabajabilidad, pero sin embargo
se pueden realizar algunas medidas fisicas faciles de determinar, pero ninguna de ellas por

si sola da un resultado global de la trabajabilidad de una mezcla.""”

Por lo tanto las pruebas que se seleccionen tienen que estar muy orientadas al tipo de

informacion que se desea obtener y del tipo de uso que se le de al material.

Dentro de las pruebas utilizadas en el laboratorio se encuentra la Prueba de Fluidez, esta
prueba proporciona datos sobre la consistencia del mortero y su tendencia a la segregacion,
en donde se mide la expansion de una muestra de mortero, la cual es colocada en una mesa
de laton y es sacudida 25 veces por 15 segundos, como resultado la mezcla se esparce sobre
la mesa y se mide el diametro promedio del mortero esparcido", tal y como lo muestra la

figura 7.

La fluidez se mide como un porcentaje de aumento del didmetro promedio del mortero
esparcido sobre el diametro (101,6 mm) establecido por la norma ASTM C 230-98?”. La
mezcla tiene una consistencia adecuada para ser trabajada cuando alcanza una medicion de

flujo dentro de un valor establecido por la norma de 110+5 %.'¢
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Figura 7. Determinacion de la fluidez de una mezcla de
cemento

PROCEDIMIENTO.

Para la determinacion de la fluidez en las mezclas para cubos y briquetas se siguieron las
proporciones material lodo/cemento/arena, establecido para cada prueba seglin las normas
ASTM C-109-99%" y ASTM C-190-85?, respectivamente. Asi como también las normas
ASTM C-230-98*" para la prueba de fluidez.

RESULTADOS:

Cuadro 9. PRUEBAS DE FLUIDEZ PARA CUBOS, MASA 500g (*)

LECTURA LECTURA

MEZCLA AGUA AGUA INICIAL FINAL FLUJO
% cc %
mm mm

100% CEMENTO 57 285 101,6 112,25 110
75% CEMENTO 94 470 101,6 109,55 1135
25% LODO
50% CEMENTO 111 555 101,6 1159 114
50% LODO
25% CEMENTO 122,6 613 101,6 115,8 113,98
75% LODO

*L_as pruebas se realizaron a 20°C y 80% de humedad relativa.
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Cuadro 10. PRUEBAS DE FLUIDEZ PARA BRIQUETAS, MASA 4009

LECTURA LECTURA

PRUEBA AGUA — AGUA INICIAL FINAL FLUJO
% cc %
mm mm

100% CEMENTO 58.75 235 101,6 111,22 109

75% CEMENTO

25% LODO 95 380 101,6 109,55 108

50% CEMENTO

50% LODO 108,75 435 101,6 113,70 111,9

25% CEMENTO

75% LODO 123,75 495 101,6 111,57 110

*Las pruebas se realizaron a 20°C y 80% de humedad relativa.

Con esta prueba se determind la cantidad optima de agua para cada mortero a fin de lograr
una adecuada trabajabilidad para cada mezcla, tanto para la preparacion de probetas para
pruebas de resistencia a la compresion (cubos) y probetas para las pruebas de resistencia a

la tension (briquetas).

Los resultados de los cuadros 9 y 10 muestran que conforme se incrementa la cantidad de
lodo se incrementa la cantidad de agua necesaria para mantener el flujo dentro del rango

establecido por la norma (110+ 5) %.

El incremento mas significativo se observa entre la mezcla 1, que es solo cemento y la
mezcla 2 (25% lodo - 75% cemento), lo cual pone de manifiesto que el lodo es un material

bastante absorbente.

CONSISTENCIA NORMAL

La consistencia normal de un cemento hidraulico, se define como el porcentaje de agua con
respecto al peso del cemento necesario, para lograr una pasta con una penetracion de

101 mm, utilizando el equipo de Vicat (Figura 8).
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Este equipo Vicat consta de una aguja movil, unida a un vastago con un peso total de 300 g.
Tiene ademds una escala graduada en milimetros, para determinar la penetracion del

vastago o de la aguja que tiene 10mm de didmetro y 50 mm de longitud.'®

PROCEDIMIENTO.

Para la determinacion de los tiempos de fraguado inicial y final, se debe utilizar una pasta

pura de cemento y lodo de acuerdo a las mezclas ya establecidas. Por lo tanto, es necesario

determinar para cualquiera de las mezclas, el contenido de agua que se necesita para
(23)

producir la consistencia normal en la pasta.

Figura8. Equipo de Vicat para la determinacion de
Consistencia Normal
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RESULTADOS.
Prueba Agua Penetracion
#) (mm) (mm)
1 28,9 5,5
2 29,8 7
3 31,1 13
4 31,7 17
5 28,3 3
5 10 15 20
32
31,5
31
30,5
g 30
g
£ 295
29 *
28,5
28
27,5 f f f |
Penetracion(mm)
Figura 9. Consistencia Normal al mezclar el cemento

hidraulico uso general



Prueba Agua Penetracion
(#) % (mm)
1 58,46 3,5
2 61,54 5,5
3 62,69 13,5
4 63,08 22,5

10 15 20 25
64
63,5 —
63 .
62,5 ¢
62
61,5
g 61
5(%60,5
60
59,5
59
58,5
58 ———————+—+—+— |

Penetraciéon(mm)

Figura 10.

Consistencia Normal al mezclar 75 % cemento 25 %

lodo
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Prueba Agua Penetracion
(#) (mm)
1 65,38 5
2 66,92 7
3 69,23 10
4 71,54 14,5
10 15 20

Agua(%)

72
71,5
71
70,5
70
69,5
69
68,5
68
67,5
67
66,5
66
65,5
65
64,5

Penetracién(mm)

Figura 11.

Consistencia Normal al mezclar 50% cemento 50 % lodo
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Prueba Agua Penetracion
(#) (mm)
1 73,08 1,5
75,38 3,5

2
3 78,46 10
4 79,23 35

0 10 20 30 40
80,5 r
80 -
795 r
79
78,5 ®
78 -
7715
77
76,5
76
755 r
75
745
74
73,5
73 @
725 H—H—F——"F—"4—"F—+—+—+—+—F—+—F—F—+—F—+—F—+—+—

Agua(%)

Penetracion(mm)

Figura 12.  Consistencia Normal al mezclar 25% cemento 75 % lodo
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Al igual que el experimento anterior, se observa que la adicidon de lodo al cemento genera
un incremento en la cantidad de agua necesaria para obtener la consistencia adecuada de
mezcla, la diferencia en la cantidad de agua usada entre el cemento como patrén (Figura 9)

y las mezclas es mas de un 100%.

También se observa que la mezcla 3 que corresponde al 50% lodo - 50% cemento (Figura
11) presenta una mejor linealidad que las mezclas 2 y 4, las cuales presentan una mayor

variabilidad en sus tendencias.

TIEMPO DE FRAGUA

El tiempo de fragua es un término utilizado para describir la rigidez de la pasta de cemento.

Se refiere a un cambio del estado fluido al estado rigido.*”

Es importante conocer durante cuanto tiempo un mortero o un hormigén pueden ser
conservados antes que se produzca un principio de rigidez. Este tiempo tiene que ser el

adecuado de tal manera que permita la correcta colocacion del material. >

PROCEDIMIENTO.

Para las cuatro mezclas en estudio, se determiné el tiempo de fraguado con el equipo de
Vicat (Figura 13) utilizado para la determinacién de las consistencias normales, con la

modificacion que se utiliza una aguja de Imm.

Para cada ensayo se prepara una muestra de 650 g, con la cantidad de agua determinada por
la prueba de consistencia normal, se realizan mediciones de penetracion de la aguja en el

material de acuerdo a lo establecido en la norma ASTM C-191-99, ¢®
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Posteriormente se hace un grafico con los datos de penetracion versus tiempo y por
interpolacion se determina el tiempo de fragua inicial que corresponde a una penetracion de

25 mm y el tiempo de fragua final cuando la aguja no se hunde visiblemente en la pasta.

Figura 13. Equipo de Vicat para la determinacion
de los tiempos de fragua.
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RESULTADOS.

Cuadro 11. TIEMPO DE FRAGUA DEL CEMENTO HIDRAULICO DE USO
GENERAL

Penetracion (mm) 35 29,5 24 19,5 15 12,3 9,5 4.5 2,5 1,3 05 0,3

Tiempo (min) 181 189 196 201 207 213 220 230 243 265 280 296

40

35

30 1

25

20 1

15

PENETRACION /mm

10

54

180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300
TIEMPO/minutos

Figura14.  Tiempo de fragua del cemento hidraulico de uso general
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Cuadro 12. TIEMPO DE FRAGUA DE LA MEZCLA 2 (CEMENTO 75%, LODO 25%

Penetracion (mm) 34 285 15 195 55 3,5 2,5 2 1,5 1 0,5 0
Tiempo (min) 4 8 12 18 20 21 24 26 243 28 30 32

PENETRACION /mm

TIEMPO/minutos

Figura 15. Tiempo de fragua mezcla 2 (cemento 75%, lodo 25%
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Cuadro13. TIEMPO DE FRAGUA DE LA MEZCLA 3 (CEMENTO 50%, LODO 50%

Penetracion (mm)

32

31,25 25,5 23 12,75 225 2,12 0,75 0,5

0

Tiempo (min)

11

17 25 29 32 36 41 50 55

59

35

L
30 -
25 1
20

15

PENETRACION /mm

10

5 4

0

11

16 21 26 31 36 41 46 51 56
TIEMPO/minutos

Figura 16.

Tiempo de fragua mezcla 3 (cemento 50%b, lodo 50%
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TIEMPO DE FRAGUA DE LA MEZCLA 2 (CEMENTO 25%, LODO 75%

Penetracion (mm)

30,5

30

28

24,5 16,25 3,75

3,5

2

1,75

1,5

1,12 0,5

Tiempo (min)

303

333

357

380 403 428

438

478

494

507

527

557

PENETRACION /mm

35

30 ¢

25

20

15

10

303

353

403

453
TIEMPO/minutos

503

553

Figura 17.

Tiempo de fragua mezcla 4 (cemento 25%, lodo 75%
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Cuadro 15. TIEMPOS DE FRAGUA PARA DIFERENTES TIPOS DE MEZCLAS

TIEMPO DE FRAGUADO

TIPO DE MEZCLA FRAGUADO INICIAL FRAGUADO FINAL
minutos minutos

1 195 296

PATRON 100% CEMENTO
2 10 32

25% LODO 75% CEMENTO

3 26 59

50% LODO 50% CEMENTO
4

75% LODO 25% CEMENTO 393 553

En el cuadrol5, se observa que la adicion de lodo al cemento muestra cambios drasticos en
los tiempos de fraguado, en las mezclas 2 y 3 actua como un acelerador, en donde hay
reducciones importantes tanto para la fragua inicial como para la fragua final. Para la
mezcla 4, se invierte el comportamiento del material en donde se incrementa
significativamente los tiempos de fragua inicial y final. Estos resultados van a ser
importantes al realizar las pruebas siguientes ya que la velocidad de fraguado afecta la

resistencia del cemento.

RESISTENCIA MECANICA

La resistencia mecanica del cemento endurecido es una de las propiedades mas importantes
en las edificaciones hechas con este material ya que normalmente tiene una funcion
estructural. La resistencia de un mortero depende de la cohesion de la pasta de cemento, de
su adhesion a las particulas de los agregados. Para determinar la resistencia del cemento, se

utilizan morteros de cemento-arena.
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Existen varias formas de prueba de resistencia:

- RESISTENCIA A LA TENSION

Esta prueba consiste en aplicar tension a una pieza de mortero preparada hasta llegar al

punto de fractura de la pieza, tal y como lo muestra la figura 18.

Figura 18. Equipo para la medicién de la resistencia a la tension de un
cemento

PROCEDIMIENTO.

Para este ensayo se prepararon 9 probetas para dos diferentes tiempos de curado, 7 y 28
dias respectivamente. Se siguié la norma ASTM C 190-85, para la preparacion de
especimenes y pruebas de medicién de resistencia, asi como la norma ASTM C-192-81%7
para las condiciones de curado. Se utilizdé una prensa universal Versa y los accesorios

correspondientes, tal y como se especifica en la norma y se muestra en la figuralS8.
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RESULTADOS.

Cuadro 16. RESISTENCIA A LA TENSION CON DIFERENTES PROPORCIONES
DE LODO A FLUJO CONSTANTE (110+5) % Y CURADO A 7 DIAS
(Anexo 3.1-a)

RESISTENCIA
MEZCLA % AGUA
MPA
MEZCLAI1 (Patron) 58,75 16,0
MEZCLA 2 95 1,7
MEZCLA 3 108,75 5,2
MEZCLA 4 123,75 2,7

Cuadro 17. RESISTENCIA A LA TENSION CON DIFERENTES PROPORCIONES
DE LODO A FLUJO CONSTANTE (110£5) % Y CURADO 28 DIAS
(Anexo 3.1-b)

% MEZCLA % AGUA RESII?/I'I;DI'EANCIA
PATRON 05 18.6
MEZCLA 2 1.6
PATRON 145
MEZCLA 3 108,75 5.5
PATRON 12.4
MEZCLA 4 123,75 25

Cuadro 18. RESISTENCIA A LA  TENSION PARA DIFERENTES
PROPORCIONES DE MEZCLAS CEMENTO - LODO A AGUA
CONSTANTE 123,75 % Y CURADO A 28 DIAS (Anexo 3.1-c)

RESISTENCIA
MEZCLA NPA
MEZCLA1(Patron) 12,4
MEZCLA 2 0,26
MEZCLA 3 1,5

MEZCLA 4 2,5
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Para mantener una trabajabilidad adecuada se determind la resistencia de los morteros a
flujo constante de (110£5) % (cuadros 16 y 17). Para el caso de especimenes curados por 7
dias se observa que la resistencia disminuye con la adicion de lodo, solamente la mezcla 3
(50% lodo-50% cemento), muestra un ligero incremento en la resistencia, sin embargo es
muy bajo en comparacion con la muestra patron. La resistencia a la tension de las diferentes
mezclas presenta un comportamiento similar tanto en muestras de 7 y 28 dias, lo cual indica
que no existe un aumento significativo en la resistencia del mortero conforme se

incrementa el tiempo.

El cuadro 18 muestra como el agua es una variable importante en la resistencia de las
mezclas, ya que todas las resistencias disminuyen cuando se incrementa la cantidad de agua
pero la tendencia se mantiene como en los casos anteriores, en donde las adiciones de lodo

disminuye la resistencia del mortero.

Figura19.  Briquetas moldeadas al 25% de lodo (mezcla 2)

En la figura 19 se muestran tres briquetas moldeadas, en donde el primer espécimen de
izquierda a derecha presenta bastante irregularidad, esta pieza correspondio al ultimo molde
preparado para la mezcla 2, lo cual muestra la poca trabajabilidad del material, ya que antes

de terminar de colocar la pasta en este molde ya estaba empezando a endurecer la mezcla,
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lo cual no permitié la correcta compactacion del material, las otras piezas en la figura se
observan bien conformadas, ya que se moldearon cuando la pasta tenia suficiente

plasticidad.

Figura20. Briqueta moldeada al 75% lodo (mezcla 4)

Esta figura muestra una briqueta, en donde se observa la baja cohesion que presenta la
mezcla 4, cuando el motero estd seco, esto se origina en parte por la gran cantidad de agua

utilizada en la preparacion de la mezcla.

- RESISTENCIA A LA COMPRESION

Esta prueba mide la capacidad de resistencia que presenta un material a la compresion. Este
tipo de prueba es muy importante ya que los cementos presentan mayor capacidad a la
compresion que a la tension, ademds los materiales estructurales en una construccion

. ., : 23
normalmente son sometidos a fuerzas de compresion ya que tienen que soportar peso.*”
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Figura2l. Equipo de medicion para la resistencia a la compresion de un
cemento.

PROCEDIMIENTO.

Al igual que en el caso anterior, resistencia a la tension, se trabajé con 9 especimenes para
tiempos de curado de 7 y 28 dias. Se aplico la norma ASTM C-109-99 para la preparacion
de especimenes y realizacion de pruebas mecanicas de resistencia. Se siguid también la
norma ASTM C-192-81 para las condiciones de curado. Se utilizdO una prensa universal

marca Versa, y los accesorios correspondientes segin la norma (figura 21).
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RESULTADOS.

Cuadro 19. RESISTENCIA A LA COMPRESION DE CUBOS, CON DIFERENTES
PROPORCIONES DE LODO A FLUJO CONSTANTE (110+5) % Y
CURADO A 7 DIAS. (Anexo 3.2-a)

MEZCLA % AGUA RESISTENCIA
0 MPA Kglcm?
MEZCLA 1 (Patron) 57 17,4 176,9
MEZCLA 2 94 0,8 8,0
MEZCLA 3 111 2,9 30
MEZCLA 4 122,6 0,9 9,6
Cuadro 20. RESISTENCIA A LA COMPRESION DE CUBOS, CON DIFERENTES

PROPORCIONES DE LODO A FLUJO CONSTANTE (110%5) % Y
CURADO 28 DIAS. (Anexo 3.2-b)

(o)

%MEZCLA % AGUA _— RESISTENCIAKglcmZ
PATRON 94 124 S
MEZCLA 2 08 o
PATRON 111 8,3 oyl
MEZCLA 3 3.1 32
PATRON 122.6 7 e
MEZCLA 4 ' L1 He

Como era de esperar el comportamiento ante la compresion es similar al ya descrito para la
tension. Es también evidente que la resistencia en los especimenes curados a 7 dias y 28
dias, no presentan diferencias significativa en sus resultados , por lo tanto entre estos dos
tiempos de curado a 7 dias se ha desarrollado la méaxima capacidad de resistencia de los

materiales. En todos los casos es mucho menor que el respectivo patron.
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Cuadro 21. RESISTENCIA A LA COMPRESION PARA DIFERENTES
PROPORCIONES DE MEZCLAS CEMENTO- LODO A
AGUA CONSTANTE 1226 % Y CURADO A 28 DIAS
(Anexo 3.2-c)

VEZCLA MPARESISTENCIAKglcmZ
M(]f,ftf;ﬁl 7.7 78,1
MEZCLA 2 0,1 0.7
MEZCLA 3 0.8 8.5
MEZCLA 4 11 116

Para observar la influencia del agua en la resistencia del material, se midid esta con un
porcentaje de agua constante, el cual fue la cantidad de agua establecida para la mezcla 4
(75% lodo-25% cemento) debido a que esta mezcla no es trabajable con menor cantidad de
agua. Se observa que la resistencia de las diferentes mezclas son crecientes conforme se
aumenta la cantidad de lodo, pero las resistencias desarrolladas por estos morteros son

inferiores a la mezcla patron.

Figura22. Cubos moldeados (de izquierda a derecha) al 25% 50% y 75% de lodo
respectivamente.
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En esta figura se observa claramente que para la mezcla al 25 % de lodo se presentd baja
compactacion en algunos de los especimenes debido al corto tiempo de fragua que presentd
la mezcla. La imagen del medio presenta especimenes bien conformados y se observa
cohesion en las piezas, esta mezcla correspondid al 50% de lodo, y la Gltima imagen

muestra un espécimen al 75% de lodo que es bastante fragil y se desintegra facilmente.

REDUCCION DE LA RESISTENCIA Y TIEMPOS DE FRAGUA

En el caso de las mezclas preparadas con cemento y lodo se observé un aumento en la
velocidad del tiempo de fragua para las mezclas 2 y 3 y una reduccion en la resistencia para

todas las mezclas.

Esto sucedi6 debido que al agregar el lodo, se cambio la proporcionalidad de los materiales
en el cemento y se dio origen a nuevas mezclas cementantes, que en este caso afectd de

forma importante el tiempo de fragua y la resistencia del material.

Esta situacion se genera probablemente debido a que en esta nueva formulacion, no existe

la suficiente cantidad de CaS0O4.1/2 H,O para inhibir la siguiente reaccion®®:

6 Ca0-Al,0;3+32H,0 — > 3CaO-Al,03 -19H,0+3CaO-Al,05- 13 H,0

Sin sulfato de calcio el aluminato de calcio reacciona con el agua directamente a aluminato
de calcio hidratado, llenando los espacios entre las particulas de cemento con cristales
grandes, generando un falso pero muy réapida solidificacion de la pasta de cemento. No
permitiendo la hidratacion del silicato tricalcico y silicato dicalcico los cuales son los

responsables del desarrollo de la resistencia del cemento Pértland.*



51

Con suficiente sulfato de calcio se da la siguiente reaccion®®:

3 CaO - ALO3;+3 CaSO4+ 32H,0O — 3 CaO - Al,O3-3 CaSOs - 32 H,O

Esta reaccion permite que se forme cristales de estringita, los cuales son tan finos
inicialmente que estos no pueden construir espacios entre las particulas de cemento y asi no
se forma una estructura so6lida. Por esta reaccion se da la demora en la solidificacion del

cemento.(zg)

Normalmente un cemento Pértland solidifica después de 1 a 3 horas, periodo en el cual las
finas agujas de cristales de estringita recristalizan en forma de agujas mas largas en la cual

enlazan las particulas de cemento.

En el caso particular de las mezclas lodo cemento, posiblemente el CaO del cemento
reacciond con los oxidos de aluminio hidratados aportado por el lodo, generando mas
Ca0O-ALO; hidratado, lo cual también inhibi6 la hidratacion del silicato tricalcico y silicato

dicalcico.

Por lo tanto la carencia de sulfato de calcio propici6 el fraguado rapido de las mezclas por
la formacién directa a aluminatos de calcio hidratado, reaccion que fue también favorecida
al suministrarse una mayor cantidad de 6xido de aluminio, este efecto se observa en

algunos de los especimenes de las figuras 20 y 22.

La baja resistencia este asociada entonces en el caso de las mezclas 2 y 3 con el rapido
fraguado y la generacion de aluminato de calcio hidratado, que son fragiles y a su vez no

permiten la generacion de estringita principal causante del endurecimiento del cemento.

La mezcla 3 presenta un mayor tiempo de fragua que permite mas tiempo a la reacciéon por

lo cual se logra una mejor resistencia aunque no muy significativa para fines constructivos.
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Para el caso de la mezcla 4, aunque se presenté un mayor tiempo de fraguado, no se generod
una resistencia adecuada del material, por lo que se demuestra la baja capacidad cementante

del lodo bajo las condiciones de trabajo.

Otro factor importante que afectd la resistencia de las mezclas fue la cantidad de agua
utilizado en las mezclas, ya que existe una relacion inversamente proporcional entre la

cantidad de agua y la resistencia del cemento.

Conforme se increment6 la cantidad de lodo se incrementé la demanda de agua en las

mezclas, lo cual generé una mayor captacion de aire generando un aumento de porosidad

. . . . 19
los cuales se convierten en puntos de falla, reduciendo la resistencia de las mezclas."”
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CONCLUSIONES

Se prepararon mezclas lodo-cemento con porcentajes de alumina superiores a los
encontrados en el cemento convencional, empleando entonces el lodo como

material de reemplazo del cemento.

Conforme se incrementa la proporcion de lodo en las mezclas, se incrementa
notablemente el consumo de agua al trabajar a un flujo constante (110+ 5)%. Este
comportamiento del lodo afecta negativamente las resistencias desarrolladas por los

morteros ya que los incrementos de agua reducen las resistencias de los materiales.

Las pruebas realizadas a las diferentes mezclas demuestra que el lodo incorporado
al cemento modifica las caracteristicas iniciales del cemento, acelerando los tiempos

de fragua y reduciendo la resistencia del material.

El lodo tiene un efecto acelerante del tiempo de fragua en las mezclas 2 y 3 para el

caso de la mezcla 4 no se observa el efecto contrario.

Las resistencias de los morteros caen significativamente, lo cual tiene relacion con
la proporcion de agua en las mezclas y los tiempos de fragua. Sin embargo en las
pruebas tanto de compresion y tension se observa un comportamiento no lineal, en

donde el mejor resultado se logra con la mezcla 3.

Las bajas resistencias desarrolladas por las diferentes mezclas indican que el

material no puede utilizarse para fines estructurales.



CAPITULO I11

ESTUDIO DE LA CAPACIDAD
REFRACTARIAY AISLANTE DEL
CEMENTO MODIFICADO




55

Al buscar otros usos potenciales del cemento modificado con la alimina hidratada distinto
al constructivo, se formul6 la pregunta de cual seria su comportamiento térmico y aislante.
Una de las primeras observaciones es la ligereza de las piezas como cubos y briquetas
fabricados y su aparente alta porosidad. Para conocer mejor estas propiedades se midio la
porosidad y se observé el comportamiento de probetas ctubicas sometidas a 1300 °C. Estas
probetas fueron preparadas como morteros y también como cemento fraguado sin el

agregado de silice. Por ultimo se midieron la conductividad térmica de algunas muestras.

POROSIDAD Y SINTERIZADO DE MORTEROS PREPARADOS CON
EL CEMENTO MODIFICADO.

- POROSIDAD DE MORTEROS Y CEMENTOS CRUDOS

Para la determinacion de la porosidad del material se utilizaron cubos con los diferentes
tipos de mezclas, las muestras permanecieron por 28 dias en el cuarto himedo, se sacaron,
pesaron y se colocaron en una estufa por 24 horas a 110 °C, nuevamente se pesaron y se

determino la perdida de humedad en base a peso seco.

- RESULTADOS

40 - 36,34

35 1 31,59
30 -

25 -
19,15
20 | 18,31 !

15 ~

10 +

5 4

% ABSORCION DE AGUA

0 T T T 1

CEMENTO LODO 25% LODO 50% LODO 75%
100%

TIPO DE MEZCLA

Figura23. Absorcion de agua para diferentes mezclas lodo-
cemento
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Segun la figura 23 muestra un aumento en el porcentaje de absorcion del agua, conforme se
incrementa la cantidad de lodo, este cambio es bastante notorio, entre las mezclas al 25% y

50%.

También se pudo observar que no hubo cambio en el tamafo de los especimenes himedos
y secos, es decir no se presentaron contracciones en el tamafio de los especimenes de las

diferentes mezclas.

350,00 -

300,00 _ 289,50

250,00 A

213,65
200,00 A 186,09 169,32

150,00

MASA /(g)

100,00 -

50,00 A

0,00

CEMENTO LODO 25% LODO 50% LODO 75%
100%

TIPO DE MEZCLA

Figura24. Masas secas de las diferentes mezclas preparadas con
arena

Segun la figura 24, se observa que conforme se incrementa la cantidad de lodo se reduce el
peso de los especimenes, dando origen a un material mas liviano que el cemento, lo que
sugiere un potencial uso del material en estructuras de tipo arquitectonico, si se logra

mejorar la resistencia del material.
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PRUEBAS DE SINTERIZACION

PROCEDIMIENTO

Se realizaron pruebas de sinterizacion solamente a las mezclas 1 y 3 (cuadro 8) a una
temperatura de 1300 °C. Siendo la mezcla uno el patron de cemento y la mezcla 3 la de
mayor resistencia mecanica y mejor comportamiento en su trabajabilidad y consistencia

normal. Todas las pruebas fueron realizadas por triplicado.

RESULTADOS

Al material sinterizado se le realizaron pruebas de resistencia y porosidad obteniéndose los

siguientes resultados

- POROSIDAD PIEZAS SINTERIZADAS

La prueba de porosidad se realizd sumergiendo en agua por 24 horas los especimenes,

midiendo luego la masa de la pieza en base seca y himeda.

Cuadro 22. ABSORCION DE AGUA EN MUESTRAS DE CUBOS 50% LODO-50%
CEMENTO -ARENA HORNEADAS A 1300°C

No DE MASA HUMEDA MASA SECA POROSIDAD
MUESTRA +0,02 +0,02 (%)
PATRON -CEMENTO 272,22 239,26 13,78
50% LODO 198,00 173,50 14,12

El cuadro 22 muestra una reduccién en la absorcion del agua tanto en el patron de cemento
como en el mortero con el cemento modificado, esto obedece a la reduccion del tamafio de

los poros debido al proceso de sinterizacion.
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Pieza cruda Piezas sinterizadas

Figura 25.  Especimenes sinterizados de la mezcla 50% lodo-50% cemento.

En la figura 25 se muestra las piezas sinterizadas de lodo-cemento-arena correspondiente a

la mezcla 3.

En la imagen de la izquierda se observa un cambio en la textura entre la pieza cruda y la
sinterizada, cambios pequefios en las dimensiones, asi como también la generacion de
grietas, lo cual estd relacionado con la transformacion de los hidréxidos de aluminio
hidratado en alfa-alimina y la consecuente pérdida de peso y contraccion en el proceso de

sinterizado.

Una caracteristica importante que demuestra que se dio el proceso de sinterizacion es que
se generan piezas mas compactas y de mayor dureza, tal como se muestra al lado derecho

de la imagen.
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- RESISTENCIA A LA COMPRESION

PROCEDIMIENTO

La prueba de resistencia se realizo segin procedimiento de la norma ASTM C-109-99.

RESULTADOS

Cuadro23. RESISTENCIA A LA COMPRESION DE PIEZAS HORNEADAS A
1300°C. (Anexo 3.2-d).

MUESTRA RESISTENCIA A LA COMPRESION
MPa
PATRON 9,8
MEZCLA 3 1,5

Para el caso de los resultados del cuadro 23, se observa una reduccion en la resistencia a la
compresion, lo cual es originado en su mayor parte a las fisuras que presentan los

especimenes que actiian como puntos de falla.

POROSIDAD Y SINTERIZADO DE PROBETAS CUBICAS
PREPARADOS CON EL CEMENTO MODIFICADO SIN ARENA.

- POROSIDAD DE PIEZAS CRUDAS

PROCEDIMIENTO

Se prepararon mezclas segun las proporciones de materiales lodo-cemento de las mezclas 1,
2, 3 y 4, pero utilizando lodo en dos granulometrias: Fino y Grueso (figuras 1 y 2, capitulo
I), con el fin de observar diferencias especialmente en la porosidad con las distintas
granulometrias. Las mezclas se realizaron, manteniendo los tiempos y velocidades de

mezclado establecido por las normas ASTM C-109-99 para morteros. La mezcla 2 no fue
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apta para estas pruebas ya que una vez seco el material perdia cohesion, y facilmente se

fracturaba.

La prueba de porosidad se realizd sumergiendo en agua por 24 horas los especimenes,
midiendo luego la masa de la pieza en base seca y humeda. Todas las medidas fueron

realizadas por triplicado.

RESULTADOS
120 -
99,71
100 -
86,76
< 80
8 67,46
< 60,31
w 60 -
a
& 40 ]
3]
% 20
2 10,19
; O T T T T 1
CEMENTO 50% LODO  75% LODO  50% LODO  75% LODO
FINO FINO GRUESO GRUESO
MEZCLA

Figura 26.  Absorcién de agua en mezclas cemento —lodo sin arena.

Las mezclas lodo-cemento sin arena presentan mucho mayor absorcion de agua que las

mezclas preparadas con arena, lo que significa mayor porosidad del material.

Por otra parte conforme se aumenta la cantidad de lodo en la mezcla, aumenta la absorcion

de agua lo que implica que aumenta la porosidad del material lodo-cemento.

El aumento en la granulometria del lodo también incrementa la capacidad de absorcion de

agua, ya que genera un material con mayor diametro de poro.
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RESISTENCIA A LA COMPRESION DE PIEZAS CRUDAS

PROCEDIMIENTO

La prueba de resistencia se realizé segun la norma ASTM C-109-99.

RESULTADOS

Cuadro 24. RESISTENCIA A LA COI\/IPR’ESIC')N MEZCLAS LODO-CEMENTO
SIN ARENA EN CRUDO A 7 DIAS DE CURADO (Anexo 3.2-d)

RESISTENCIA
% LODO LODO FINO LODO GRUESO CEMENTO 100%
MPa MPa MPa
50 49 3,2
18,3
75 0,6 0,7

El cuadro anterior muestra que en las mezclas al 50% de lodo, el tamafio de particula
genera un efecto importante en la resistencia del material, entre mas fino es el material
mejor es la resistencia debido posiblemente a que se logra una mayor superficie de contacto

entre el lodo y el cemento favoreciéndose la reaccion.

Adicionalmente la mezcla al 50% sin arena, presentd mejor resistencia que su analoga

preparada con arena, lo que hace estas piezas mas faciles de manipular.

Para el caso de las mezclas al 75% no se observa un cambio significativo en las resistencias
a la compresion lo cual parece indicar que el lodo no reacciona, comportandose

simplemente como un material inerte.
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- PRUEBAS DE SINTERIZACION

Se realizaron pruebas de sinterizacion solamente a las mezclas 1 y 3 a una temperatura de

1300 °C. La mezcla 3 fue preparada tanto con lodo fino, como grueso.

Segun la figura 27 y la imagen de la figura 28, se muestra como la presencia de lodo ejerce
un efecto importante en la contraccion del volumen de las piezas horneadas. La ausencia de
arena y el hecho que los 6xidos de aluminio hidratado que componen los lodos pierden
aproximadamente el 40% de su peso al a pasar a corindon, explican la fuerte reduccion del

tamano.

Otro aspecto importante de mencionar es que la pieza de cemento puro se fundid, lo que

indica el aumento de la capacidad refractaria del cemento modificado.

60 - 56,2
E 50,1
2 50 | _
o)
>
4 40 4
w
=)
pd
8 30 4 238
Q
S 20
|_
pd
8 10
N
0 T T 1
Lodo Fino-sin Lodo Grueso- sin Lodo Fino-con
arena arena arena
MEZCLAS LODO-CEMENTO 50%

Figura27.  Contraccion del volumen para diferentes especimenes al
50 % lodo — cemento sinterizados a 1300 °C. (Anexo 4)
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Figura 28. Especimenes sinterizados a 1300 °C para mezclas al 50 % lodo — cemento
sin arena

CONDUCTIVIDAD TERMICA

Se valor6 la conductividad térmica del material lodo-cemento mediante un método basado
en la medicion del flujo de calor a través de varios materiales y la aplicacion de la

ecuacion de Fourier ®. (Anexo 5)
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PROCEDIMIENTO:

Se prepararon tres placas de material (Figura 29), con la siguiente composicion:
e Cemento 100%
e 50% lodo fino- 50% cemento

e  50% lodo grueso- 50% cemento
[ ]

B9 en donde se utilizé un equipo que

Se siguid el procedimiento descrito por Vazquez
consiste de una plantilla de calentamiento como fuente de calor, sobre las cuales se
disponen una serie de placas de materiales en el siguiente orden: cobre, aluminio, material
(k desconocida), aluminio, bafio de agua. Se colocaron termopares entre cada una de las
placas, para determinar los cambios de temperatura en el proceso de transferencia de calor.

(Figuras 30y 31).

Se encendid el calentador al minimo (Aprox 250W), se tomaron lecturas con un
potencidmetro digital (marca Termocupla Temp. JKT, Acorn Series) hasta alcanzar el

estado estacionario.

50 % CEMENTO — 50 % CEMENTO -
50 % LODO GRUESO 50 % LODO FINO

100 % CEMENTO

Figura29. Placas de cemento y lodo cemento para la determinacion
de la conductividad térmica
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Figura 30. Sistema para la determinacion de la capacidad caldrica (k), de las
piezas de cemento y lodo-cemento.

bafio de agua
aluminio 2

material (k desconocida)

cobre

aluminio 1

calentador

Figura 31. Distribucion de las capas de los diferentes materiales, para la
determinacion de la capacidad caldrica (k) de las piezas de cemento y
lodo cemento.
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RESULTADOS

Cuadro 25. CONDUCTIVIDADES TERMICAS DEL CEMENTO MODIFICADO
Y CEMENTO DE USO GENERAL. (Anexo 5)

CONDUCTIVIDAD

MATERIAL DENSIDAD TERMICA (K)
e, J/sm°C
ASBESTO 1,34 26,5
100% CEMENTO 2,00 41,2
50% LODO FINO-50% CEMENTO 1,26 25,87
50% LODO GRUESO-50% CEMENTO 1,19 22,89

Segun los resultados del cuadro anterior, se puede determinar que los cementos
modificados, presentan menores conductividades y densidades que el cemento de uso
general, lo cual tiene congruente con el resultado de porosidad determinado en pruebas
anteriores, (figura 26), en donde los cementos modificados presentan mayores
porosidades.

Los poros en el material generan  pequefias espacios llenos de aire que actian como
camaras aislantes, reduciendo la masa del material y capacidad de transferencia de calor de
un material.

Segun los resultados experimentales, el cemento modificado presenta conductividades
térmicas muy cercanas al asbesto, lo cual lo convierte en un material interesante para el

desarrollo de aislantes para fines constructivos.
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CONCLUSIONES

o La porosidad aumenta significativamente en el cemento modificado, especialmente

en las probetas de solo cemento y con lodo grueso.

o La resistencia de las probetas de solo cemento son similares e inclusive mayores

para las probetas de mortero.

o Las piezas con cemento modificado son mucho mas ligeras que el cemento de uso
normal.
o Las piezas sometidas a 1300 °C se sinterizan disminuyendo su porosidad, no se

llegan a fundir, lo que le da cierto carécter refractario.

o Es importante la presencia de la silice para minimizar la deformacion de las piezas

al sinterizarlas.

. El cemento modificado presenta una menor conductividad térmica en comparacion

al cemento de uso general, por lo que lo convierte en un mejor aislante.



CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES
FINALES
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Las pruebas realizadas a las diferentes mezclas demuestra que el lodo incorporado al
cemento, modifica sus caracteristicas iniciales, acelerando los tiempos de fragua
,aumentando la porosidad del material, condicidon que afectd negativamente la resistencia
del cemento, pero aumentd su  capacidad aislante, adicionalmente el analisis

termogravimétrico demuestra que el lodo es un material con cualidades refractarias.

En cuanto a las bajas resistencias del cemento modificado considero que se deberian de
realizar futuros estudios mejorando la molienda para obtener un material mas fino y lograr
una mejor reaccion con el cemento. También se deberia de probar con cementos de mayor
resistencia y hacer los ajustes de yeso a la mezcla final con el objetivo de aumentar los

tiempos de fragua y lograr de esta manera desarrollar mejores resistencias.

Los resultados no son del todo satisfactorios en base a las expectativas de los objetivos del
proyecto, pero considero que este estudio es bastante preliminar y que esta dando la pauta
hacia donde dirigir las investigaciones futuras de este residuo, que a mi criterio deberia de
orientarse hacia el desarrollo de ladrillos refractarios, materiales aislantes y por la alta
porosidad que presentd los cementos modificados, se podria emplear como aditivo en

sistemas que se requiera la permeabilidad por ejemplo en concretos para carreteras.

Un aspecto interesante de trabajo es que se esta desarrollando investigacion aplicada a las
necesidades de nuestro sector industrial, que en este caso particular se esta tratando de
darle uso a un residuo, que hasta el momento se estd desechando y que es un material que

presenta potencialidades de utilizacion en el desarrollo de otros materiales.



APORTES Y ALCANCES
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El aporte mas importante de esta investigacion es la interaccion Universidad- Industria, en
donde la universidad colabora con el sector productivo del pais en la soluciéon de
problemas, los cuales por las actuales estructuras y factores economicos de nuestro sector
productivo, muy pocos tienen la posibilidad de realizar investigacion. Este campo debe ser
desarrollado a través del trabajo conjunto Universidad- Industria y conjuntamente tratar de

encontrar soluciones propias a nuestros problemas locales.

Considero que esta investigacion estd dentro de este perfil antes mencionado, en donde se
tratd de darle un uso al lodo residual de la Empresa Extralum .S.A, que siendo este un
material rico en 6xidos de aluminio se esta disponiendo en un relleno sanitario implicando
esto no solamente el desaprovechamiento de un material con potencialidades sino también,
el uso de un espacio fisico, que por sus caracteristicas debemos de tratar de optimizar su

uso, como lo son los rellenos sanitarios.

En cuanto al alcance de esta investigacion considero que cumplieron todos los objetivos
planteados, sin embargo seria interesante realizar una segunda fase en la cual se realizaran

los ajustes mencionados en las conclusiones finales y recomendaciones.
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