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2. Resumen ejecutivo

En esta investigacion se obtuvieron particulas de nanosilice, hidrogeles, xerogeles y
aerogeles siliceas a partir de un residuo agroindustrial (cascarilla de arroz), a través de un
tratamiento termoquimico, una sintesis sol gel y secado supercritico. Los procesos seguidos se
diferencian de los métodos convencionales porque la materia prima es un desecho agroindustrial,
la cascarilla de arroz, y no emplean reactivos de elevada toxicidad y costo como los alcéxidos
metdlicos. La fase experimental fue desarrollada en los laboratorios del grupo Materiales
Compuestos y en el laboratorio del Grupo de Termodinamica Aplicada y Fluidos Supercriticos
para obtener las aerogeles mediante una fase final de secado supercritico.

Se obtuvo y caracteriz6 una ceniza de cascarilla de arroz (CCA) 6ptima mediante un
tratamiento termoquimico de la CA. Se obtuvieron dos precursores siliceos de silicato de sodio
(SS), el primero SS1 (por calcinacién de la CA) y el SS2 (obtenido directamente de la CA mediante
un tratamiento quimico). Se obtuvieron hidrogeles siliceos a partir de la cascarilla de arroz con 14
dias de gelificacién y con una resistencia mecanica capaz de soportar el secado supercritico y

con una apariencia traslucida.

Se hizo una combinacion de tratamientos hidrotermales y de sol-gel que permitieron un mayor
control de la porosidad final. Los materiales y reactivos implicados en el proceso fueron, entre
otros: H2S04, TEOS, CO2, N2, TEPA, HCI, Etanol, CETAB, etc. La sintesis seguida es un
proceso amigable al ambiente con pardmetros de operacidon econdémicos, tales como bajos
tiempos de envejecimiento (no superiores a las 18 horas) y una temperatura de gelificacion de 25
oC. Se obtuvieron aerogeles siliceas con una densidad de 0,08 g/cm3 y un volumen de poros del
96 %, comparable a las aerogeles obtenidas por precursores toxicos y costosos como el TMOS
y TEOS.

Las xerogeles obtenidas mostraron una capacidad de fisiadsorcién importante del CO2 debido
a su elevado valor de area especifica (AE) con valores superiores a los 40 mg CO2/g ads obtenido
en la termobalanza, un resultado similar a capacidades de captacion de materiales sintéticos
como el SBA-15.

El método planteado para el intercambio de solvente fue efectivo al poder realizarse un

secado supercritico con CO2, que permitié obtener aerogeles siliceas con una densidad de 0,08
3



ELABORACION DE INFORMES
FINALES - PROYECTOS DE
INVESTIGACION

VICERRECTORIA DE INVESTIGACIONES

Universidad
del Valle

g/cm3 y un volumen de poros del 96 %, comparable a las aerogeles obtenidas por precursores

téxicos y costosos como el TMOS y TEOS.

La aplicacién de nanosilice (nS) en morteros de cemento portland generé en estos valores
resistente superiores en un 30% en edades tempranas, siendo la muestra con 0,5 de adicion con
mejores resistencias a los 7 dias de curado, en comparacion con morteros sin adicién. También
fue posible emplear microsilice obtenida del proceso quimico como material de recubrimiento. La
principal caracteristica evaluada fue la conductividad térmica presentando una reduccion del
45,8% respecto a la placa sin recubrimiento, con lo cual se comprobé su propiedad de aislamiento

térmico.
3. Sintesis del proyecto
Tema

El tema desarrollado en este proyecto fue la obtencion de aerogeles siliceas y productos
intermedios a partir una fuente renovable, como lo es el residuo agroindustrial de la cascarilla de
arroz. En el proyecto se planted la produccion, bajo condiciones 6ptimas, de los precursores de
silice (silicato de sodio) hasta el estudio del proceso sol-gel y la extraccion del solvente a las
condiciones y variables necesarias para la obtencion de aerogeles ultra porosas para su
aplicacion funcional en materiales de recubrimiento en elementos constructivos para
construcciones denominadas “verdes”.
Objetivos
Objetivo General
Obtener aerogeles siliceas nano estructuradas ultra porosas a través de un tratamiento
termoquimico de la cascarilla de arroz (CA) y una sintesis sol-gel para su aplicaciéon en un
recubrimiento superaislante sobre sustratos de cemento portland para uso en elementos
constructivos.
Objetivos especificos

e Obtener ceniza de cascarilla de arroz (CCA) con la mayor reactividad posible
(elevado contenido de silice amorfa) a través de un tratamiento termoquimico de
CA.

e Obtener el precursor silicato de sodio (SS) optimo a partir de la cascarilla de arroz

sometida a un tratamiento termoquimico.
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o Desarrollar y probar un proceso de obtencion de un gel siliceo ultra poroso (GSU)
mediante un proceso quimico de sol-gel a partir del SS obtenido.

e Obtener aerogeles siliceas mediante la extraccibn en condiciones supercriticas del
solvente en las GSU.

e Caracterizar estructural, fisica y quimicamente los derivados siliceos obtenidos.

e Desarrollar y probar un recubrimiento aislante basado en las particulas de aerogeles
siliceas (RAS) obtenidas con la mayor capacidad de aislamiento.

e Evaluar las propiedades térmicas y acusticas del recubrimiento aplicado sobre sustratos

de cemento portland.
Obtencién de la ceniza de cascarilla de arroz (CCA)

Se utiliz6 cascarilla de arroz (CA) como fuente de silice. La cascarilla de arroz (CA) provino
de los silos de almacenamiento de la planta de produccién de la arrocera Esmeralda S.A,
localizada en el municipio de Jamundi (Valle del Cauca, Colombia). La caracterizacion realizada
a la cascarilla abarcé: analisis quimico, microscopia electronica y éptica, y analisis térmico. Estos
analisis permitieron conocer la estructura y composicion de la CA cuyos porcentajes de silice

fueron mayores al 20 %.

El efecto del tratamiento quimico con acido a la CA revel6 menor presencia de 6xidos
metalicos como K,O, MnO; MgO, CaO entre otros, los cuales tienen incidencia en el color de la
ceniza; por ejemplo, el MnO comunica un color amarillo en pequefias proporciones (1 %) hasta
marrén obscuro en 6rdenes del 15 %, y con el proceso de limpieza CCA se reduce cerca del 94
% con respecto a la cantidad de MnO presente en la muestra sin tratar. También, la presencia de
estos Oxidos tiene efecto en la disminucién del contenido de silice amorfa, como es el caso de
K20, que al ser superior en la muestra CCA sin tratar favorece su actuacion como fundente y en
consecuencia la aparicion de fases cristalinas como la cristobalita. Por efecto de este tratamiento,
los resultados revelaron una CCA con contenidos de silice superiores al 90 %, valores que
permitieron la obtencion de precursores siliceos. La CCA fue homogenizada en un molino de
bolas y caracterizada mediante ensayos de contenido de silice amorfa, contenido de inquemados
y humedad, densidad, granulometria, fluorescencia de rayos X, difraccion de rayos X y analisis

térmico.
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Se obtuvieron dos precursores siliceos de silicato de sodio (SS), el primero SS1 (por
calcinacion de la CA) y el SS2 (obtenido directamente de la CA mediante un tratamiento quimico)

para usarse como precursor siliceo en la sintesis sol-gel de materiales mesoporosos.

Obtencion del precursor de silice (SS)

A partir de la CCA con contenidos de silice amorfa superiores al 95 % y un tamafio de
particula menor a 30 um se establecieron los pardmetros de sintesis del SS 6ptimo (grado de
conversion de la ceniza) con base en otros trabajos realizados en el Grupo de Materiales
Compuestos (G. Cerén et al., 2009, Garzén C., 2010, Bejarano, J. 2010, Bejarano, J. et al., 2010°)
quienes establecieron que a relaciones molares: NaOH/SiO;~ 2 y H,O/SiO, mayores a 15, con
temperaturas de tratamiento de 100 °C, y un tiempo de sostenimiento mayor a 90 minutos se
producen grados de conversion importantes con respecto al contenido de silice total presente en

una muestra de CCA siguiendo las ecuacion 1.

Si0, + 2NaOH ——> Na,SiOs + H,0 (1)

Tomando como base una muestra de 100 g de CCA, que corresponde a 97,81 g de SiO»
de acuerdo con los resultados del analisis quimico, se procedi6 a disolver en 800 ml de agua una
cantidad de NaOH equivalente a 127,8 g. Después de alcanzar la temperatura ambiente, el
sobrenadante, silicato de sodio (SS), fue filtrado al vacio y utilizado como precursor siliceo en la
sintesis sol-gel; el sélido filtrado se utilizé6 para medir el rendimiento o porcentaje de conversién a
las condiciones dadas el cual fue del 94 9%, que es un rendimiento comparable con
investigaciones anteriores del grupo de materiales compuestos (G. Cerén et al., 2009, Garzén C.,
2010, Bejarano, J. 2010, Bejarano, J. et al., 2010°), este comportamiento es asociado al grado
de amorficidad elevado de la CCA, asi como por el efecto de la temperatura, la cual puede
promover incluso la conversion de silice cristalina (Bejarano, J. 2010.

De acuerdo con los resultados obtenidos el contenido de SiO» de 14,21% es apreciable,
asi como el porcentaje de solidos totales de 29,74% en el SS obtenido, sugiriendo que la
metodologia empleada produce grados de conversion adecuados para un precursor a ser

utilizado como fuente de silice en una sintesis sol-gel.
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Proceso de obtencién de un gel siliceo ultra poroso (GSU)

El método seguido en la investigacidén fue una combinacién de tratamientos hidrotermales
y de sol-gel que permitieron un mayor control de la porosidad final. Se siguieron un tratamiento
termoquimico a la cascarilla, que se comparé con otro de pirolisis, que dejaron expuesta la silice
para la obtencion de silicatos de sodio. Luego, a partir de estos se hizo sintesis sol gel y finalmente
secado supercritico para obtener aerogeles siliceas. Asi, al desarrollar una serie de procesos
cataliticos heterogéneos sobre sélidos inorganicos se minimiza el uso de materias primas y el
consumo de energia, y se obtienen, selectivamente, productos con una generaciéon minima de
residuos. Los materiales y reactivos implicados en el proceso fueron, entre otros: H,SOa, TEOS,
CO., N2, TEPA, HCI, Etanol, CETAB, entre otros.

Se optimizd un proceso sol gel para la obtencion de xerogeles siliceas con elevada area
especifica e hidrogeles translucidos a partir de la catdlisis acida de los SS, de la misma manera
se adecuo un sistema basado en una chaqueta soxhlet para el intercambio del solvente del agua
en los geles por etanol, esto previo al secado supercritico con CO; liquido. Se realizé una curva
parcial de gelificacion mediante el uso de un viscosimetro viscolead ONE (L) y se ha estudiado
la resistencia a la penetracién de los hidrogeles, estableciéndose un tiempo 6ptimo de 14 dias de
envejecimiento. Se estudi6 la influencia de las relaciones H2S04/SiO2 y SiO2/H20 en los
hidrogeles obtenidos. Con esta experimentacion se buscd la optimizacién del area especifica (AE)
bajo la MSR en un disefio central compuesto, en el cual ademas de la factorial 2* se tienen
factoriales, mas los puntos centrados. A través del programa Minitab 16 se cred el disefio
experimental cuya aleatorizacion parti6é de los tratamientos asignados a cada una de las unidades
experimentales (xerogeles). La idoneidad de este modelo fue demostrada por medio de las
pruebas de hipotesis. Cada una de las unidades experimentales (xerogel silicea) es homogénea.

Los factores y niveles que definieron al disefio factorial 2* completo fueron seleccionados
a partir de la formacién del gel, siendo que el precursor iniciaba con un pH de 13,7 la formacion
del solido se observaba en un pH de 11,5 tanto para la escogencia del limite de inferior asi como
los valores para el tiempo de gelificacion (tg) se tuvo en cuenta la informacién disponible en la
literatura (Zhao Xiu S. et al., 1996, Terrés E., 2000, Zaky, R.R. et al., 2008, Belmabkhout Y. et al.,
2009, Farook A., 2010, Qu Y. etal., 2010, Balu A., 2012, Simanjuntak, W., et al., 2013, Zeng,
W., 2014, Maretto, M., et al., 2015).
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La reaccién de la catalisis acida del precursor siliceo se muestra en la ecuacion 2.
Na25i03 + H2504 — SlOz +Na2504 +H20 (2)

Iniciando con un pH de 13,7 el precursor siliceo no gelificaba sino hasta disminuir su pH por
debajo de 12 (aproximadamente 11,5). Para esto se adiciond acido sulfarico (H2SO4) con una
concentracion de 4N y con un tiempo de mezclado de 2 horas en concordancia con algunas
investigaciones (Balu A., 2012, Simanjuntak, W., et al., 2013, Zeng, W., 2014, Maretto, M., et al.,
2015, entre otras). Una vez se alcanzaba el pH planteado en el disefio experimental registrado
con un pHmetro, los geles se dejaron en reposo hasta cumplir el tiempo de gelificaciéon (tg)
indicado en el disefio. Posteriormente los geles fueron lavados con agua destilada y centrifugados
para remover los sulfatos formados en la sintesis, la velocidad de centrifugacion fue de 5.000 rpm
durante 5 min, el lavado continué hasta que el sobrenadante no tuviera reaccién con una solucién
de BaCl; al 2 % (5 lavados) esto para garantizar xerogeles sin la presencia de las sales formadas.

La optimizacioén se hizo definiendo como variable principal el area especifica (AE) obtenida
mediante la técnica BET (Brunauer, Emmett and Teller), que es mas apropiado para solidos no
porosos, macro and mesoporous, y el método BJH (Barrett, Joyner, and Halenda), que es un
procedimiento para calcular en sdlidos porosos las distribuciones de tamafios de poro de
isotermas experimentales e isotermas de adsorcion-desorcion en los materiales siliceos
obtenidos. La variable de respuesta, el area especifica (AE) fue obtenida mediante el ensayo de
BET usando N;a 77 K a través un analizador de area y tamafio de poro Nova 1000e. Todas las
muestras fueron desgasificadas durante 6 horas a 300 °C con un vacio de 10° mbar. Con la
optimizacion de una superficie de respuesta que reveld las condiciones que generan las xerogeles
con mayor AE (muestra X1) y con esto se procedié a gelificar haciendo uso del agente
direccionador de estructura CTAB[SDA1] (Bromuro de hexadeciltrimetilamonio o Bromuro de
cetiltrimetilamonio ((C16H33)N(CH3)3Br), una sal de amonio cuaternaria que se conoce por las
siglas CTAB, del inglés Cetyl Trimethyl Ammonium Bromide) a los valores 6ptimos de pH vy tg,
muestra a la cual se le llamé X1S mientras que la muestra gelificada sin el agente direccionador
se denomino X1.

La cantidad de agente direccionador de estructura adicionada fue superior a la

concentracién micelar critica con una relacion molar en concordancia con algunos investigadores
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de: 1 SiO: 0.16 CTAB: 0.67 H>SO4: 120 H,O (Zeng, W., 2014). Finalmente, X1 fue secada a 110
°C por 24 horas, mientras que X2S se calcin6 a 600 °C durante 8 horas, con posterioridad a su
secado para la remocién del surfactante presente dentro de la estructura del xerogel. Al analizar
su efecto a través de BET, BJH e isotermas de adsorcion-desorcion en los materiales siliceos
obtenidos, los resultados revelaron que el CTAB increment6 notoriamente el AE de las xerogeles
obtenidas hasta valores de 1.057 m?/g, que es un resultado promisorio para ser considerado
como material funcional para la captura de los gases de efecto invernadero y aplicaciones en
materiales aislantes.

Las muestras fueron funcionalizadas mediante impregnacion con una solucion de TEPA,
que es la amina tetraetilenpentamina, llamada también 1,4,7,10,13-pentaazatridecano y tetren,3,
que es una poliamina de férmula molecular CBH23N5. Lo anterior, para darle la selectividad al
COg, y analizar la captura de estos gases mediante el uso de una termobalanza a un flujo
constante de CO, a temperatura ambiente.

Las xerogeles direccionadas de estructura fueron funcionalizadas con una solucién de
aminas alifaticas (TEPA), para darle selectividad a estos materiales en la captura de CO; donde
posteriormente el efecto del TEPA en la capacidad de captacién fue comparado a través un
andlisis con una termobalanza.

El uso de un agente direccionador de estructura como el CTAB incrementd
promisoriamente el AE (SBET > 800 m2/g), desarrollandose xerogeles que tienen un importante
potencial de funcionalizacion, puesto que también poseen un volumen de poros elevado (mayor
0,7 cm3/g) y con una estructura de poros similar a la a la observada en materiales cataliticos
como el MCM-41. Con base en estos resultados se infiere que los xerogeles, como el X2S
obtenido puedan ser aplicados en un amplio rango de usos con la valorizacién consiguiente de
un desecho como la CA.

Las xerogeles obtenidas poseen una capacidad de fisiadsorcién de CO.importante debido
a su elevado valor de AE, con valores superiores a los 40 mg CO,/g de ads obtenido en la
termobalanza, un resultado similar a capacidades de captacion de materiales sintéticos como el
SBA-15.

Obtencién de aerogeles mediante secado supercritico

El secado supercritico de los geles obtenidas del SS1 y SS2 se llevé a cabo en el

laboratorio de Termodinamica Aplicada y Fluidos Supercriticos. Previamente se realizé el
9
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intercambio de solvente en los geles en un sistema de recirculacién soxhlet durante 8 horas para
su posterior almacenamiento en etanol durante tres dias. La extraccion del solvente se hizo con
CO2 liquido llevandolo hasta condiciones supercriticas dentro de un autoclave. En el proceso
inicialmente el gel y el solvente fueron depositados en una camara, la cual se llen6 con CO2
liguido y se incrementd la presién a 2500 psi para un posterior calentamiento a 45 °C durante de
8 horas de recirculacion de CO; supercritico. Finalmente se despresuriza garantizando la

ausencia de etanol en la muestra.
Aplicaciones de los productos obtenidos

La incorporacion de aerogeles siliceas en diferentes matrices y la inclusion de estos geles
en los materiales de construccion permiten obtener recubrimientos que proveen altas condiciones
de confort como lo son el aislamiento acustico y térmico, ya sea en la fabricacion de compuestos
o en la utilizacion de recubrimientos multicapa para paredes entre otros elementos de
construccién. El recubrimiento por ejemplo implementado para paredes (interiores o exteriores)
se trata de mortero altamente liviano que puede ser aplicado a las superficies externas de un
edificio por ejemplo para producir un revestimiento térmicamente aislante. Este material como tal
consiste de un mineral y/o aglutinante hidraulico, un aislante de relleno que comprende los
granulos de aerogel de silice hidréfobo, un relleno, y aditivos [42]. Cuando estos recubrimientos
basados en aerogeles siliceas son fabricados con cerca del 60% en volumen de aerogel pueden
llegar a tener densidades de 1,0 g/cm3, con una conductividad térmica de 0,26 W/m Ky

resistencias a la compresion del orden de los 8,3 MPa [37] entre otras aplicaciones.
Obtencién de aerogeles siliceas mediante secado supercritico rdpido (SSR)

Se funcionalizaron las xerogeles siliceas con tetraetil pentamina, una solucién de aminas
alifaticas que permitié obtener un material funcional con capacidad de captura de CO pasando
de 43 a 148 mg de CO./g ads (adsorbido), lo cual es un resultado promisorio al comparar con el
de solidos comunmente utilizados en la captacion de gases de efecto invernadero en tecnologias
post-combustién.

El método planteado para el intercambio de solvente fue efectivo al poder realizarse un
secado supercritico con CO2, que permitié obtener aerogeles siliceas con una densidad de 0,08
g/cm3 y un volumen de poros del 96 %, comparable a las aerogeles obtenidas por precursores

toxicos y costosos como el TMOS y TEOS.
10
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La aplicacion de nanosilice (nS) en morteros de cemento portland genera en estos valores
resistente superiores en un 30% en edades tempranas, siendo la muestra con 0,5 de adicion con
mejores resistencias a los 7 dias de curado, en comparacion con morteros sin adiciéon. También
fue posible emplear microsilice obtenida del proceso quimico como material de recubrimiento. La
principal caracteristica evaluada fue la conductividad térmica presentando una reduccién del
45,8% respecto a la placa sin recubrimiento, con lo cual se comprobd su propiedad de aislamiento

térmico.

Las Xerogeles obtenidas poseen una capacidad de fisiadsorcion del CO; importante
debido a su elevado valor de AE con valores superiores a los 40 mg CO- /g ads obtenido en la
termobalanza, un resultado similar a capacidades de captacion de materiales sintéticos como el
SBA-15. La incorporacion fisica de un compuesto organico mediante impregnacion del TEPA,
aunque redujo el area especifica, los efectos combinados de absorcion y adsorcion confirieron a
las xerogeles una gran capacidad de captacién de CO,, alcanzandose un maximo de capacidad
adsorbente de 148 mg de CO./g ads a bajas temperaturas y presiones, lo que indica que estos
valores son comparables a soélidos sintéticos funcionalizados como el MCM-41, que son
empleados en tecnologias post-combustion de captacién de gases de efecto invernadero y
pueden ser utilizados en aplicaciones que ayuden a mitigar la gran problematica actual que estos

gases generan.

La fase experimental fue desarrollada en los laboratorios del grupo Materiales
Compuestos y en el laboratorio del Grupo de Termodindmica Aplicada y Fluidos Supercriticos

para obtener las aerogeles mediante una fase final de secado supercritico.
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aprobado y presentado en modalidad de ponencia en el X Simposio de Investigaciones 2018,

Universidad del Valle.

Publicado Silva, Y.F., Gordillo, M. and Delvasto, S., Valorizacién y optimizacion del residuo de
mamposteria para la elaboracién de concreto autocompactante. DYNA, 86(208), pp. 307-315,
January - March, 2019. ISSN 0012-7353. DOI: http://doi.org/10.15446/dyna.v86n208.73103
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Publicado. Silva, Y.F., Izquierdo, S.R. and Delvasto, S. Effect of masonry residue on the hydration
of Portland cement paste. DYNA, 86(209), pp. 367-377, April - June, 2019 ISSN 0012-7353, DOI:
http://doi.org/10.15446/dyna.v86n209.77286.

Yimmy F. Silva, David A. Lange and Silvio Delvasto. The setting time, linear length change,
autogenous shrinkage and mechanical properties of mortars containing residue of masonry.
Recibido para evaluacion y publicacion por la revista Construction and Building Materials de
Elsevier. Junio 2019. En proceso de evaluacion.

Aerogel silicea ecosostenible a partir de la cascarilla de arroz. Ponencia en evento universitario

nacional. X Simposio de investigaciones 2018. Cali, 2 a 4 de mayo de 2018

Tesis de Maestria concluida: Juan David Pardo Estrada. Tesis de Maestria. obtencion de
materiales siliceos a partir de ceniza de cascarilla arroz por procesos hidrotermales y de sol-gel
con capacidad de captura de CO,. Concluida

Informe final Joven Investigador: Eliana Rodriguez Cabrera. Convocatoria Nacional para Jévenes
Investigadores 2015 COLCIENCIAS. Obtencién de nanosilice a partir de la cascarilla de arroz por

método sol- gel para aplicacion en morteros de cemento. Concluida

Documentos de Trabajos de grado ingenieria de materiales finalizados:

Diana Carolina Zuluaga Rosero (Trabajo de grado ingenieria de materiales, finalizado)
Miller Alexis Fernandez Ruiz (Trabajo de grado ingenieria de materiales, finalizado)
David Steven Calambas Galvis (Trabajo de grado ingenieria de materiales, finalizado)
Laura Marcela Bernal Medaglia (Trabajo de grado ingenieria de materiales, finalizado)
Principales conclusiones y/o recomendaciones

La significativa produccion del residuo agroindustrial de CA la hace fuente de silice
importante, con mas de un 20% de cenizas, esta debe ser tratada quimicamente y quemada
controladamente para obtener una mayor pureza y elevados contenidos de silice reactiva

(alrededor del 96% de SiO2 amorfa), libres de contaminantes y éxidos.

El tratamiento quimico con H.SO4 es adecuado para eliminar las impurezas presentes en

la cascarilla de arroz (Na, K, Ca, y Al, principalmente), y ademas afecta levemente la parte
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organica lo cual se puDO comprobar con el difractograma de rayos X, mostrando menos

contenido de impurezas en la muestra de CCA limpia.

El difractograma de rayos X de la ceniza de cascarilla de arroz obtenida después de
someter la cascarilla a un tratamiento con H.SO4 -1 N y calcinarla a 600 °C durante 2 horas, indica
gue es casi totalmente amorfa. Se recomienda comparar la solubilidad de esta silice amorfa con

la obtenida usando ceniza de cascarilla directamente obtenida de un combustor industrial.

Con el lavado de la CA y la posterior calcinacion a 600°C se obtiene una ceniza blanca
constituida principalmente de SiO», con un alto valor de superficie especifica. Esto permite la
obtencion de precursores siliceos con un grado de conversion entre el 93 y 95%, que son éptimos

para la utilizacién de ellos en sintesis de materiales mesoporosos como el sol-gel.

El area superficial especifica de la silice se determin6 mediante el método BET utilizando
la absorcion de nitrogeno a 77°K, se observan valores elevados de superficies especificas por
Sol-Gel 774,96 m2g. La nanosilice es se caracteriza por presentar valores altos de superficie
especifica lo cual se pudo comprobar. Sin embargo, se recomienda tener una tecnologia de

dispersién previa mas energética antes de hacer el ensayo de BET.

Para la obtencion de particulas de silice se deben tener en cuenta paradmetros como pH,
tiempo de envejecimiento, temperatura de envejecimiento, concentracion del silicato de sodio,
tipo de acido empleado para la precipitacion de la silice, entre otros. Debido a que estas variables
desempenfan un papel importante en las caracteristicas de la silice como area superficial, tamafio
y volumen de poro, pureza de la silice y tamafio de particula. Al realizar un adecuado manejo de

estos factores se pueden tener diferentes tamafios de silice.

Realizar un lavado con agua antes de la limpieza con &cido clorhidrico ayuda a tener
cascarilla de arroz mas libre de impurezas. Al realizar el proceso de filtracion por bomba de vacio,
podria resultar mejor emplear filtros de tela en vez de papel, dado que estos Ultimos, provocan

gue en algunos casos resulte fibras pertenecientes al filtro en la pasta de silice.

Se comprobd6 que al ser mezclada la cascarilla de arroz con hidroxido de sodio (NaOH) se
obtuvo silicato de sodio el cual es la base para la precipitacion de silice. En estudios posteriores
se recomienda caracterizar el silicato de sodio realizando un andlisis del contenido de silice por

medio de la norma ASTM D501 y el grado de alcalinidad por la norma NTC 1622, ya que
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dependiendo de la concentracion del silicato pueden variar las caracteristicas de la silice, como
por ejemplo el area superficial. Al momento de precipitar la silice adicionando el HCI a la solucion
de silicato de sodio, se recomienda realizarlo con agitacion para evitar la formacién de

aglomerados.

A bajas condiciones de operacion (tg: 18h y T: 25 oC) y siguiendo un proceso amigable
con el ambiente, puesto que no se usan precursores toxicos y costosos como los TMOS o TEOS,
es posible obtener materiales siliceos con micro y mesoporosidad bimodal (Isotermas tipo 1V: H1
y H4), que son altamente cataliticos (SBET > 800 m?/g), y que tienen un importante potencial de
funcionalizacion debido al alto volumen de poros mayor 0.7 cm®/g. Con base en estos resultados
se infiere que los xerogeles, especialmente el X2S obtenido puede ser aplicado en un amplio
rango de usos con la valorizacion consiguiente de un desecho como la CA.

La resistencia a la compresion de los morteros adicionados con nS demuestran valores 30%
debido a su tamafio nano y su elevada area especifica sin olvidar su estado amorfo.

Los parametros del proceso sol-gel (temperatura de calcinacion, pH, etc.). De la nS calcinada a
la temperatura de 600 ° C tiene mayor eficiencia en la mezcla de cemento en términos de

resistencia a la temprana edad.

Al afadir nanosilice se beneficia el material en términos de estabilidad, gracias a su
microestructura densa y homogénea, pero desde el punto de vista de resistencia no se obtienen
resistencias tan elevadas a edades mayores como para justificar el elevado precio de este tipo

de nanoparticula.

Fue posible emplear la microsilice obtenida del proceso quimico como material de
recubrimiento. La principal caracteristica evaluada fue la conductividad térmica presentando una
reduccion del 45,8% respecto a la placa sin recubrimiento, con lo cual se comprobé su propiedad
aislante.

Se obtuvieron hidrogeles siliceas a partir de la cascarilla de arroz con 14 dias de gelificacion
y con una resistencia mecanica capaz de soportar el secado supercritico y con una apariencia
traslicida.

El método planteado para el intercambio de solvente fue efectivo al poder realizarse un

secado supercritico con CO2, que permitié obtener aerogeles siliceas con una densidad de 0,08
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g/cm? y un volumen de poros del 96 %, comparable a las aerogeles obtenidas por precursores

téxicos y costosos como el TMOS y TEOS.

4. Impactos actual o potencial

Se desarroll6 la capacidad de realizar ensayos de laboratorio hacia la obtencién de aerogeles
de silicio. Esto sera util en el proyecto que se aprobo en la convocatoria 808- 2018, contrato 141
de COLCIENCIAS.

Se identificaron las variables optimas de obtencién de los precursores siliceos y de la

gelificacién para obtener aerogeles a partir de la CA.

Se formd capital humano, a niveles de pregrado y postgrado, en un proceso de tecnologia
innovadora, que probablemente agenciara futuros procesos de desarrollo tecnolégico en la

valorizacion de la silice obtenida del desecho cascarilla de arroz.

Un efecto colateral del uso de la silice es su empleo como filler y puzolana en concretos
autocompactantes, que, entre otros beneficios, trae la eliminacién del empleo de equipos

vibradores en la colocacién y compactacion de mezclas de concreto autocompactante.

Los pasos dados en este proyecto apalancaran al nuevo proyecto apoyado por Colciencias y
sus resultados en cuanto los impactos futuros en el desarrollo y comercializacion de nuevos
productos de recubrimientos superaislantes con el consecuente incremento del ingreso de los
cultivadores de arroz por la valorizacion de uno de los tipos de residuos de su cultivo. Este logro
importante, que result6 de este proyecto, fue la capacidad del grupo para formular una propuesta,

que logré la maxima calificacion en su categoria en la convocatoria 808- 2018 de Colciencias.

Los resultados del proyecto han motivado a industrias del sector arrocero a un mayor interés
por participar en las investigaciones, cuyas aplicaciones brinden un valor agregado elevado al
incorporar en la cadena de productos, aquellos derivados de la aplicacién de tecnologias
elevadas. Con base en las conversaciones con el gerente y copropietario de Arrocera La
Esmeralda de Jamundi es probable que tomen la decision de participar en el proyecto aprobado

por Colciencias.
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Desarrollos futuros

Los aerogeles son materiales que parten de fuentes o recursos renovables como la CA y seran
productos obtenidos con criterios de sostenibilidad ambiental mediante quimica verde y con
caracteristicas fuertemente innovadoras y de alto valor agregado como lo son las aerogeles
siliceas. En el caso especifico del area de la construccién se generara un impacto desarrollar
aplicaciones con propiedades de superaislamiento térmico de alto confort, amigables con el
ambiente (eco materiales), y que ademas seran de facil empleo en edificaciones. El empleo de la
cascarilla de arroz -que es un residuo que genera grandes problematicas al ambiente por su dificil
biodegradacién, manipulacién y su alto volumen producido-, en la elaboracion de aerogeles
siliceas, generara un gran impacto en el &mbito ambiental, en el social y en el de la construccion,
dandole un alto valor econémico agregado muy superior al que tiene actualmente. Adicionalmente
las aplicaciones basadas en aerogel que se pretenden obtener permitiran valores de aislamiento
superiores en espacios menores que los materiales de aislamiento convencionales; esto por las
caracteristicas extraordinarias de las aerogeles. Los mejores productos de construccion de base
de aerogel, como las tablas rigidas, revoques aislantes y revestimientos de aislamiento térmico,
pueden presentar un rendimiento térmico hasta tres veces superior a los productos similares. A
la hora de renovar con espacio limitado, las soluciones de base de aerogel pueden ayudar a
alcanzar requisitos estrictos de eficiencia energética. En construcciones nuevas los arquitectos
ganan una flexibilidad superior cuando disefian edificios modernos lo que se traduce en un menor
consumo de material, a la hora de producir aislamiento y en una mayor eficiencia de los
recubrimientos. De la misma manera estos recubrimientos superaislantes en elementos de
construccién contribuiran con el ahorro de energia, siendo en la actualidad el consumo de energia
una problematica importante que afecta no solo el panorama ambiental si no también aspectos
econémicos y sociales de nuestra regioén. Se disminuir4 el consumo de energia eléctrica por
reduccion de la intensidad de los aires acondicionados o sistemas de climatizacién en hogares o
en procesos industriales que requieran temperaturas de trabajo especificas, y brindara mejores
condiciones de salud al aumentar la sensacion de confort en el habitat humano y disminuir la

contaminacion auditiva.
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5. Productos

Tabla No. 1. Cantidad y tipo de productos pactados en el Acta de Trabajo y Compromiso y

productos finalmente presentados

TIPO DE PRODUCTOS No. de PRODUCTOS PACTADOS No. de PRODUCTOS PRESENTADOS

Productos de nuevos conocimientos

Articulo en revista ISI-SCOPUS: Q1 Q2 Q3 Q4 Q1 Q2 Q3 Q4
1
Articulo completo publicado en revistas Al A2 B C Al A2 B C
indexadas 1 2

Libros de autor que publiquen resultados

de investigacion

Capitulos en libros que publican resultados

de investigacion

Productos o procesos tecnolégicos

patentados o registrados

0 Prototipos y patentes

[J Software

Productos o procesos tecnologicos
usualmente no patentables o protegidos

por secreto industrial

Normas basadas en resultados de

investigacion

Formacién de recursos humanos No. de )
) . No. De estudiantes )
estudiantes No. de tesis ) No. De tesis
) Vinculados
vinculados
Estudiantes de pregrado 2 - 4 2
Semillero de Investigacion
Estudiantes de maestria 1 1 1 1
Estudiantes de doctorado - - 3
Joven investigador 1
Productos de divulgacion
Publicaciones en revistas no indexadas
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TIPO DE PRODUCTOS

No. de PRODUCTOS PACTADOS No. de PRODUCTOS PRESENTADOS

Ponencias presentadas en eventos No. de ponencias | No. de ponencias No. de ponencias No. de ponencias
(congresos, seminarios, coloquios, foros) nacionales internacionales nacionales internacionales
Propuesta de investigacion 1 1
Propuestas presentadas en convocatorias 1
externas para blusqueda de financiaciéon. 1

Tabla No. 2. Detalle de productos

Tipo de producto:

Articulo

Nombre General:

Valorizacién y optimizacién del residuo de mamposteria para la elaboracién de concreto autocompactante.
DYNA, 86(208), pp. 307-315, March, 2019. ISSN  0012-7353. DOI:
http://doi.org/10.15446/dyna.v86n208.73103

January -

Nombre Particular:

Valorizacion y optimizacion del residuo de mamposteria para la elaboracién de concreto autocompactante.

Ciudad y fechas:

Medellin, January - March, 2019

Participantes:

Silva, Y.F., Gordillo, M. and Delvasto, S.,

Sitio de informacion:

DOI: http://doi.org/10.15446/dyna.v86n208.73103.
Open journal

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,
Universidad del Valle

Tipo de producto:

Articulo

Nombre General:

Effect of masonry residue on the hydration of Portland cement paste. DYNA, 86(209), pp. 367-377, April - June,
2019. ISSN 0012-7353

Nombre Particular:

Effect of masonry residue on the hydration of Portland cement paste.

Ciudad y fechas:

Medellin, April - June, 2019

Participantes:

Silva, Y.F., Izquierdo, S.R. and Delvasto, S.

Sitio de informacion:

DOI: http://doi.org/10.15446/dyna.v86n209.77286.
Open journal
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Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

Universidad del Valle

Tipo de producto:

Articulo

Nombre General:

Recibido para evaluacion y publicacion por la revista Construction and Building Materials de Elsevier en junio
2019

Nombre Particular:

The setting time, linear length change, autogenous shrinkage and mechanical properties of mortars containing

residue of masonry

Ciudad y fechas:

Ciudad y fecha de publicacién o presentacion del resultado.

Participantes:

Yimmy F. Silva, David A. Lange and Silvio Delvasto

Sitio de informacion:

Biblioteca, bases de datos, Science Direct

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,
Universidad del Valle

Tipo de producto:

Ponencia en evento universitario nacional

Nombre General:

X Simposio de investigaciones 2018

Nombre Particular:

Aerogel silicea ecosostenible a partir de la cascarilla de arroz

Ciudad y fechas:

Cali, 2 a 4 de mayo de 2018

Participantes:

Michael Andrés Gomez Rivera, Juan David Pardo, David Calambas, Silvio Delvasto, PhD, Gustavo Bolafios,
PhD, Isabel Mejia, PhD

Sitio de informacion:

Memorias del evento- Facultad de Ingenieria, Universidad del Valle

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,
Universidad del Valle

Tipo de producto:

Trabajo de Investigacion de Magister en Ingenieria Area de Enfasis en Ingenieria de Materiales (Tesis de

Maestria)

Nombre General:

Magister en Ingenieria Area de Enfasis en Ingenieria de Materiales, Universidad del Valle

Nombre Particular:

Obtencion de materiales siliceos a partir de ceniza de cascarilla arroz por procesos hidrotermales y de sol-gel

con capacidad de captura de CO,

Ciudad y fechas:

Enero, 2019

Participantes:

Juan David Pardo Estrada

Sitio de informacion:

Biblioteca Central de la Universidad del Valle
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Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

Universidad del Valle

Tipo de producto:

Informe final

Nombre General:

Joven Investigador, Convocatoria Nacional para Jovenes Investigadores 2015 COLCIENCIAS.

Nombre Particular:

Obtencién de nanosilice a partir de la cascarilla de arroz por método sol- gel para aplicacién en morteros de

cemento. Concluida

Ciudad y fechas:

Cali, abril 2017

Participantes:

Eliana Rodriguez Cabrera

Sitio de informacion:

Vicerrectoria de Investigaciones, Universidad del Valle

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

Universidad del Valle

Tipo de producto:

Trabajo de grado

Nombre General:

Trabajo de grado, ingenieria de materiales, Universidad del Valle

Nombre Particular:

Estudio de un recubrimiento elaborado a partir de microsilice para placas de fibrocemento

Ciudad y fechas:

Septiembre, 2017

Participantes:

Diana Carolina Zuluaga Rosero y Miller Alexis Fernandez Ruiz

Sitio de informacion:

Biblioteca Central de la Universidad del Valle

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

Universidad del Valle

Tipo de producto:

Trabajo de grado

Nombre General:

Trabajo de grado, ingenieria de materiales, Universidad del Valle

Nombre Particular:

Utilizacién de la cascara de huevo como material base en la sintesis de whiskers de carbonato de calcio por

sol-gel

Ciudad y fechas:

Cali, agosto de 2018

Participantes:

David Steven Calambas Galvis y Laura Marcela Bernal Medaglia

Sitio de informacion:

Biblioteca Central de la Universidad del Valle

Formas

organizativas:

Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

Universidad del Valle
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Proyecto de investigacion
Tipo de producto: 4 g

COLCIENCIAS cédigo 110680863720. Contrato de Financiamiento de Recuperacion Contingente 141.
Nombre General:

) Aerogeles siliceas obtenidas de la cascarilla de arroz mediante un proceso quimico sostenible para
Nombre Particular: L . . o o
aplicaciones en superaislamiento térmico de edificaciones”

Ciudad y fechas: Cali, iniciacion junio 10 de 2019 por tres afios

Silvio Delvasto, investigador principal, coinvestigador: Gustavo Bolafios, y estudiantes de postgrado y

Participantes: pregrado.

COLCIENCIAS y VRI Univalle

Sitio de informacién:

Formas Grupo de Investigacion Materiales Compuestos, Facultad de Ingenieria, Escuela de Ingenieria de Materiales,

organizativas: y Grupo de Termodinamica Aplicada y Fluidos Supercriticos, Escuela de Ingenieria Quimica

Firma del investigador principal VoBo. Vicedecano de Investigaciones
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Abstract

The use of different supplementary cementitious materials (SCM) in the production of self-compacting concretes (SCCs) is an increasingly
common practice. In this paper, results of a research about the use of residue of masonry (RM) as SCM are presented. Frattini test, resistance
activity index and thermogravimetry testing were carried out. The influence of RM on the fresh and hardened properties of the SCC was
studied by replacing the Portland cement in percentages of 0 to 50% by volume. The fresh properties of the SCCs were measured by slump
flow test, L-box and V-funnel. The test results showed that the RM has pozzolanic activity and can be used as SCM. The SCC manufactured
with RM presented good performance in terms of self-compactability; however, the RM, because of its low reactivity at early ages, showed
a decrease in the compressive strength, that was directly proportional to the percentage of replacement.

Keywords: residue of masonry; pozzolanic activity; supplementary cementitious material; self-compacting concrete; compressive strength.

Valorizacion y optimizacion del residuo de mamposteria para la
elaboracion de concreto autocompactante

Resumen

El empleo de diferentes materiales cementicios suplementarios (MCS) en la elaboracion de concretos autocompactantes (CACs) es una
practica cada vez mas frecuente. En este articulo se presentan resultados de una investigacion acerca de la utilizacion del residuo de
mamposteria (RM) como MCS. El material se caracterizo utilizando la prueba de Frattini, indice de actividad de resistencia y
termogravimetria. La influencia del RM en las propiedades del CAC se evalu6 reemplazando el cemento Portland en porcentajes de 0 a
50% en volumen. Las propiedades en estado fresco de los CAC se evaluaron mediante los ensayos de flujo de asentamiento con cono de
Abrams, caja en L y embudo en V. Los resultados muestran que el RM presenta actividad puzolanica y puede ser empleado como MCS.
El CAC elaborado con RM presentd buen comportamiento en términos de autocompactabilidad; sin embargo, el RM, al presentar baja
reactividad a edades tempranas, mostré disminucion en la resistencia a la compresion en forma directamente proporcional al porcentaje de
reemplazo.

Palabras clave: residuo de mamposteria; actividad puzolanica; material cementicio suplementario, concreto autocompactante; resistencia
a la compresion.

1. Introducciéon son un buen aislamiento térmico y acustico, resistencia

mecanica, facilidad de disponibilidad, durabilidad, costo y

La forma tradicional de edificacion que ha sido empleada
desde la antigliedad para construir estructuras e
infraestructura, es la construccion en mamposteria de ladrillo
de arcilla [1]. Estos materiales de construccion se siguen
empleando en este campo por sus buenas propiedades, como

reduccion en los tiempos de construccion [2,3].

La mamposteria puede verse como un compuesto de dos
constituyentes, ladrillo y mortero [4] y constituye un porcentaje
importante del volumen de los residuos de construccion y
demolicion (RCD). Los ladrillos generalmente se producen a partir
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Figura 1. Ejemplo de viviendas unifamiliar construidas con muros de
mamposteria de ladrillo de arcilla
Fuente: propia.

de arcilla como material plastico, con adicion de arena y
comunmente son cocidos en un horno a una temperatura que
oscila entre 850 °C y 950 °C, por lo que se puede esperar en
ellos alguna actividad puzolanica. La produccion anual de
ladrillos en el mundo se encuentra en 1391 billones de
unidades con un aumento continuo de la demanda debido al
continuo incremento del proceso de construccion [5].
Ademas de la fabricacion de ladrillos de arcilla, se generan
desechos de ladrillos cocidos los cuales son producidos en el
proceso de fabricacion de los mismos. Por ejemplo, en Egipto
la cantidad de desechos de ladrillos de la produccion total es
de aproximadamente 3-7%, lo que sugiere que millones de
toneladas de residuos de ladrillos son generados y dispuestos
en enormes rellenos sanitarios en las fabricas de ladrillos [6];
en China se generan aproximadamente 400 millones de
toneladas de residuos de ladrillo cada afio, y en Portugal se
estima que el 37% de los productos tratados térmicamente de
la industria cerdmica son residuos [7]. En otros paises como
Brasil, India y Rusia grandes cantidades de residuos de
ladrillos también se producen [8,9].

Por otra parte, la urbanizacion en los ultimos afios, ha
generado grandes cantidades de residuos de construccion y
demoliciéon (RCD) [10], los cuales estdn constituidos por
residuos de mamposteria en gran parte. En algunos paises de
Europa como Espafia, mas del 50% de los RCD esta formado
por residuo de mamposteria (ladrillo de arcilla cocido y
mortero-RM) [11]. En Colombia, la mayoria de las casas
unifamiliares son construidas empleando muros de
mamposteria de ladrillos de arcilla (Fig. 1), que al momento
de una remodelacion generan grandes cantidades de RM. Por
ejemplo en Cali, Colombia, de los 2480 m* de RCD que se
generan por dia, el 23,4% lo aportan las remodelaciones de
particulares en viviendas [12].

El uso de los RM molidos o de ladrillo de arcilla cocido
como reemplazo del cemento en la produccion de concreto
traeria beneficios ambientales derivados de la reduccion de
cemento Portland empleado para la fabricacion de este
material compuesto [13]. Por otra parte, el empleo de este
tipo de RCD aportaria a la soluciéon de los problemas de
polucion generados en la produccion de ladrillos, ademas de
una alternativa para la reduccion de muchos problemas
ambientales debidos a su disposicion final.

Otra de las ventajas de emplear los RM como adicién en
el cemento Portland es debido a que los ladrillos de arcilla al
calcinarse entre 600-1000 °C exhiben alguna actividad
puzolanica, en parte equivalente a la de la ceniza volante

[14,15]. En las arcillas al calcinarse entre 500-900 °C se
produce deshidroxilacion de los minerales de la arcilla
formando el metacaolin y materiales amorfos con reactividad
puzolanica [13,16].

Generalmente las arcillas contienen cantidades
significativas de caolinita que se transforman en metacaolin
durante la coccion [17]. Entre las variables para conseguir
una buena actividad puzolanica de las arcillas se encuentra la
temperatura, y en el caso del caolin, la temperatura optima de
quema es de 700 °C. Si la quema es por debajo de esta
temperatura se forma un producto menos reactivo debido a la
caolinita remanente, cuya cantidad depende del tiempo de
coccion. Por el contrario, si la temperatura de combustion es
mayor que 850 °C, la reactividad del metacaolin disminuye
[18]. Otro parametro que influencia en la puzolanicidad es el
tamafio de particula que también presenta efecto en las
propiedades en estado fresco y endurecido de la mezcla.

Normalmente, los RM o los ladrillos de arcilla triturados
se emplean como agregado en el concreto. Los efectos de
estos residuos como agregado en las propiedades en estado
fresco y endurecido se han estudiado ampliamente [19-21].
El empleo de este material como adicion a mezclas de
concreto autocompactante (CAC) es todavia limitado.
Actualmente se reportan investigaciones del uso de polvo de
ladrillo de arcilla en concretos convencionales y del residuo
de mamposteria como reemplazo de cemento Portland en
menor grado [22,23]. La incorporacion del RM proveniente
de RCD en los CACs ayudaria a resolver problemas
ambientales, mediante la reduccién del uso de cemento
Portland, la disminuciéon de la explotacion de recursos
naturales y una menor necesidad de vertederos para su
disposicion final. Por otra parte, el uso del CAC ha ido
ganando terreno en Colombia en los ultimos afios debido a
sus ventajas en comparacion con el concreto convencional.
Las ventajas que presenta el CAC son: Menor tiempo de
construccion, eliminacion del vibrado, mayor libertad de
disefio arquitectonico, entre otros. Las caracteristicas del
CAC se atribuyen a su poca resistencia al flujo, por lo que
puede colocarse y compactarse bajo su propio peso sin
ningun esfuerzo de vibracion.

Motivado por las propiedades puzolanicas que puede
presentar el residuo de mamposteria como material cementicio
suplementario y las ventajas que ofrece el CAC, el objetivo de
este estudio fue investigar el efecto del RM en las propiedades en
estado fresco del CAC mediante el reemplazo en diferentes
porcentajes de volumen del cemento Portland. Ademas de
determinar el porcentaje Optimo de reemplazo de RM para
obtener una resistencia a la compresion de 38 MPa a 28 dias de
curado (edad de referencia) y estudiar el efecto de su
incorporacion en las mezclas investigadas.

2. Metodologia experimental
2.1. Materiales
2.1.1. Cemento

El cemento Portland (OPC) de uso general empleado en
este estudio se adquirid de una planta local de Colombia. La
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Tabla 1.
Composicion quimica y propiedades fisicas del OPC y RM.
Caracteristicas RM OPC
Caracterizacién quimica
Si0, 56,86 19,39
ALO; 15,53 4,13
Fe,0; 7,63 4,70
CaO 7,88 55,66
MgO 2,95 1,70
K20 1,36 0,28
TiO, 0,75 0,25
SOs 0,55 3,90
Na,O 2,49 0,31
Pedidas por ignicion 3,39 9,21
Propiedades fisicas

Densidad (kg/m®) 2630 3100
Tamafio medio de particula (um) 24,08 20,67

Fuente: propia.

composicion quimica se determind mediante fluorescencia
de rayos X empleando un Espectrometro Phillips MagiX-Pro
PW-2440, y el tamafio de particula se determind empleando
un granuldmetro laser Mastersizer-2000 de Malvern
Instruments. Los resultados se muestran en la Tabla 1.

2.1.2. Residuo de mamposteria

El residuo de mamposteria empleado como material
cementicio suplementario procedié6 de la demolicién de
varias viviendas unifamiliares. Para su empleo el RM se
separ6 de los otros residuos de demolicion como plastico,
papel y baldosas (Fig. 2). Posterior a ello, la reduccion de
tamafio del residuo se desarrollé en dos etapas; en primera
instancia los trozos de RM se introdujeron en una trituradora
de mandibula y posterior a ello, se molieron en un molino de
bolas. Cuando el RM se adecud para su empleo, se procedid
a determinar la composicion quimica y tamaifio de particula,
los cuales se presentan en la Tabla 1

La actividad puzolanica del RM se evaludé por dos
métodos quimicos como son la prueba Frattini y el consumo
de la portlandita por medio de termogravimetria [24]; y por
método fisico mediante el indice de actividad de resistencia
(Strength activity index (SAI)) de acuerdo a la ASTM C311
[25]. El SAI se calculod segun la ec. 1.

Figura 2. Residuo de mamposteria (RM) proveniente de residuo de
demolicion.
Fuente: propia.

Tabla 2.
Distribucion del tamaiio de particula y propiedades fisicas de los agregados.
Porcentaje que pasa acumulado (%)

Tamaiio del Tamiz (mm) Agregado fino  Agregado grueso
12,5 - 100
9,5 - 42,76
4,75 94,36 0,64
2,36 88,59 0,4
1,18 81,36 0,38
0,6 68,5 0,35
0,3 37,32 -
0,15 4,47 -
modulo de finura 2,25 -
Propiedades fisicas

Densidad Aparente (kg/m®) 2.421 2.784
Densidad SSS* (kg/m?) 2.468 2.827
Absorcion de agua (%) 1,92 1,56

a: Abreviatura SSS: Densidad saturada superficialmente seca
Fuente: propia.

SAI=2£x 100 M

Donde, A es la resistencia media a la compresion de cubos de
mortero que incorporaron RM y B es la resistencia media a la
compresion de cubos de mortero de control (100% cemento Portland
como cementante). Para las cenizas volantes y material puzolanico
natural, se recomienda un indice de actividad de resistencia mayor a
75% como requisito minimo para poder ser definido como material
cementoso suplementario segtin ASTM C618 [26].

2.1.3. Agregados

Arena de rio y grava triturada con una gradacion continua
se utilizaron como agregados. La distribucion de particulas y
propiedades fisicas se registran en la Tabla 2.

2.1.4. Superplastificante

Se empleo un aditivo liquido (Sikaplast® 328) compuesto
de resinas sintéticas y polimeros de ultima generacion como
superplastificante (SP). Su pH se encontraba en 5 £1,5 y
presentaba una densidad de 1080 + 30 kg/m’.

2.2. Diseiio de mezcla

En el presente estudio, se realizaron un total de cinco (5) mezclas
diferentes de CAC, incluyendo una mezcla de referencia y cuatro
mezclas con distintos porcentajes de reemplazo (12,5%, 25%, 37,5%
y 50%) en volumen de cemento Portland por RM. Las mezclas de
CAC tenian un volumen de aglutinante fijo de 16,12% por metro
cubico, equivalente para el CAC de referencia (CAC Patron) a 500
kg/m?. El contenido de agua se mantuvo constante en 202,5 kg/m®
para todas las mezclas, al igual que la cantidad total de agregados, la
cual fue de 1581,3 kg/m’.

2.3. Diseiio de experimentos

Se utilizd un disefio de experimento de mezclas,
especificamente de vértices extremos, el cual tiene la
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caracteristica de abarcar un menor espacio dentro de la superficie
de experimentacion, debido a las restricciones de las
componentes. Con el fin de determinar el porcentaje 6ptimo de
reemplazo de RM por OPC para obtener el CAC con una
resistencia a la compresion de 38 MPa, con el mayor porcentaje
de reemplazo de este residuo. La Tabla 3 presenta las mezclas
que genera el disefio de vértices extremos para la optimizacion de
la resistencia a la compresion; para ello se requirieron ocho (8)
ensayos o mezclas, de las cuales cuatro (4) corresponden al punto
central, dos (2) al punto factorial y dos (2) a los puntos axiales.

La variable de respuesta (resistencia a la compresion
(MPa)), se estimo a los 28 dias de curado. El modelo
matematico empleado para procesar los datos se determino
por la Ecuacion 2.

Y = BiX1 + BXp + B3 X1 X, + ¢ 2)

Donde Y es la variable de respuesta “resistencia a la
compresion”; B (s) son los coeficientes del modelo
determinados por el método de minimos cuadrados; X1
representa OPC y X2 representa a RM; X1X2 es el efecto de
la interaccion, y € es el error experimental.

2.4. Preparacion de las muestras

Para las mezclas que presentaban RM en su composicion, en
primer lugar, el cemento Portland y el RM fueron
homogenizados manualmente antes de su mezclado. El agregado
grueso y el agregado fino se cargaron en la mezcladora y se
dosificaron con un minimo de agua durante 60 segundos,
posteriormente se detuvo la mezcladora durante 60 + 15
segundos para aumentar la humedad de los agregados, después
se prendi6 de nuevo el equipo de mezcla y se afiadio el
aglutinante (OPC para la mezcla de control y OPC + RM para las
mezclas con residuo de mamposteria) seguido por 2/3 del agua
de restante y se mezclod durante 120 segundos; finalmente se
afiadio el otro tercio del agua con la dosis de SP disuelto y se
mezcld durante otros 120 segundos para obtener el concreto
fresco, este proceso es similar al empleado por Ashteyat et al
[27]. Antes de vaciar el CAC en los moldes se utilizaron
diferentes pruebas en estado fresco para evaluar su trabajabilidad.
Luego el CAC fresco se colocod en moldes de acero sin ninguna
vibracion o compactacion. Después del vaciado de la mezcla en
los moldes, todos los especimenes fueron cubiertos con una hoja
plastica a temperatura ambiente (23 & 2 °C). Después de 24 horas,
las mezclas fueron retiradas de los moldes y se curaron bajo agua
hasta el dia del ensayo.

Tabla 3.
Disefio de mezcla.
Ne° de Orden Block OPC RM Identificacion
mezcla type de la Mezcla
1 8 0 1 0,75 0,25 CAC 25%
2 7 0 1 0,75 0,25 CAC 25%
3 5 -1 1 0,875 0,125 CACI12,5%
4 2 1 1 1 0 Patron
5 4 -1 1 0,625 0,375 CAC 37,5%
6 1 1 1 0,5 0,5 CAC 50%
7 6 0 1 0,75 0,25 CAC 25%
8 3 0 1 0,75 0,25 CAC 25%

Fuente: propia.

2.5. Métodos de prueba
2.5.1. Pruebas en estado fresco

Diferentes pruebas se realizaron de acuerdo con la EFNARC
[28] para evaluar el efecto del RM en las propiedades en estado
fresco del CAC. El flujo de asentamiento (slump flow test) se
realizd con el cono de Abrams, con la finalidad de evaluar la
capacidad del CAC de deformarse bajo la accion de su propio
peso sin ninguna restriccion, al mismo tiempo, este ensayo
permitid comprobar visualmente la posibilidad de segregacion
del concreto. El margen habitual del flujo de asentamiento debe
de estar entre 550 mm a 850 mm [29]. La capacidad de llenado
se realiz6 mediante el ensayo en el embudo en V (V-funnel test),
donde se determina el tiempo en que la mezcla se demora en salir
del embudo por la accion de su propio peso, el cual debe ser
inferior a 25 segundos de acuerdo con el grupo de proyectos
europeos [29]. La capacidad de paso y llenado se midié mediante
la prueba de la caja en L (L-box test), la cual consiste en llenar la
parte vertical de una caja en forma de L para posteriormente abrir
una compuerta en la seccion vertical para dejar fluir el concreto
hacia la seccion horizontal pasando a través de 3 varillas. La
altura del CAC al final de la seccion horizontal (H2) se compard
con la altura del CAC que permanece en la seccion vertical (H1)
para obtener la relacion de bloqueo H2/H1. El valor minimo de
esta relacion es de 0,8 de acuerdo a la EFNARC [28].

2.5.2. Pruebas en estado endurecido

La resistencia a la compresion se determind de acuerdo
con ASTM C39 [30]. Para ello se utilizaron tres especimenes
cilindricos (76,2 mm X 152,4 mm) para cada una de las
edades de curado (7, 28 y 60 dias) empleando una prensa
hidraulica ELE de 1000 KN de capacidad. La prueba de
absorcion de agua junto con el céalculo de la densidad se
realizé de acuerdo con los requisitos de ASTM C642 [31] a
los 28 dias de curado de los especimenes.

3. Resultados y discusiones
3.1

Actividad puzolanica del residuo de Mamposteria
(Pozzolanic activity of RM)

3.1.1. indice de actividad de puzolénico - SAI (Strength
activity index test)

Basados en los criterios de la ASTM C618 [26] se determind
el indice de actividad de resistencia, el cual se llevo a cabo a los
28 dias de curado. De acuerdo con la Tabla 4, el RM cumple con
el requerimiento de ASTM C618 [26]. El indice de actividad de
resistencia varia cuando se reemplaza el 20% del OPC en peso o
volumen. Cuando el reemplazo se realiza en volumen se obtuvo
un mayor SAI en comparacion a cuando el reemplazo se realiza
en peso, sin embargo, ambas mezclas cumplieron
satisfactoriamente con la ASTM C618 [26], ya que el SAI
obtenido fue mayor al establecido en esta (>75%) (Tabla 4).
Ademas, se puede apreciar que el RM también cumplié con el
requerimiento quimico de la suma de los componentes SiO, +
Fe;Os + ALOs ya que este presenta mas de un 80% de estos
compuestos (Tabla 4).
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3.1.2. Prueba de Frattini

La prueba de Frattini se empled para validar los
resultados del SAI. Los resultados de esta prueba se
presentan en la Fig. 3, donde se puede observar que las
concentraciones de [OH] y [Ca]" de las mezclas que
contenian 80% de Cemento Portland y 20% de RM a 40°C a
los 7 dias de curado se encuentran por encima de la curva de
solubilidad de cal, lo que indica cero de actividad puzolanica
o al menor que es insuficiente segun el estandar. Esto se
atribuye a la posible presencia de un mayor niimero de
particulas gruesas, lo que genera una menor area superficial
del material puzoldnico y de esta forma una disminuciéon en
la velocidad de reaccion, ademas por la presencia de
compuestos cristalinos en el RM [32]. Por otra parte, a los 28
dias se presenta una eliminacion positiva de Ca*? de la
solucion lo cual se atribuye a la actividad puzolanica del RM
[33], ubicandose en la regidon puzolanica por debajo de la
curva de saturacion.

Tabla 4.
Propiedades fisicas y quimicas de la puzolana (ASTM C618) [26].
Puzolana
R imient
equerimientos Clase N RM
(ASTM C618)
Requerimientos Fisicos
Cant}dad retenido cgando se tamiza méx.. 34 17,08
en humedo en el tamiz de 45 um
Indlcfe de actividad puz.olamca, a los min, 75 91.4
28 dias (%wt), porcentaje de control
Indice de actividad puzolanica, a los
. . - 94,9
28 dias (%vol), porcentaje de control
Requerimiento quimico
Si0; + ALOs + Fe,03, % min, 70 80,02
Trioxido de azufre (SO;), % max., 4,0 0,557
Contenido de humedad % max., 3,0 -
Perdida al fuego % max. 10,0 3,39
Fuente: propia.
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Figura 3. Resultados de la prueba de Frattini a 7 y 28 dias para el residuo de

mamposteria.

Fuente: propia.
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3.1.3. Analisis térmico

La actividad puzolanica (capacidad de union de la cal) del
residuo de mamposteria también se determindé mediante
termogravimetria. Este método se basa en la descomposicion
térmica del hidréxido de calcio cristalino en ¢xido de calcio
y agua en un rango de temperatura de 400-520 °C. La
actividad puzolanica se estimo en pastas de OPC con 20% de
RM en comparacion con la pasta de 100% OPC después de 3
y 28 dias de curado (Fig. 4).

La disminucion de la portlandita puede observarse en los
resultados cualitativos del pico correspondiente a la
deshidroxilacion del Ca(OH),. La cal fijada (Ca(OH), (%))
puede ser calculada empleando la ecuacion 3 [24,34,35].

CHo-CHp

o X 100 3)

Fijacion Ca(OH)2(%) =

Donde, CH, es la cantidad inicial de Ca(OH), presente en

la pasta OPC para una edad de curado determinada y CHp es

la cantidad de Ca(OH); de la pasta con puzolana a la misma

edad, la cual se calcula a partir de la curva de TG de la pasta.

La cantidad de hidroxido de calcio CHp remanente en la

pasta puede ser calculado con la Ecuacion 4. Se conoce que

la pérdida de masa en la curva termogravimétrica es asociada
con la deshidroxilacion del hidréxido de calcio [35].

CHp:lv?—W x Mc 4)

Donde, H es la pérdida de masa asociada con la
deshidroxilacion del Ca(OH),, Mw es la masa molecular del
agua y Mc es la masa molecular del Ca(OH),,

En la Tabla 5 se registran los resultados obtenidos de la
Ecuacion 3; en esta se aprecia que si se presenta una fijacion
de la cal en las pastas con RM, que aumenta desde 13.82% a
los 3 dias de curado a 26,54% a los 28 dias de curado.

3 dias de curado 28 dias de curado

pesenee . Patron PR

Patron

o 200 400 600 800 1000 o 200 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 4. Curvas de DTG de la pasta de 100% OPC (Patrén) y pasta con
20% RM y 80% OPC a 3 y 28 dias de curado.
Fuente: propia.

400 00
Temperatura (°C)

Tabla 5.
Porcentaje de generacion de cal y fijacion de cal de pastas a 3 y 28 dias de
curado.

Generacion de Ca(OH); %Cal Fijada
3 dias 28 dias 3 dias 28 dias
Patron 57,49 74,04 No Aplica
20% RM 49,55 54,39 13,82 26,54

Fuente: propia.
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3.2. Propiedades en estado fresco

La mezcla de concreto se puede catalogar como concreto
autocompactante si los requisitos de capacidad de paso,
relleno y resistencia a la segregacion se cumplen de acuerdo
a lo establecido por la EFNARC [28]. Estas propiedades en
estado fresco se evaluaron mediante el flujo de asentamiento,
embudo en V y caja en L, y se muestran en la Tabla 6.

En la prueba de flujo de asentamiento, los didmetros de todas
las mezclas se encontraron en un intervalo de 660 mm — 700 mm.
La incorporacion del RM disminuy6 la fluidez de los CAC en un
pequeiio porcentaje (< 3%) para la mezcla con 12,5% de RM
(CAC 12,5% RM), sin embargo la mezcla con 50% RM (CAC
50% RM) present6 el mayor flujo de asentamiento, que puede ser
atribuido a que esta mezcla es la de mayor volumen de reemplazo
y a que las particulas del RM presentan un mayor tamafio medio
de particula en comparacion con el cemento, lo que representa un
menor contenido de agua para mojar la superficie de las
particulas. Mediante este ensayo también se observa que las
mezclas no presentaron segregacion. Como se menciond
anteriormente, el flujo de asentamiento debe de estar entre 550
mm — 850 mm de acuerdo a la European Project Group [29] y
todas las mezclas se encuentraron en este rango.

El tiempo en el embudo en V también se calculd para tener
un estimativo de la capacidad de llenado de los CACs. Se puede
observar en la Tabla 6 que el tiempo mas bajo lo present6 la
mezcla CAC 12,5% con 8,89 segundos, mientras el de mayor
tiempo lo presentd el CAC 37,5%. Los tiempos de las mezclas de
CAC se encuentran entre los limites establecidos por la EFNARC
(6-12 s) y EPG (2-25 s). Un tiempo mas elevado en el embudo V
indica una alta viscosidad [36].

La prueba de caja en L evalua la capacidad de paso del
concreto, todas las mezclas de CAC exhibieron una relacion
de bloqueo entre 0,80 y 0,91, donde la menor relacioén la
present6 el CAC 12,5% equivalente a 0,80 la cual se ubica en
el limite inferior de esta prueba de acuerdo a la EFNARC. No
obstante, concretos con coeficientes de bloqueo inferiores al
limite establecido, han dado resultados aceptables en
aplicaciones estructurales [37].

En general, se observa que todas las mezclas presentaron
propiedades aceptables en estado fresco cumpliendo las
especificaciones para ser considerado como CAC.

3.3. Propiedades en estado endurecido

La resistencia a la compresion se evaluo a los 7, 28 y 60
dias de curado, mientras que la densidad, absorcion y
porosidad se realizo a los 28 dias de curado. Cada valor
reportado es la media de los resultados de tres especimenes.

Tabla 6.
Resultados de prueba de trabajabilidad de los CAC.
Flujo de Embudo en CajaenL
TIPO DE CAC asentamiento V) (H2/H1)
(mm)

Patron 680 9,26 0,85
CAC 12,5% 660 8,89 0,80
CAC 25% 690 9,35 0,90
CAC 37,5% 670 10,02 0,86
CAC 50% 700 9,21 0,91

Fuente: propia.

I CAC-PATRONEEEE CAC 12,5% RM
B CAC 25% RMEZZ] CAC 37,5% RMEEEE CAC 50% RM

Resistencia & la compresion (MPa}

¢
Z
?
4
¢
’

28d
Dias de curado

Figura 5. Resistencia a la compresion de las diferentes mezclas de CAC con
RM.
Fuente: propia.

3.3.1. Resistencia a la compresion

Los resultados de resistencia a la compresion de las
mezclas se muestran en la Fig. 5. La incorporacion del 12,5%
a 50% en volumen del RM en las mezclas de CAC gener6
una pérdida del 12,7% a 51,5% a los 7 dias de curado, la cual
se hace mayor a medida que aumenta el porcentaje de
reemplazo. Pero esta diferencia disminuye a los 28 dias
ubicandose la perdida de resistencia en 7,39% a 41% en
comparacion con el CAC Patron (sin presencia de RM). Esto
es debido probablemente a la lenta reactividad que presenta
el RM, ya que a los 60 dias de curado, la discrepancia del
CAC Patron y los CAC con RM es menor encontrandose
entre 5,6% a 34,2% para ¢l menor y mayor porcentaje de
sustitucion respectivamente.

Se puede observar que la ganancia de resistencia desde
los 7 dias de curado a 60 dias de curado es mayor para las
mezclas de CAC con RM, en comparaciéon con la mezcla
Patron, corroborando que si hay una reactividad puzolanica
la cual genera una mayor ganancia de resistencia a edades
prolongadas de curado [32].

3.3.2. analisis del disefio de experimentos

El analisis de resultados empleando la metodologia de
superficie de respuesta en un disefio de mezclas de CACs con
dos componentes (OPC y RM), para determinar el modelo de
prediccion de la resistencia a la compresion MPa (Y) a 28
dias de curado. Se escogi6 esta propiedad como variable de
respuesta debido a que es el parametro mas importante en el
disefio de concreto.

Para modelar el efecto OPC y RM en las mezclas, se
propuso un modelo cuadratico que satisfaciera los supuestos
de error del modelo (normalidad, homogeneidad e
independencia) a niveles de significancia mayores de 0,10 (p-
valor). Utilizando el método de minimos cuadrados, la
Ecuacion 5, muestra las estimaciones de los coeficientes de
regresion que fueron significativos en el modelo propuesto.

Y = 43,49X, — 8,34X, + 36,98X,X, + & )
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Tabla 7.
Analisis de varianza de la resistencia a la compresion (MPa).

Fuente gl SC MC. F P-VALOR
Regresion 2 180,98 90,49 53,59 0,000
Lineal 1 173,80 49,75 29,49 0,003
OPC*RM 1 7,18 7,18 4,25 0,094
Error residual 5 8,44 1,68
Falta de ajuste 2 5,78 2,89 3,26 0,177
Error puro 2 2,66 0,88
Total 7 189,356

gl: grados de libertad; SC: suma de cuadrados, MC: cuadrado medio, F: estadistico
de prueba
Fuente: propia-

En la Tabla 7, se presenta el andlisis de varianza de la
resistencia a la compresion, en la cual se obtuvd que a un nivel
de significancia del 0,17 el modelo planteado es adecuado, siendo
igualmente significativa la regresion que incluye el efecto lineal
y la interaccion a un nivel de significancia de 0,000. Con este
modelo, se obtuvo un coeficiente de determinacion de 95,54%
(R?), siendo esta una buena medida de la variacion del ajuste de
los datos al modelo planteado para la resistencia a la compresion
(Y) asociado con las componentes OPC y RM.

El modelo es utilizado para realizar la optimizacién de la
resistencia a la compresion por medio de la funcion de
predictibilidad. Para tal fin, se establecieron las siguientes
condiciones: valor minimo 28 MPa, valor objetivo: 38 MPa.

En las Fig. 6, abcd y e se muestran las diferentes
predicciones de la resistencia a la compresion, para distintos
valores de OPC y RM. En el cual es posible predecir los siguientes
resultados:

e La Fig. 6a, con una predictibilidad de 100%, el
tratamiento patron o testigo con OPC de 100% se predice
una resistencia de 43.49 MPa.

e LaFig. 6b, ¢, con una predictibilidad del 100%, y porcentajes
de OPC entre 83,5% y 87,5%, por tanto con RM entre 12.5%
y 16,5%, se pueden obtener resistencias mayores de 40 MPa.

e LaFig 6d, muestra que en porcentajes por debajo del 76,6%
de OPC la méxima predictibilidad disminuye, al igual que la
resistencia a la compresion, situandose en del 37,99 MPa.

e La Fig. 6e, con un 25% de RM en la mezcla de CAC se
obtiene una resistencia de 37,47 MPa y una
predictibilidad aceptable (94,7%).

3.3.2. Densidad, absorcion y porosidad

La durabilidad de un concreto esta relacionada con el
movimiento del agua a través de este. La absorcion de agua es un
criterio para encontrar una medida de la resistencia del concreto en
ambientes agresivos [38]. Los resultados de la absorcion se
muestran en la Tabla 7. En esta se observa que a mayor volumen
de RM en la mezcla, el porcentaje de absorcion de agua aumentaba
a los 28 dias de curado. Respecto a la densidad aparente, a mayor
porcentaje de RM la densidad fue menor, esto se puede atribuir a
que el RM presentaba una menor densidad en comparacion con la
del OPC. Por otra mano, el aumento del volumen de poros debido
al mayor contenido de RM, puede ser debido al efecto dilucion,
debido a que se presenta una reduccion en el contenido de cemento,
generando un aumento de la relacion a/c [39].
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Figura 6. Grafica de optimizacion de la resistencia a la compresion de
mezclas de CAC con RM.
Fuente: propia.
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Tabla 7.
Absorcidn, densidad y volumen de poros de los CACs.

Mezela % de Densidad aparente Volumen de
absorcion (kg/m’) poros

CAC, 5,40 2.587 12,47

Patron

CAC

12.5% 5,65 2.562 12,84

CAC 25% 5,78 2.556 13,03

CAC

37.5% 5,97 2.534 13,12

CAC 50% 7,33 2.486 15,70

Fuente: propia.

4. Conclusiones

El presente estudio se centré en la caracterizacion del

residuo de mamposteria como material cementicio
suplementario para la elaboracion de concretos
autocompactantes. A continuacion se presentan las

principales conclusiones:

El residuo de mamposteria que contiene mortero de
cemento Portland y ladrillo de arcilla cocido proveniente de
residuos de demolicion presenta actividad puzolanica ya que
cumple con el indice de actividad de resistencia especificado
por la ASTM C618 y descrito en la ASTM C311, ademas el
ensayo de Frattini demostré que el RM presentaba fijacion
del calcio ubicandolo por debajo de la curva de saturacion a
los 28 dias.

El uso del residuo de mamposteria, en diferentes
proporciones de reemplazo, en las mezclas de CAC no
presenta un gran efecto en el flujo de asentamiento debido a
que la mayor disminucién de flujo es de aproximadamente de
un 5%.

Lareduccion de la resistencia a la compresion de los CAC
a los 7 dias de curado es notable debido a la incorporacion
del RM, la cual se hace mas relevante a grandes porcentajes
de reemplazo (50% de RM). Contrario a lo que sucede a
mayores edades de curado (60 dias), donde la diferencia de
la resistencia a la compresion del CAC Patrén es minima
comparada con las mezclas CAC 12,5% y CAC 25%, esto
debido a la velocidad de reaccion de la puzolana a edades
mayores.

A partir del disefio de mezclas utilizado, es posible
predecir los valores 6ptimos de OPC y RM a los 28 dias de
curado, que maximizan la resistencia a la compresion. Se
obtuvo un modelo cuadratico con un ajuste de 95,54 (R2),
que permitié establecer que se puede emplear en porcentajes
menores al 25% de RM para obtener un CAC con una
resistencia a la compresion superior a 37 MPa.
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Abstract

This paper presents the results of an experimental study about the effect of the incorporation of masonry residue (RM) from construction
and demolition wastes (RCD) on the hydration of cementitious pastes. Kinetics of the exothermic reactions during early stage of hydration
was monitored by calorimetry and the presence of hydration products was determined by scanning electron microscopy (SEM),
thermogravimetry analysis (DTG), X-ray diffractometry (XRD) and Fourier-transform infrared (FTIR). The results indicate that the
presence of RM in the pastes does to decrease the heat of hydration in the first 48 hours. On the other hand, the SEM, DTG, XRD and
FTIR techniques indicate that the main hydration products in the pastes added with RM are calcium silicate hydrates (C-S-H), calcium
aluminate hydrates (CAH) and calcium aluminum silicate hydrates (CASH).

Keywords: construction and demolition waste; masonry residue; supplementary cementitious materials; Portland cement pastes; hydration
heat; early-stage of hydration.

Efecto del residuo de mamposteria en la hidratacion de pastas de
cemento Portland

Resumen

En este articulo se presentan los resultados de un estudio experimental sobre el efecto de la incorporacion del residuo de mamposteria (RM)
proveniente de residuos de construccion y demolicion (RCD) en la hidratacion de pastas de cemento. La cinética y las reacciones
exotérmicas durante edades tempranas de hidratacion fueron monitoreadas mediante calorimetria, y la presencia de productos de
hidratacion fue determinada mediante microscopia electronica de barrido (SEM), analisis termogravimetrico (DTG), difraccion de rayos
X (XRD) y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Los resultados muestran que la presencia de RM en las pastas
hace decrecer el calor de hidratacion en las primeras 48 horas. Por otra parte, las técnicas de SEM, DTG, XRD y FTIR indican que los
principales productos de hidratacion en las pastas adicionadas con RM son silicato de calcio hidratado (C-S-H), aluminato calcico hidratado
(CAH) y silico aluminato calcico hidratado (CASH).

Palabras clave: residuos de construccion y demolicion; residuo de mamposteria; material cementicio suplementario; pastas de cemento
Portland; calor de hidratacion; hidratacion en edades tempranas.

1. Introduccion remodelacion [1,2]. Los residuos de demolicion y
construccion (RCD) son considerados los mas voluminosos

La industria de la construccion es uno de los sectoresque 'y pesados en la Uniéon Europea representando

consume mas recursos naturales, ademas de generar una gran
cantidad de residuos producidos durante la construccién de
diferentes obras y demolicion de edificios o casas cuando
estos llegan al final de su vida util o por motivos de

aproximadamente el 25-30% de todos los residuos generados
[2], y en Estados Unidos se estima que constituyen del 10%
al 30% [3]. Estos volimenes son tan altos que se consideran
inaceptables desde el punto de vista ambiental, social y
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econdmico, ademas que tienden al alza debido al rapido
crecimiento de la poblacion y la rapida industrializacion.

El reciclaje y reutilizacion de los RCD se ha convertido
en un tema de interés mundial en las ultimas décadas gracias
a una mayor concientizacion, generando aplicaciones
alternativas a estos residuos como se ha demostrado por
numerosos estudios empleandolos como agregado reciclado
en concretos o incorporandolo en bases y sub-bases para la
construccion de carreteras [4-10].

La mayor parte de los residuos de construccion y
demolicion estan compuestos por concreto y ceramica
[11,12], donde gran parte son unidades de mamposteria de
arcilla cocida (ladrillos) y mortero de cemento Portland como
ligante (la mayoria en construcciones residenciales).
Ademas, a nivel mundial, la produccion anual de ladrillo se
encuentra sobre los 1931 millones de unidades y se espera
que esta cantidad cantidad continie aumentando [13],
generalmente entre el 3% y 7% de la produccion total es
defectuosa y parte de los desechos generados se depositan en
vertedores (Fig. 1a). Ademas de esta considerable cantidad
de residuos de ladrillo, hay otra fuente como son los
generados en la demolicion de estructura de mamposteria
(ladrillo y mortero) (Fig. 1b), que son cada vez mas comunes
debido a que muchas estructuras han alcanzado el tiempo de
su vida util o en la minoria de los casos por remodelaciones
en las viviendas, haciendo mas frecuente el depdsito de estos
materiales en vertederos especialmente en las grandes
ciudades, lo que intensifica los problemas debido a la
saturacion de estos y obliga a la ocupacion de mas espacios
para la disposicion de estos residuos, volviéndolos focos de
contaminacion.

El uso del residuo de mamposteria como material
cementicio suplementario (MCS) y como agregado para la
fabricacion de concreto [14-16] es una alternativa viable.
Especialmente, cuando el RM contiene residuos de ladrillos
de arcilla cocidos que actian como puzolana ya que algunos
minerales que presentan estos materiales al someterse a
temperaturas entre 600 y 900 °C y molerse finamente
presentan actividad puzolanica [17]. La reactividad que
puede alcanzar este residuo arcilloso en este rango de coccion
es debido a la perdida de agua generada por el tratamiento
térmico que causa la perdida de agua combinada y la
destruccion de la red cristalina de los constituyentes de la
arcilla, mientras la silice y alimina permanecen en desorden,
en todos los casos en un estado amorfo inestable [18]. La
silice (Si0,) y Alimina (AL,O3) que se encuentran en los
materiales puzolanicos cuando se combinan con la
portlandita (CH) producida por la hidratacion del cemento y
agua, pueden formar silicatos de calcio y aluminatos [19].

En el caso especifico del residuo de mamposteria, el
grado de actividad puzolanica depende de diversos factores
como son: el tipo de arcilla, la cantidad de silice y alumina
disponible para reaccionar con el CH, el grado de
cristalinidad debido a las condiciones de coccidn (periodo de
calentamiento, temperatura y tipo de ciclo), el area
superficial de las particulas y la relaciéon entre el material
arcilloso cocido y el mortero presente en el residuo de
mamposteria [19,20]. El uso del residuo de mamposteria
como MCS ha sido poco investigado.

) -
Figura 1. a) elementos no co
mamposteria.

Fuente: Los Autores.

En la literatura hay pocos estudios entre los que se
destacan los realizados por Liu et al. [20] quienes emplearon
polvo hibrido reciclado (s6lidos de concreto y ladrillo de
arcilla) como material cementante  suplementario
enfocandose en la influencia de las diferentes relaciones
ladrillo de arcilla-mortero. Silva et al. [21] empleo residuo de
mamposteria para la  elaboracion de  concreto
autocompactante (CAC) obteniendo resultados satisfactorios
en las propiedades en estado fresco en todos los porcentajes
de reemplazo de cemento que se encontraba en un rango de 0
a 50%, ademas de obtener resistencia a la compresion
similares con reemplazo de 10% y 20% de RM al CAC de
referencia.

La presente investigacion tiene como objetivo analizar el
desarrollo microstructural y el proceso de hidratacion de
pastas con 0%, 20% y 50% de RM como reemplazo parcial
del cemento Portland. Las propiedades fisico-quimicas de la
pasta de cemento se determinaron a diferentes edades hasta
360 dias. Técnicas como XRD, FTIR, DTG y SEM fueron
empleadas para la identificacion de los productos de
hidratacion.

2. Materiales y método experimental
2.1. Materiales

En este estudio el material cementicio empleado fue
cemento Portland (OPC) tipo I conforme a la ASTM CI150
con una adicién mineral entre 6-10% de filler calcareo. Este
cemento estd disponible en Colombia y se emplea
comunmente en la industria de la construccion. El residuo de
mamposteria (RM) fue usado como material MSC, y se
muestra en la Fig. 2, el cual fue obtenido del muestreo de
varias remodelaciones de casas. El RM fue triturado y
pulverizo6 en un molino de bolas. La composicion quimica del
OPC y RM fueron determinadas mediante FRX y los
resultados se dan en la Tabla 1.

Fi1gura 2. Residuo de mafnposteria obtenido de RCD de casas remodeladas.
Fuente: Los Autores.
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Tabla 1.
Composicion quimica (%wt) del cemento Portland ordinario (OPC) y
residuo de mamposteria (RM).

Composicién Quimica OPC RM

Si0, 17,99 56,86
ALOs 3,88 15,53
F6203 4,76 7,63
CaO 62,28 7,88
MgO 1,71 2,95
K,O 0,32 1,36
SOs 4,03 0,55
Na,O 0,23 2,49
PI 4,14 3,39

*PI: Perdida por ignicion.
Fuente: Los Autores.

La Tabla 1 muestra que aproximadamente el 80% en peso
del RM estd compuesto de SiO,, AlLOs, y Fe;0;. La
distribucion del tamafio de particula y la morfologia del RM
y el OPC anhidro se muestra en la Fig. 3 y Fig. 4
respectivamente. Como se puede observar en la Fig. 3, el RM
presenta un rango mas amplio de tamafio de particula en
comparacion con el OPC. Los tamafios de particula promedio
del RM y OPC fueron de 24,09 + 0,02 um y 21,65 £ 0,02 pum,
respectivamente. En la Fig. 4, se puede observar que RM y el
OPC presentan particulas de formas angulares e irregulares.

Las pastas fueron elaboradas con una relacion
agua/cementante (a/c) en peso de 0,28 e inmediatamente
después de la mezcla, la pasta en estado fresco se vertid en
moldes. Las pastas de cemento con y sin RM endurecidas se
retiraron después de 24 horas, y se sumergieron en agua a
temperatura ambiente durante 3, 28, 180 y 360 dias de
curado. Estas pastas fueron nombradas como PATRON, 20%
RM y 50% RM, en donde el numero representa el porcentaje
en masa de residuo de mamposteria que reemplazo el OPC.

Volumen (%)
0+ N W s u e N

01 0.1 1 10 100
Tamafio de particula (um)

1000 3000

[— Residuo de mamposteria (RM)
|— Cemento Portland Ordinario (OPC)

Figura 3. Distribucion de tamaiio de particula del residuo de mamposteria y
cemento Portland ordinario.
Fuente: Los Autores.

y L Y 3
Figura 4. Morfologia de RM (a) y OPC anhidro (b).
Fuente: Los Autores.

2.2. Métodos analiticos

El objetivo de este programa experimental fue analizar el
efecto del residuo de mamposteria sobre los productos de
hidratacion cuando se emplea como adicion en pastas de
cemento Portland. Diferentes métodos de prueba fueron
empleados. Un calorimetro isotérmico (I-Cal 8000) se utilizd
para estudiar las reacciones producidas mediante la velocidad
de calor producido (potencia térmica) por la hidratacion. Este
ensayo se llevo a cabo en muestras de 30 gramos de pasta,a
una temperatura de 25 °C por un periodo de 48 horas.

Para el analisis de los productos de hidratacion formados,
se realizaron varias muestras de pastas y se curaron bajo agua
por un periodo de 3, 28, 180 o 360 dias (sin RM y con RM).
Luego las muestras endurecidas se molieron y se detuvo el
proceso de hidratacion “congelacion” con acetona y etanol.
Varias técnicas se emplearon, como termogravimetria
diferencial (DTG) para analizar el contenido de la Portlandita
(CH) en las pastas endurecidas. Las mediciones de DTG
(SDT-Q600) se realizaron calentando las muestras desde 25
°C a 1000 °C a una velocidad de calentamiento de 10 °C/min
bajo atmosfera de nitrogeno. La difraccion de rayos X (XRD)
se realizo en un difractometro PANalytical X Pert PRO, y la
espectroscopia infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR)
se realizd en un espectrometro IR-100 de Perkin Elmer en
modo de transmitancia con un rango de frecuencia entre 4000
y 450 cm! (las muestras fueron evaluadas utilizando la
metodologia de pellets comprimidos de KBr: 200 mg de KBr
y 3,5 mg de pasta). Ademas de estas técnicas empleadas para
la caracterizacion mineraldgica y microestructural, se utilizo
microscopia electronica de barrido (SEM) (JSM 6490LV
JOEL) para observar los productos formados durante la
hidratacion.

La resistencia a la compresion de las diferentes pastas se
evalud a 28, 180 y 360 dias acorde con la ASTM C109. Las
pruebas fueron realizadas en probetas cubicas (20 mm x 20
mm x 20 mm). Se ensayaron tres muestras para cada tipo de
mezcla para obtener el valor promedio de resistencia a la
compresion. La prueba se realizd hasta la ruptura en una
prensa universal (Instron 3369) a una velocidad de 1
mm/min.

3. Resultados y discusiones
3.1. Estudio calorimétrico por calorimetria isotérmica

La técnica Calorimetria de conduccion isotérmica
muestra el calor generado en la reaccion de hidratacion de las
mezclas de las pastas a través del tiempo. La Fig. 5 presentan
las curvas correspondientes a la evolucion de la liberacion de
calor y el calor de hidratacion acumulado en las pastas
elaboradas con 100% OPC y adicionadas con 10%, 20%,
30% y 50% de RM. Las curvas de hidratacion fueron
obtenidas a partir de la integracion de las curvas de evolucion
de liberacion de calor.

En las curvas de evolucion de liberacion de calor
presentadas en la Fig. 5, se aprecia en los primeros minutos
la aparicion de un pico de gran liberacion de calor el cual es
atribuido a la hidroxilacion de los granos de cemento, la
disolucion superficial y la hidrélisis de las fases del Clinker
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Figura 5. Curvas calorimétricas de pastas de cemento sin y con adicién de
RM.
Fuente: Los Autores.

que conducen a la liberacion de los iones Ca?*, OH", SiO4*,
SO4> y AI(OH)* en la solucion con el incremento simultaneo
del pH [22-24]. Las muestras con contenidos del 30% y 50%
de RM exhibieron las menores liberaciones exotérmicas,
presentando valores de 12,27 J/g'y 11,95 J/g respectivamente,
como se presenta en la Tabla 2. Para el caso de las pastas con
porcentajes de adicion del 10% y 20% de RM se aprecia que
estas exhibieron calores de hidratacion similares al del 100%
OPC (alrededor de 14 J/g). La aparicion de este pico de pre-
induccion también es generada por la precipitacion de los
primeros productos de hidratacion tales como Portlandita
(CH), Etringita-AFt y Tobermorita (C-S-H). Se aprecia que
la adiciéon entre 10% y 20% de RM no afecta este
comportamiento.

Posterior al periodo de pre-induccioén se genera la etapa
de induccién, también conocida como “periodo durmiente”.
Esta se caracteriza por la disminucion en el calor liberado y
la disolucion de los aluminatos calcicos anhidros, junto al
progreso de la nucleacion de los productos de hidratacion. En
esta etapa se alcanzan velocidades de disolucion y
precipitacion similares, las cuales no permiten continuar la
hidratacion hasta que la nucleacion alcanza un tamafio y una
cantidad critica. En este punto ocurre una rapida y masiva
precipitacion de productos de hidratacion, gobernado por un
fuerte efecto exotérmico y la generacion de la maxima
velocidad de liberacion de calor. Es de resaltar que dentro del
proceso de disolucion las particulas de cemento anhidro
expuestas al agua reaccionan y la nucleacion toma lugar en la
superficie de estos granos ocasionando que la capa de
productos de hidratacion ubicados alrededor de las particulas
obstaculice la penetracion del agua [24].

Las muestras con adicion de RM presentaron un
incremento en el tiempo de aparicion del periodo de
induccion en comparacion con la PATRON, sin embargo
para las muestras con 10% RM y 20% RM se aprecia una
reduccion en esta etapa. Este comportamiento puede ser
atribuido a que esta adicion absorbe los iones de Ca y provee
en el sistema centros de nucleacion los cuales son
rapidamente cubiertos por una capa de productos de
hidratacion y genera una reduccion en el tiempo de

sobresaturacion y precipitacion de estos productos. Cuando
se analiza el comportamiento de los diferentes porcentajes de
esta adicion al cemento se aprecia que las mezclas con el 10%
y 20% de RM hacen que la duraciéon de este periodo de
induccion sea mas corta. Este comportamiento puede ser
debido a que la presencia de particulas de la adicion genera
en el sistema centros de nucleacion que son rapidamente
cubiertos con una capa de productos de hidratacion, lo que
genera una reduccién en el tiempo de sobresaturacion y
precipitacion de estos productos, sin embargo, este efecto no
es apreciado a mayores porcentajes de reemplazo.

En la tercera etapa de aceleracion observada en el grafico
de evolucion de calor liberado se da inicio al proceso de
cristalizacion de una mayor cantidad de productos de
hidrataciéon que llenan progresivamente los espacios vacios
entre las particulas de cemento, para crear puntos de contacto
que generan la rigidizacion de la pasta. Este comportamiento
marca el inicio del fraguado del material [24] y es producto
de la reaccion entre las capas mas profundas de silicato de
calcio con el agua [23]. Adicionalmente, en este segundo pico
se aprecia la aparicion de un hombro el cual es asociado con
la reaccion de hidratacion de los aluminatos y la formacion
final de la etringita [25].

En la Fig. 5 se observa que el pico maximo de liberacion
de calor se ve influenciado por el incremento del porcentaje
de reemplazo de cemento por RM, es asi que las pastas sin
adiciéon (PATRON) y aquellas con adicion del 10%, 20%,
30% y 50% de RM exhibieron tiempos de 6,17 h, 6,96 h, 7,89
h, 8,80 h y 9,80 h, respectivamente como se aprecia en la
Tabla 2. Este comportamiento puede indicar que la eficiencia
de la adicion de RM como MCS disminuye rapidamente con
su incremento en el sistema, lo que posiblemente genera un
retraso en el proceso de hidratacion del C3S [26]. Ademas, la
menor evolucion del calor liberado, respecto al pico de
hidratacion principal fue exhibida por la mezcla con adicion
de 50% RM, seguida de las mezclas 30% RM, 20% RM, 10%
RM y finalmente por la mezcla PATRON (Fig. 5).

Adicionalmente se aprecido que la adicion de RM al
cemento Portland influy6 en la reaccion de los aluminatos,
como se observa en la aparicion del hombro caracteristico en
el segundo pico correspondiente a la curva de evolucion de
calor liberado (Fig. 5). La muestra con adicion del 50% RM
fue quien presentd el pico mas intenso incluso superior a la
maxima evolucion de calor liberado de la reaccion de
hidratacion del silicato de calcio y fue fijado antes en
comparacion a la muestra patron.

Tabla 2.
Resultados de la calorimetria isotérmica.
Calor de Tlen}p()r Tiempo de
hidratacion -  Calor de aparieion aparicion pico
Mezcla Periodo de hidratacion ~ P*© periodo principal de
Pre-Induccion 48 h (J/g) I e hidratacion
(lg) nduccion (h)
(h)
PATRON 14,17 204 0,051 6,17
10% RM 14,87 192 0,049 6,96
20% RM 14,07 181 0,049 7,89
30%RM 12,27 162 0,051 8,80
50%RM 11,95 130 0,049 8,81

Fuente: Los Autores.
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Este comportamiento es un indicativo de que el RM esta
acelerando la reaccion de los aluminatos de calcio y es
posiblemente resultados de los compuestos de aluminio
activos que son formados durante la calcinacion de la arcilla
roja del ladrillo y dan origen a estos componentes
puzolanicos.

Es decir que la aparicion temprana de este pico intenso
exotérmico correspondiente a la reaccion de los aluminatos,
como consecuencia de la mayor liberacion de iones
aluminato que ocasionan un consumo mas rapido del yeso
[27].

La Fig. 6 presenta el calor total liberado durante las
primeras 48 horas de hidratacion de las diferentes pastas de
cemento adicionadas con RM en comparacién a aquella sin
adicion (PATRON). Se aprecia que durante todo el periodo
de estudio de las pastas las muestras con mayor calor de
hidratacion liberado son las pastas sin adicion (204 J/g)
seguidas por 10% RM (192 J/g), 20% RM (181 J/g), 30% RM
(162 J/g) y finalmente 50% RM (130 J/g). Este
comportamiento puede ser atribuido al efecto dilucion
ocasionado por la incorporacion de una adicion mineral al
cemento, siendo este efecto incrementado al aumentar dichos
porcentajes de reemplazo, esto se explica con base en la
relacion RM/cemento Portland el cual alcanza limites por
encima de los cuales la reaccion de la adiciéon con la
portlandita es deficiente como consecuencia del suministro
insuficiente de Ca(OH), [28,29].

3.2. Resultados de espectroscopia FTIR

La Fig. 7 muestra los espectros de FTIR a 28 y 360 dias
de las diferentes mezclas (PATRON, 20% RM y 50% RM)
en la region de 4000 cm™” a 400 cm™!. La banda ancha
alrededor de 3432 cm™! corresponde al agua enlazada en los
productos de reaccion [30]. La banda a 3643 cm™! es debido
a las especies (OH) de Ca(OH), [31]. La banda ubicada en
longitudes entre 1640 cm™ y 1650 cm!, corresponden a las
vibraciones de valencia de grupos O-H del agua ligada a
sulfatos presentes en el cementante [32] o el agua molecular
absorbida. La banda de carbonatos se observa en 1420-1480
cm! y se presenta en las muestras hidratadas inicialmente,
surgen de las reacciones del CO, atmosférico con el
hidréxido de calcio o del carbonato presente en el cemento
Portland. La banda ubicada en longitudes de onda entre 1100
cm™ y 1200 cm’!, corresponde a la vibracion S-O asociada al
SOs. La banda a 874 cm™ y 713 cm’! son atribuido a las
vibraciones v, y vy del COs? respectivamente [33], la
presencia del CaCOs se atribuye al CO, absorbido durante la
preparacion de las muestras, y a la adicion calcarea presente
en el OPC [34].

En general, se evidencia que la banda ubicada en
longitudes de onda entre 3644 cm! y 3641 cm’!
correspondiente al Ca(OH),, es inferior para las mezclas
adicionadas con 20 y 50% de RM respecto a la mezcla
PATRON, esto debido a la menor disposicion de la
portlandita en las pastas adicionadas. A los 360 dias de
curado, esta banda no se observa en la pasta que contenia
50% de RM (50% RM) atribuido al desarrollo de las
reacciones puzoldnicas. Este comportamiento se relaciona
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Figura 6. Curvas de evolucion del calor de hidratacion en las primeras 48

horas de pasta de cemento adicionadas con RM.

Fuente: Los Autores.

con el mostrado en las bandas con longitudes de onda
cercanas a 991 cm™!' correspondiente al gel C-S-H, debido a
que cuando el cemento esta anhidro presenta una banda de
estiramiento Si-O (v3) que se ubica en 925 cm’, y al
reaccionar con el agua, esta banda se desplaza hacia una
frecuencia mas alta y aparece una banda fuerte en un rango
de 991 cm™ a 983 cm™! debido a la formacion del compuesto
silicato de calcio hidratado (C-S-H) [30,35]. Esto explica la
polimerizacién de las unidades SiO4* presentes en C3S 'y CsS.
En las dos edades evaluadas, las pastas analizadas presentan
la banda a valores alrededor de 983 cm’!, asociadas al
principal producto de hidratacion C-S-H. La vibracion de
estiramiento a 1117 cm?! que se desplaza hacia una
frecuencia mas baja (1112 cm™!) y se transforma en una banda
mas débil es atribuido al consumo de yeso y la formacion de
la ettringita.

a) 3643 1113
3435 1667 1424 988
874

WUV
V w /‘“ p—
NE W e

4000 3000 2000 1500 1000

713 466
538

——50% RM

Tramitancia (u.a.)

cm”

b)
3643
3435 1648 1424 et 574

R
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Figura 7. Espectro FTIR de pastas: a) 28 dias y b) 360 dias de curado.
Fuente: Los Autores.
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El aumento de la intensidad de vibracion alrededor de
1640 cm™ y 3430 cm! indican la formacion de silicato de
calcio hidratado, mientras que la desaparicion del pico a
alrededor de 525 cm™! es debido a la reaccion puzolanica [30].
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Figura 8. Curvas DTG a diferentes tiempos de hidratacion de pastas: a) 3

dias, b) 28 dias y ¢) 180 dias.
Fuente: Los Autores.

3.3. Anadlisis Termogravimétrico (DTG) consumo de la
Portlndita

La evaluacion del proceso de hidratacion también se llevo
a cabo por medio de la técnica de Analisis térmico diferencial
(DTG). En la Fig. 8 se presentan los resultados obtenidos
para las pastas adicionadas con 0%, 20% y 50% de RM a
edades de 3, 28 y 180 dias. Se puede observar en las curvas,
la deshidroxilacion de las principales fases hidratadas durante
el proceso de hidratacion del cemento y la reaccion
puzolanica. En general, en el intervalo de temperatura entre
70 °C - 300 °C, se presenta una perdida de agua (libre y
enlazada) [36,37]. El primer pico localizado por debajo de los
100 °C se debe principalmente por la evaporacion del agua
libre. Este fenomeno es mas notorio para la pasta con 50% de
RM, debido al mayor efecto dilucion presentado en esta
mezcla. Por otra parte, la pérdida de masa puede deberse a un
secado incompleto de la muestra, pero a partir de los 80 °C,
la perdida de agua corresponde a la deshidratacion del C-S-
H [38,39], en algunos casos, se superpone con el pico 2
correspondiente a la descomposicion de la etringita (AFt),
ubicada entre 100 y 180 °C [40]. El pico 3, localizado en un
rango 180 - 240 °C, se atribuye al proceso de deshidratacion
de los aluminatos calcicos hidratados (HAC) e hidratos de
aluminosilicatos de calcio (CASH). El pico 4 corresponde a
una reaccion endotérmica localizado alrededor de los 420 °C,
el cual es caracteristico de la deshidratacion de la portlandita
(CH) [39]. Un ftltimo pico, cercano a los 700 °C, es
caracteristico de la descomposicion del carbonato de calcio
(CaCOs), que indica la posible carbonatacion de alguno de
los hidratos formados durante el manejo de las muestras. Se
puede observar que a medida que avance el tiempo de
hidratacion, las curvas DTG presentaron un cambio debido a
los procesos de hidratacion que las pastas han presentado.

Se puede observar en la Fig. 8 que la intensidad de los
picos aumenta con la edad de curado, excepto el pico 4 de las
pastas con RM. Este comportamiento se puede explicar en
parte por el aumento de la cantidad de los productos de
hidratacion formados [41]. Cabe resaltar la diferencia que
existe en el pico 3 de la pasta PATRON vy las pastas con RM;
esto se atribuye al aporte de alimina de este residuo y al
avance de las reacciones puzolanicas. El aumento es mas
notorio en los primeros tres picos de las pastas con RM,
atribuido a que pequefias cantidades de RM actian como
agentes de nucleacion que mejoran el proceso de hidratacion
[42].

El efecto puzolanico fue analizado a partir del pico 4 de
los DTG, mediante la medicion del consumo del hidroxido
de calcio en la pasta con 20% de RM. Se observa que la
mezcla 20% RM presento una menor cantidad de CH en
comparacion a la mezcla PATRON, este comportamiento se
observo a lo largo de todas las edades, confirmando asi el
caracter puzolanico del RM. La fijacion del % de cal se
calcul6 siguiendo la ecuacion 1 [36,39].

Fijacion de Ca(OH)z (%): 100(% ) @

Donde CHc es la cantidad de portlandita en la pasta de
control para una edad determinada, CHp es la Cantidad de
portlandita en la pasta con la puzolana a la misma edad de la
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pasta de control y C es la proporcion del cemento en la pasta.
Los resultados obtenidos de la ecuacion 1 se presentan en la
Tabla 3. El aumento continuo de pérdida de peso de la pasta
PATRON es atribuido a la hidratacion de los silicatos de
calcio anhidro, contribuyendo a una mayor produccion de la
portlandita, mientras que la pérdida menor de peso de la pasta
20% RM, son debida a la menor proporcion de OPC y por la
reaccion puzolanica, donde es mas notoria en el periodo mas
largo (180 dias de curado).

3.4. Analisis de Difraccion de rayos X (XRD)

Los difractogramas obtenidos de la mezcla PATRON,
20% RM y 50% RM a los 3, 28 y 360 dias de curado se
muestran en la Fig. 9. Se observa que todos los patrones de
difraccion son similares, sin embargo las intensidades son
diferentes. Portlandita (CH), etringita (E) y aluminato
calcico hidratado (CAH), son los principales productos de
hidratacion identificados. También se identificaron otras
fases como el silicato tricalcico-Alita (C3S), silicato
bicalcico-Belita (C2S), cuarzo (Q), anortita (A) y calcita (C)
caracteristicas de las fases no hidratadas del OPC o fases
correspondientes al RM.

Como se muestra en los difractogramas de la pastas y
principalmente en la pasta PATRON, se observan fases
remanentes del Clinker, como son el C2S y C3S, las cuales
siguen existiendo a los 360 dias de curado. Sin embargo se
aprecia una disminucion de las intensidades de estos picos
con el aumento de la edad de curado como consecuencia de
la hidratacion de las fases del OPC. Por otra parte en la pasta
PATRON, los picos de la fase portlandita (CH) aumentan con
el tiempo de curado, esto es debido a la hidratacion de las
fases de silicato del Clinker que dan lugar a la formacion del
silicato calcico hidratado (C-S-H) y la liberacion de CH [42].

Para las pastas de OPC con 20% RM y 50% RM, se puede
observar que la incorporacion de este residuo en las primeras
edades provoca un efecto dilucion por lo que se observa una
disminucion de intensidad en los picos correspondientes a los
silicatos [45]. Por otra parte, los picos correspondientes al CH
disminuyen también, lo que indica el desarrollo de reacciones
puzolanicas [42,46]. Este efecto se observa de manera mas
significativa a mayores edades, donde los picos de CH han
disminuido notoriamente en comparacion con la pasta
PATRON.

En el caso particular del cuarzo (Q), este pico es mas
intenso para las pastas de OPC- RM, debido a la presencia de
esta fase mineralogica en esta adicidn, como consecuencia de
la arena presente en el mortero de pega. Se debe tener en
cuenta que el silicato de calcio hidratado (C-S-H), es
principalmente amorfo, por lo que la identificacion mediante
esta técnica tiene un valor limitado [47,48].

3.5. Resultados de resistencia a la compresion de las pastas
endurecida

Los resultados de resistencia a la compresion de las pastas
endurecidas se muestran en la Fig.10. Los valores de
resistencia a la compresion de las pastas aumentan
continuamente hasta la edad ensayada (360 dias); este
comportamiento es atribuido principalmente a la formacion

Tabla 3.
Porcentaje de cal fijada para la pasta 20 %RM.
Pérdida de peso Ca(OH), %Cal Fijada
28 dias 180 dias 28 dias 180 dias
PATRON 4,13 4,15 No Aplica
20% RM 3,16 2,62 4,36 21,08

Fuente: Los Autores.
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Figura 9. Difraccion de rayos X de pastas de cemento endurecidas: a) 3 dias,
b) 28 dias y ¢) 360 dias.
Fuente: Los Autores.

de productos de hidratacion del OPC con altas propiedades
hidraulicas como el C-S-H, que actian como centros de
union fuertes [46]. Esta tendencia también se observo en las
pastas de OPC con RM. Las pastas preparadas con RM
presentaron resistencias mas bajas en comparacion a la pasta
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Figura 10. Resistencia a la compresion de pastas con y sin RM.
Fuente: Los Autores.

de referencia (PATRON) a los 28 dias de curado debido a la
dilucién del contenido de cemento [49]. Esta disminucion se
hace mas notoria cuando se emplean altas proporciones de
RM, como es el caso de la mezcla 50% RM.

La diferencia de resistencia a la compresion entre la pasta
PATRON vy las pastas con presencia de RM fue menor o
minima a los 180 y 360 dias de curado, este comportamiento
es debido principalmente a la reaccion puzolanica del RM
con el hidréxido de calcio (CH) liberado en la hidratacion del
cemento Portland, formando productos adicionales como las
geles de C-S-H. Estos productos de reaccion puzolanica
actian como micro-rellenos que conducen a una mayor
densificacion (menor porosidad total) que las pastas
adicionadas a edades tempranas, y por lo tanto generan un
aumento en la resistencia a la compresion [29]. La diferencia
en la resistencia a la compresion de la mezcla PATRON en
comparacion con las mezclas afiadidas con RM a los 28 dias

.

20kV

X5,000 - Spm

de curados fue 5,2% y 25,6% y de 0,95% y 16,9% a los 360
dias de curado para las mezclas 20% RM y 50% RM
respectivamente. Este notable aumento en los valores de
resistencia a la compresion de la pasta adicionada puede
atribuirse al hecho que cuando se adiciona agua a la mezcla
OPC-RM, el hidroxido de calcio se libera debido a la
hidratacién inicial de la fraccion de OPC, luego la silice y
alimina del RM entra en soluciéon y forman hidratos
secundarios [46]. Sin embargo, la reduccion de resistencia
de la mezcla con 50% de RM puede atribuirse al nimero de
fases residuales del RM que actuan como filler en esta pasta.

3.6. Resultados SEM

El analisis microestructural de la pasta PATRON vy las
adicionadas con RM se muestran en la Figs. 11, 12 y 13;
donde se aprecia la densificacion debido a la evolucion de
hidratacion en cada mezcla. A los 28 dias de curado se
observan pequeflas agujas prismaticas, indicando la
formacion de etringita (E). También se observan formacion
del gel C-S-H, la presencia de portlandita (CH) y carbonato
de calcio (C). Finalmente a los 360 dias se puede observar en
general una mayor formacion del gel C-S-H y en el caso de
las pastas adicionadas con 50% de RM, no se observa la
presencia del CH, esto podria confirmar el caracter
puzolénico de este residuo, sin embargo, en el XRD se
detectd el CH con menos intensidad en comparacion a las
otras pastas. Por otra parte el RM, presenta en su
composicion quimica Al,Os;, ademas de presentar los
ingredientes necesarios para la formacién de etringita, como
son: Ca, Al, S [50], por lo que esta fase también se percibe en
las diferentes mezclas a los 3, 28 y 360 dias, aunque en todas
las imagenes SEM no esté presente. Las imagenes SEM
tomadas a una magnificacion x500 (Figs. 11, 12 y 13)
muestran el proceso de hidratacion en las pastas a diferentes
edades de curado.

CH

"~ T 20kV_ " X5,000  Sum

Figura 11. Imagenes SEM de: (a) PATRON, (b) 20% RM and (c) 50% RM a 3 dias de curado.

Fuente: Los Autores.
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Figura 12. Imagenes SEM de: (a) PATRON, (b) 20% RM and (c) 50% RM a 28 dias de curado.

Fuente: Los Autores.
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Figura 13. Imagenes SEM de: (a) PATRON, (b) 20% RM and (c) 50% RM a 360 dias de curado.

Fuente: Los Autores.

4. Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos en esta
investigacion, las siguientes conclusiones generadas:

La incorporacion de RM en las pastas de cemento
Portland generan un decremento del calor de hidratacion,
atribuido al efecto diluciéon causado por la incorporacion de
esta adicion mineral en el cemento, este efecto es mayor
cuando los porcentajes de remplazo incrementan.

El RM tiene potencial como material puzolanico,
demostrado por su capacidad para fijar la portlandita. En esta
investigacion, los porcentajes de cal fijada fueron de 4,36%
y 21,08% a los 28 y 180 dias de curado.

La resistencia a la compresion de las pastas con presencia
de RM decrece significativamente a los 28 dias de curado.
Este decrecimiento en la resistencia en esta edad de curado

375

es debido al predominante efecto dilucion, sin embargo, la
reactividad puzolanica del RM genera reacciones a largas
edades de curado (180 y 360 dias), que permiten el desarrollo
de nuevos productos de reaccidn, que generan mayores
ganancias de resistencia en comparacion a la pasta PATRON.

Se demostré que el residuo de mamposteria (RM) que
tiene valor como material de partida (MCS) para la
incorporacion en la produccion de materiales a base de
cemento Portland.
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RESUMEN

La presente Tesis de Maestria ha sido desarrollada en la Universidad del Valle.
Principalmente, hace parte de la linea de investigacion en Sintesis sol-gel y
nanoparticulas del Grupo de Materiales Compuestos de la Escuela de Ingenieria de
Materiales. La investigacién ha sido financiada a través del proyecto de convocatoria
interna 3 de la Universidad del Valle: “ Aerogeles de Nanosilice Para Recubrimientos
Saper Aislantes Ecosostenibles” de la cual se han derivado multiples trabajos como
la obtencién, de whiskers y nanoparticulas con un elevado namero de aplicaciones
entre las cuales se encuentra el desarrollo de materiales funcionales para la captura

de diéxido de carbono.

El crecimiento exponencial de las emisiones antropogénicas de gases de efecto
invernadero como el diéxido de carbono (CO») en los dltimos 150 afios ha causado
el desequilibrio de su concentracién atmosférica, dando lugar a un calentamiento
global y al conocido Cambio Climatico. Actualmente, el objetivo de la comunidad
internacional es reducir las emisiones de estos gases, usando tecnologias
postcombustion que implican el uso de materiales de elevada drea superficial como
las xerogeles siliceas.En esta investigacion se obtuvieron xerogeles siliceas a partir
del residuo agroindustrial de la cascarilla de arroz, CA, a través de un tratamiento
termoquimico y una sintesis sol gel, que a diferencia de los métodos convencionales
emplean reactivos de elevada toxicidad y costo como los alcéxidos metélicos. El
proceso planteado con pardmetros de operacién econdmicos, tales como bajos
tiempos de envejecimiento (no superiores a las 18 horas) y una temperatura de

gelificacion de 25 °C.

Se observo que con el uso de un agente direccionador de estructura como el Bromuro
de hexadeciltrimetilamonio o Bromuro de cetiltrimetilamonio ((C16Hz3)IN(CHs)3Br),

CTAB, se pueden obtener xerogeles siliceas con micro y mesoporosidad bimodal



(alrededor de 15,05 A), altamente hidrofilicas, con volumen de poros de 0,76 cm3/g,
ademas de una muy elevada area especifica (1.051 m?/g). Finalmente, se
funcionalizaron las xerogeles siliceas con tetraetil pentamina, una solucién de
aminas alifdticas que permitié obtener un material funcional con capacidad de
captura de COz pasando de 43 a 148 mg de CO2/g ads (adsorbido), lo cual es un
resultado promisorio al comparar con el de s6lidos cominmente utilizados en la

captacion de gases de efecto invernadero en tecnologias post-combustion.

Palabras Claves: Cascarilla de arroz, Silice, Sol-gel, xerogeles, CTAB. Captura de
CO:a.
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1. INTRODUCCION

El aprovechamiento de residuos es un imperativo ambiental que permite plantear
aplicaciones dentro del concepto de desarrollo sostenible. La cascarilla de arroz (CA)
es un subproducto con alto impacto ambiental de la industria arrocera cuyo
aprovechamiento implicaria el uso de una fuente renovable en multiples
aplicaciones, principalmente por su elevado contenido de silice. La gran
disponibilidad de este residuo lo hace altamente atractivo. La produccién mundial
de arroz en 2015 fue cercana a los 745,5 millones de toneladas, generando como
subproducto alrededor de 149 millones de toneladas de cascarilla (Food and
Agriculture Organization of United Nations, abril. 2016), este desecho presenta un
contenido de silice superior al 18% lo que despierta interés por su origen,
microestructura, tamafio, y aplicacién en diversas industrias (Ahmed, Ewais y Zaki
2008). Como residuo agroindustrial ya ha sido objeto de estudio en una linea de
investigacion del Grupo de Materiales Compuestos de la Universidad del Valle en
diversas investigaciones (Salas, et al 2013; Bernal, et al., 2012; Garzoén, 2010, entre
otros) y en dos patentes que han evidenciado usos alternativos de estos desechos,
dando lugar a posibles estudios de utilizacién como material puzolanico, silice
precipitada, y la obtencién de precursores siliceos para la manufactura de materiales
porosos nano estructurados con un gran potencial de aplicaciones (Zaky, et al.,

2008).

En la actualidad los materiales siliceos de estructura porosa tienen gran relevancia
en diversos campos, desde las clasicas aplicaciones industriales hasta nuevas areas
de interés como el almacenamiento de hidrégeno, metano y amoniaco, los sensores,
el uso de soportes y/o moldes para nanoparticulas, entre otros (Garzén C., 2010). En
afios recientes una de las investigaciones de mayor auge es la implementacién de

materiales siliceos mesoporosos de alta area especifica en tecnologias de captura y

12
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Resumen

En el sector agricola de produccion de granos, en especial al arroz se le realiza un
proceso de descascarado para retirar la cascarilla, generando gran cantidad de
material desechado. Una de las practicas mas frecuentes realizadas por los
agricultores con el fin de eliminar este residuo es su quema en el campo, lo que
genera emisiones al aire de altas concentraciones de contaminantes. Por otro lado,
las industrias han implementado tecnologias para realizar combustion controlada de
la cascarilla y aprovechar la energia generada, pero las cenizas obtenidas también
traen problemas de contaminacion.

Debido a esta problemética se empled la cascarilla de arroz proveniente de la
Arrocera la Esmeralda, como materia prima para la obtencién de silicato de sodio y
precipitacion de silice, sin pasar por el proceso de calcinacion. Esto se realizo
utilizando como precursores hidroxido de sodio y &cido clorhidrico para el
tratamiento quimico, a una concentracion del 5%, las variables a controlar en el
proceso de obtencion del silicato de sodio fueron la temperatura a 97°C y el tiempo
de reaccion de lhora. Para la precipitacion de la silice se trabajo a pH de 7 y
temperatura ambiente.

La silice obtenida de la cascarilla de arroz se caracteriz6 mediante fluorescencia de
rayos x (FRX) dando una pureza del 94,3%, granulometria laser con un tamafo
medio de particula de 37,85um corroborado en microscopia electrénica de barrido
(SEM) donde se pudo apreciar la morfologia y tamafio de particula, difraccion de
rayos X (DRX) verificando la naturaleza amorfa de la silice, analisis
termogravimétrico (TGA) para mirar el comportamiento de la muestra a elevadas, y
por ultimo el célculo del area superficial mediante el ensayo BET, dando un valor de
208,36 m?/g.

A partir de la silice precipitada se desarrollé6 un recubrimiento con 20g de resina
acuosa y 2g de silice, siendo esta la mezcla 6ptima para recubrir una placa de
fiborocemento con dimensiones de 10x10cm. Al recubrimiento se le evaluaron
propiedades como adherencia, permeabilidad, conductividad térmica y andlisis
superficial; donde la principal caracteristica fue la conductividad térmica dando un
valor de 0,3250 W/mK, valor inferior al obtenido en una placa de fibrocemento sin
recubrimiento, dandonos indicio de que el material puede ser usado como un
aislante térmico.

Palabra clave: cascarilla de arroz, silice precipitada, aislante térmico, tratamiento
quimico.
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1 Introduccion

Como lo afirma la Organizacion de Naciones Unidas para la Agricultura y la
Alimentacion (FAO), el arroz es uno de los cereales mas comunes e importancia en
el mundo, debido a que se generan altas producciones anuales. Se estima que la
produccién mundial de arroz para el afio 2017 sera de 758,5 millones de toneladas,
lo que significa un incremento cerca de los 5,8 millones de toneladas o un 0,8% mas
que el aio pasado.

En la actualidad es producido en 113 paises alrededor de todo el continente. Se
cultiva en una amplia variedad de condiciones climéticas y suelos. En América los
paises que se destacan por su produccion son Brasil y Estados Unidos, sin embargo
en paises latinoamericanos como Venezuela, Colombia, Perd, Ecuador, Argentina
y Uruguay, el sector arrocero es un renglén de gran importancia en el desarrollo
rural y econdmico (Ramirez, 2014). En Colombia, el arroz es considerado como uno
de los principales productos de consumo alimenticio, segun estudios realizados
recientemente se menciona que por afio se generan alrededor de 2.100.000
toneladas, y a causa de esta produccion se obtienen 400.000 toneladas de
cascarilla de arroz (Mattey et al., 2015).

Un derivado de la produccion de arroz es la generacién de un subproducto como lo
es la cascarilla de arroz que corresponde aproximadamente al 23% de su peso
inicial. Esta cascarilla puede ser usada como un fertilizante en la agricultura o como
un aditivo para la fabricacién de cemento y concreto, pero el poco valor dado a la
cascarilla, se debe especialmente a las pocas tecnologias implementadas en el pais
para su procesamiento y posterior valorizacion, de esta manera se emplea también
como combustible sélido, material para quema en calderas en el proceso de secado
del grano y en otros casos como material para abono (Pifieros et al., 2011). A causa
del constante aumentoen las cifras de produccion de arroz, segeneran
consecuencias nefastas para el medio ambiente y para quienes viven alrededor
(BBC MUNDO, 2010); ya que la cascarilla de arroz es uno de los subproductos mas
problematicos de eliminar durante la cosecha del arroz por su elevado costo de su
retirada y su nulo aprovechamiento, por lo tanto ante esta dificultad,la practica mas
frecuente realizada por los agricultores es quemarla en el campo, lo que genera una
gran concentracion de emisiones al aire, provocando la contaminacion del lugar y
zonas aledafas, con particulas y gases resultantes de la combustion (Abril et al.,
2009).
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Se penso que la cascarilla de arroz no tenia ningun valor comercial, pero debido al
alto contenido de silice presente, la cual es altamente porosa, con peso liviano y de
alta superficie especifica, hacen que Ila cascarila sea importante
econdmicamente(Mohammed et al., 2013). Por tal razon, debido a su alto contenido
de silice, la cascarilla de arroz se ha convertido en una fuente potencial para la
preparacion de silicio elemental y una serie de compuestos de silicio, especialmente
silice, carburo de silicio y nitruro de silicio (Della et al., 2002).

El tetraetoxisilano (TEOS) y el tetrametoxisilano (TMOS) se ha utilizado
principalmente como fuente de silice. Sin embargo, estas fuentes son relativamente
costosas y presentan una elevada toxicidad. La cascarilla de arroz es una biomasa
agroindustrial la cual puede considerarse como una abundante fuente de silice. Esta
puede ser recuperada por medio de una quema a la cascarilla de arroz a
temperaturas altas cercanas a 650°C durante una hora para obtener ceniza de
cascarilla de arroz (Farook et al., 2011).

Actualmente, la cascarilla de arroz es quemada principalmente para obtener silice,
pero esto puede causar polucidon del aire porque se libera una gran cantidad de
gases de efecto invernadero y la emisidon de la ceniza de cascarilla de arroz en el
ecosistema resulta en el sindrome de silicosis, fatiga, afecciones respiratorias entre
otros. Por lo tanto, la extraccion de silice de la cascara de arroz de una manera mas
benigna, es cada vez mas importante para la calidad y la preservacion del medio
ambiente, a través del desarrollo sostenible y el uso de tecnologias mas limpias
(Zulkifli et al., 2013).

Por esta razon en el presente proyecto de grado se propone seleccionar la cascarilla
de arroz como fuente econdmica para la extraccion de silice, empleando una ruta
de extraccion por el método sol gel, sin la necesidad de aplicar una calcinacién en
el proceso. De esta manera se busca aprovechar un residuo agroindustrial que se
genera en grandes cantidades en el pais y adicionalmente se da un valor agregado
a la silice obtenida, buscando una posible aplicacion como recubrimiento sobre
sustratos cementicios.

Este trabajo de grado cont6 con el apoyo del proyecto de investigacién del Grupo
de Materiales Compuestos (GMC) de la Universidad del Valle, proyecto denominado
‘Investigacion de un material cementicio ecoeficientepara elementos de
construccion de bajo costo” contrato FP44842-399- 2015, financiado por el
PATRIMONIO AUTONOMO FONDO NACIONAL DE FINANCIAMIENTO PARA LA
CIENCIA, LATECNOLOGIA Y LA INNOVACION, FRANCISCO JOSE DE CALDAS-
COLCIENCIAS?”, el cual es dirigido por el profesor Silvio Delvasto Arjona, MSc.,
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Ph.D.

El proyecto de grado también contd con el apoyo del proyecto de investigacion del
Grupo de Materiales Compuestos (GMC) de la Universidad del Valle denominado
Proyecto Aerogeles de nanosilice para recubrimientos
superaislantesecosostenibles. Convocatoria interna para la conformacion del banco
de proyectos de investigacion - 2016 - convocatoria 3-2016. Universidad del Valle.
C.I: 910, Caodigo de carpeta: 01, el cual es dirigido por el profesor Silvio Delvasto
Arjona, MSc., Ph.D.
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2 Objetivos

2.1 Objetivo general

Desarrollar un material de recubrimiento basado en microsilice obtenida de la
cascarilla de arroz, con una posible aplicacion como aislante térmico sobre
materiales cementicios

2.2 Objetivos especificos

e Seleccionar y caracterizar la cascarilla de arroz.

e Obtener silicato de sodio a partir del proceso de digestion de la cascarilla de
arroz.

e Precipitar y separar la microsilice del silicato de sodio.

e Desarrollar y estudiar un material de recubrimiento protector para placas de
fibrocemento.

e Evaluar cualitativamente el desempeio del material de recubrimiento en las
placas de fibrocemento.
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RESUMEN

Teniendo en cuenta los elevados niveles de polucidon generados por la inadecuada
deposicion de un residuo de gran magnitud como lo es la cascara de huevo, biocerdmico
rico en carbonato de calcio, se propuso y se probd una metodologia para desarrollar un
proceso adecuar y utilizar la cascara de huevo como fuente de materia prima de alta pureza
para sintetizar whiskers de carbonato de calcio por medio del método sol-gel. Para ello,
inicialmente se realizaron dos tratamientos a la cascara de huevo, uno con limpieza manual
y otro de precipitacion, en busca de determinar el procedimiento con mayor viabilidad para
generar una materia prima rica en carbonato de calcio.

El material obtenido por cada tratamiento se caracterizé por medio de FRX, DRX, FTIR y
SEM. Al comparar ambos procesos respecto a la cantidad y pureza del producto obtenido,
se determiné que el mejor proceso es el de limpieza manual, produciendo por cada 100
gramos de cascara de huevo, 96,52 gramos de carbonato de calcio limpio manualmente
(CCLM) con una pureza del 96,53%.

Por otro lado, en el proceso sol-gel se analiz6 la incidencia de la relacién Ca*?/acido citrico
y la temperatura de gelacion en la obtencién de la morfologia fibrilar de alta relacion de
aspecto, manteniendo constantes la velocidad de agitacion y la temperatura de tratamiento
térmico posterior. Los xerogeles y los productos resultantes se analizaron mediante FRX,
DRX, EDS, FTIR y SEM.

Con los parametros determinados en el proceso sol-gel y las técnicas de caracterizacién no
fue posible catalogar categéricamente a las nanofibras obtenidas como whiskers, por lo
tanto, no se estudié su aplicacion como refuerzo fibroso de placas delgadas de cemento.
Sin embargo, si se puede afirmar que se obtuvieron xerogeles con un valor alto de area
superficial BET de 36,24 m?/g, permitiendo proponer el uso del material sintetizado en
aplicaciones como adsorbentes y rellenos o refuerzos particulados de matrices ceramicas
y poliméricas con propiedades aislantes.

Palabras Claves: Cascara de huevo, carbonato de calcio, precipitacion, sol-gel, whiskers,
xerogeles, area superficial BET.



1 INTRODUCCION

La cascara de huevo es un bioceramico poroso natural que representa aproximadamente
el 10% del huevo, el cual es un producto alimenticio basico altamente consumido en el
mundo debido a su proporcién equilibrada de componentes (Laca, Laca, & Diaz, 2017,
Zuluaga & Fernandez, 2014). De acuerdo con FENAVI (Fenavi, 2018), sélo en Colombia se
consumieron 271 huevos per capita en 2017, generando con esto alrededor de 1.5 kg de
cascara de huevo desechada por persona, que se acumulan en vertederos sin ningun
pretratamiento, convirtiéndose en fuente de contaminacién organica. Teniendo en cuenta
gue la cdscara de huevo posee alrededor del 96% de CaCOs (Oliveira, Benelli, & Amante,
2013), el uso de este residuo como fuente de carbonato de calcio natural, se ve motivado
no solo por la reduccién de la polucién que genera este desecho, sino también por la
disminucion del impacto ambiental generado por las condiciones de extraccion y
explotacibn minera de la materia prima convencional de carbonato de calcio (caliza),
proporcionando un valor agregado a este desecho industrial de gran magnitud en la region.

En la actualidad, la cascara de huevo se ha utilizado industrialmente como catalizador,
sorbente de iones y quimicos organicos e inorganicos, y como materia prima de carbonato
de calcio puro utilizado en aditivos alimenticios para humanos y animales,
acondicionamiento de suelos (ajustes de pH), materiales base para preparaciones
cosmeéticas, médicas y dentales, generacion de biomateriales y materiales compuestos
(Laca et al., 2017; Oliveira et al., 2013; Quina, Soares, & Quinta-Ferreira, 2017). En la
produccién de compuestos con mejores propiedades mecdnicas, fisicas y tribolégicas, el
carbonato de calcio sirve como relleno y refuerzo de matrices cerdmicas y poliméricas en
industrias como la del papel, pintura, cementos, termoplasticos, cauchos, entre otras
(Xiang, Xiang, Wen, & Wei, 2004).

Los materiales de refuerzo se clasifican dependiendo de su morfologia. Hasta ahora, se
conocen formas como plaquetas, hojuelas, particulas, fibras cortas y continuas. Entre los
diferentes tipos de fibras cortas se destacan los whiskers, que presentan altas resistencias
a la traccion debido a que se pueden considerar como fibras monocristalinas de tamafio
sub-micrénicos libre de defectos. Especificamente, los whiskers de carbonato de calcio son
un tipo de fibras inorganicas amigables con el medio ambiente, que presentan alta relacion
largo-diametro y resistencia térmica, caracteristicas importantes para la produccién de
compuestos ceramicos y/o poliméricos que requieran aumentos en la resistencia mecanica,
abrasion y dureza.

En los dltimos afios, se han estudiado distintos métodos en la obtencién de este tipo de
refuerzo, en busca de mejorar problemas existentes en los métodos convencionales, como
el control ineficiente en el crecimiento de los cristales, la contaminacién del producto final y
los altos costos asociados al consumo energético de produccion (Qiu, Luo, & Li, 2015).
Debido a lo anterior, ha crecido la importancia del proceso “sol-gel” en la produccion de este
tipo de material, ya que se ha demostrado que con este se superan los inconvenientes
presentados, al ser un método quimico en fase liquida que se realiza a presion ambiente y
a temperaturas relativamente bajas.

11



La investigaciéon realizada en este trabajo de grado plante6 una via de bajo costo y de
implementacion controlada como lo es el proceso sol-gel para la obtencion de whiskers de
Carbonato de Calcio a partir de una materia prima de alta pureza conseguida de la
reutilizacién y adecuacion de la cascara de huevo, que es un desecho de la industria
alimenticia. Una vez conseguidas las nanofibras, se esperaba estudiar su incidencia en las
propiedades mecanicas y fisicas de elementos cementicios delgados; De lo contrario, se
propone una aplicacion acorde a las caracteristicas del material que se hubiese obtenido.

Este trabajo de grado fue apoyado y se encuentra en el marco del proyecto de investigacion
de convocatoria interna de la Universidad del Valle titulado “Aerogeles de nanosilice para
recubrimientos superaislantes ecosostenibles” Convocatoria interna para conformacion del
banco de proyectos de investigacion-2016- convocatoria 3-2016 CI: 910, cddigo de carpeta:
01, y se desarrolla bajo la direccion del profesor Silvio Delvasto Arjona, MSc., Ph.D del
Grupo de Materiales Compuestos (GMC) de la Escuela de Ingenieria de Materiales de la
Universidad del Valle.

12
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Bogota, D.C., 26-01-2018

Doctor

LUIS OMAR TORRADD MANTILLA

Gerente de Fideicomiso Fondo Caldas- COLCIENCIAS
FIDUPREVISORA 5.A.

Calle 72 No. 10-03 Piso 8

Cludad

REF. Soficitud Elaboracién de Contrato de Financiamiento Recuperacién Contingente MG! ID 5336, Convocatoria 808 de 2018.
Respetado Doctor:
De acuerdo con lo establecido en los Témminos de Referencia de la Convocatoria No, 808 de 2018 vy el banco definilivo de propuestas Elegibles,

publicado mediante Resolucidn 1653 de 2018, solictamos Ia elaboracién dal Centrato de Financiamiento de Recuperacion Contingente, segln los
términos descritos & continuacion:

No. D MGI Entidad Beneficiaria Aparte ¢el Fontlo Supervisor
Yesid Ojeda Papagayo -
Asesor grado 06 de la

1 5936 UNIVERSIDAD DEL VALLE 337.371.000 Direcion de Fomento 2 1a
Investigacion de Colciencias,
OBJETO DEL CONTRATO
En el memorando de soficitud de elaboracidn dal contrato que se adjunta at Madulo de Gesticn de Informacién — MG, esta establecido el objeto dei
contrato.
OBLIGACIONES DE LAS PARTES:

En el memorando de solicitud del contrate que se adjunta al Madule de Gestion de Informacion — MG, estan establecidas las obligaciones de las
partes.

Agradecemos su colaboracion para que una vez elaborado el contrato, suscrite per tadas las partes y legalizado sea remitido a 12 Secretaria General
de Cofciencias.

Atentamente,

LANDA ACEVEDQ ROJAS
a Administrativa y Financiera

FONSECA
ecrefario General Di

Con copia a Yesid'Cjeda Papagaye —Asesor grade 06 de la Direccion de Fomenio « ' Investgacién de Colgioncias en ca'ida
S1 competencia

Revisd IM Garavita / Pasla Laverde.

Etaborade £ Cévia

supervisor, y B la Direccidn Administrativa y Financiera basa ko de

Centre de contacto;

PEX: (57+1) 6258480, Ext. 2081
Linea gratuita nacional: 18000114448
Coédigo postal: 11134

Av. Calle 26 N® 57-83 Calclencias

Torre 8. Piso 2 al & . .
Bogota D.C. Colombia www.colmenczas.gov.co n u m m

P AdimAas AAAADDAINYT W neriAn:e N7 ] Cambaas ARSI
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Bogota, D.C., 17-01-2018

PARA; OSCAR JAIRQ FONSECA FONSECA
Secretario Generzal

DE: DIRECCION DE FOMENTQ A LA INVESTIGACION

ASUNTO: SOLICITUD ELABORACION DE CONTRATO - PROYECTO CODIGO 110680863720

De acuerdo con los resultados de la convocatoria NO%BU8-2618 y el banco definitiviy de-proyectos
financiables publicado mediante ResolucignzN31653de!i-21dediciembre de 2018, solicitamos la
elaboracion de un contrato segun los términos descrites a continuacién;

I IDENTIFICACION DE LA(S) ENTIDAD(ES) EJECUTORA(S), CO-EJECUTORAS Y/O
BENEFICIARIAS DEL PROYECTO

EJECUTORA
Nombre de la entidad: ~~  ~ UNIVERSIDAD DEL VALLE
Nitde laentidad:. - o ©|890389010-6

Nombre def representants legal:- £%. .. [EDGAR VARELA BARRIOS

Documento de identficacion del {CEDULA DE CIUDADANIA : 8.407.000
representante legall s o e O

Direccion y ciudad de la entidad: " :|Calle 13# 100-00 , CAL!
Teléfono de la entidad;  #2+, & e [2-3212100 ext. 2716-3250
FAXdelaentidad: =~ - - 58

fl.  [DENTIFICACION DEL PROYECTO

L = lAerogeles siliceas obtenidas de la cascarilla de arroz mediante un
Titulo: ' .y jproceso guimico sostenible para aplicaciones en superaistamiento
v —.. - térmico de edificaciones
Cadigo: . 1110680863720
Investigador principal. " [Silvio Delvasto Arjona
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OBJETO DEL CONTRATO

Otorgar apoyo econdmico a la entidad ejecutora en la modalidad de recuperacion contingente, para a
financiacion del proyecto; Aerogeles sillceas obtenidas de la cascarilla de arroz mediante un procesc
quimico sostenible para aplicacionss en superaislamiento tnmico de edificaciones cadigo
1106808637 20.

Objetivo G'eneral

Desarrollar un proceso quimico sostenible para la obtencién de aerogeles nanoestructuradas a partir
de la silice contenida en la cascariliz de arroz {CA) y estudiar 12 aplicacién de estas aerogeles en
superaistamiento témmico y acustico de edificaciones.

V.

Objetivos Especificos

Establecer la secuencia y pardmetros de un proceso de obtencidn de silicalo de sodio (SS)
con un contenido de silice y grado de alcalinidad apropiade para la elaboracion de aerogeles
siliceas utilizando cascarilia de amoz sin calcinar {CASC) y como precursor altemo fa CA
calcinada (CAC).

Disefiar y evaluar los parametros de un proceso de obtencion via sol-gel de aerogeles siliceas
hidrofobicas considerande tres eiternativas de extraccién def solvente.

Definir el proceso y la aercgel silicea més apropiada {ASA) con base en criterios de
sostenibilidad y de calidad de las aerogeles.

Disefiar y probar materiales compuestos particuiados con la incorporacion de la aerogel
silicea {ASA) seleccionada para lograr elementos constructivos con superaisiamiento térmico
y acustico,

COMPROMISOS - OBLIGACIONES DE LA ENTIDAD

LA ENTIDAD se obliga 2 desarroliar cabalmente €l objetivo general, objetivos especificos del
contrato, y lo establecido en el memorando de elaboracion de! contrato v, en especial a:

1. Cumplir de manera estricta con la entrega de los productos esperados e informes,
dispuestos en [a propuesta y memorando de elaboracion del contrato, y debidamente
aprobados por el supervisor con sus ajusies.

2. Designar como investigador principal a Siivio Delvaste Arjona y garantizar su
disponibilidad para ejercer la direccion del proyecto. Si por algin motivo se requiere
el cambio del investigador principal, éste debe ser solicitado por ef representante legal
de la ENTIDAD EJECUTORA, mediante comunicacion escrita dirigida al supervisor
del conirato, quien aprobara el cambio solicitado sin requerirse, para tal efecto, una
modificacion al contraio.

3. Aportar y obtener los recursos de contrapartida a que hace referencia la clausula de
recursos de contrapariida del presente contrato.

4 Aplicar los recursos del apoyo econdmico exclusivamente a las actividades del
proyecto, en las cuantias y para los rubros aprobadcs, y solicitar autorizacion previa
al supervisor del conirzto para el traslade de recursos de un subro a ofro, gue exceda
del treinta por ciento {30%) del rubro de destino en el presupuesio aprobado.



10.

11.

12.

13.

14.

15.

Unicamente podran someter a evaluacion ires (3) solicitudes de cambio de rubro
durante el tiempo de ejecucién del proyecto. Se aclara que cada solicitud puede inciuir
varios cambias de rubro sin que estos comprometarn los resultados esperados.

Garantizar la dedicacion de todos los investigadores y demas personal a las labores
del proyecto de acuerdo con lo definido en la propuesta, respetando los términos de
referencia de la convocatoria.

Garantizar que el Investigador Principal verifique que iz hojas de vida del personal
que se contrate con recursos financiados estén difigenciadas y actualizadas en
CvLAC. Ademés, mantener los perfiles, la dedicacion, asignacion mensuat y tiempo
de vinculacion que sg aprobaron para el desarrollc del proyecto.

Presentar pars {2 aprobacién del supervisor del contrato un primer informe de avance
técnico y financiero en el mes DOCE (12), un segundo infarme de avance técnico y
financiero en el mes VEINTICUATRO (24) y un Informe Final Técnico y Financiero en
el mes TREINTA Y SEIS (36), el cual debera cumplir can los productos esperados
especificados en el Memorando de Solicitud de Elaboracion de Contrato. Los informes
deben ser radicados en medio fisicos y medio magnéticos en COLCIENCIAS.

Adoptar criterios de eficiencia, transparencia y economia en la adquisicion de bienes
o servicios con destino al proyecto, cumpliendo los términos de referencia de la
convecatoria.

Utilizar durante el plazo del presente contrato los bienes adquiridos con recursos del
apoyo econdmico exclusivamente para los fines relacionados con la gjecucion de este
contrato.

Lievar un sistema de contabilidad con los soportes exigidos por la normatividad
vigente, que permita verificar el movimiento de los recursos del apoyo economico.

Proporcionar toda Iz informacion que ie sea sclicitada por Colciencias, supervisor del
contrato, LA FIDUCIARIA o por los organismos de contiol del Estado en relacion con
el proyecto.

Dar cumplimiento a las dispesiciones vigentes en materia de manejo ambiental y
obtener los permisos y licencias correspondientes por parts de las autoridades
competentes, si a eflo hubiere lugar.

Destacar en toda publicacion, actividad o material divulgativo relacionado con el
proyecto y su ejecucidn, que éste se financia con recursos provenientes del
PATRIMONIO AUTONCMO FONDO NACIONAL DE FINANCIAMIENTO PARA LA
CIENCIA, LA TECNCLOGIA Y LA INNOVACION FRANCISCO JOSE DE CALDAS.

Dar cumplimiento & sus obligaciones con los sisterias de salud, riesgos profesionales,
pensiones y apertes parafiscales a que hubiere lugar, de acuerdo con las normas
legaies vigenies aplicables en la materia.

Comunicar oportunamente al supervisor del contrato cualquier cambic de su
domicilic.
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V.

VI

16.

17.

18.

18.

20,
21.
22,
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Disponer los recursos necesarios para el mantenimiento eficiente de los equipos
financiados con recursos del proyecto; operarlos y mantenerios de acuerdo con las
normas técnicas generalmente aceptadas.

Permitir durante el plazo del proyecto y tres (3} afios més, el uso de los equipos
adquiridos con recursos del apoyo econdmico a Grupos de Investigacion, Centros e
institutos de desarrolio fecnologico & Innovacion, quienes deberén elevar solicitud por
escritc a Colciencias v a la entidad responsable a efectos de oblener la autorizacion
correspondiente,

Garantizar que los honorarios o bonificaciones especiales de personal de nomina de
tiempo completo de entidades plblicas o privadas vinculadas al proyecto no sean
financiadas con recursos del PATRIMONIO AUTONCMO FONDC NACIONAL DE
FINANCIAMIENTO PARA LA CIENCIA, LA TECNOLOGIA Y LA INNOVACION,
FRANCISCO JOSE DE CALDAS.

Suscribir los documenios a que haya lugar para la liguidacion y/o acta de cierre
contable y financiero det contrato.

Cumplir con las actividades de transferencia de resultados a la comunidad cientifica.
Las demas obligacicnes inherentss a la naturaleza y objeto del presente contraio.

Para ios fines relacionados con las normas referentes al control y prevencion del
Riesgo de Lavado de Activos y de la Financiacién del terrorismo, contenidas en la
circular Basica Juridica emitida por la Superintendencia Bancaria (Hoy
Superintendencia Financiera de Colombia) y fas demés que en el futuro ia adicionen
o medifiquen, LA ENTIDAD EJECUTORA se oblige a entregar informacion veraz y
verificable, y a actualizar sus datos por los menos anuaimente, suministrando la
totalidad de los soportes documentales e informacion exigidos por LA FIDUCIARIA al
momento de la vinculacion y durante el desarrolle del presente contrato.

COMPROMISOS - OBLIGACIONES DE COLCIENCIAS

1.

2.

Ctorgar apoyo econdmico a la ENTIDAD en la modalidad de recuperacion
contingente, para Iz financiacion del objeto dal presente proyecto.
Ffectuar los desembolsos del apoyo econémico de acuerdo con lo consignado en el

numeral XI Desembolscs, "del presente documento”

Efectuar la supervision del contrato a través de la gestion administrativa, técnica y
financiera requerida para el cumplimiento def objeto contractual.

Las demas que por lz naturaleza del presente contrato le comespondan y que
garanticen su cabal y oportuna ejectcion.

COMPROMISOS - OBLIGACIONES DEL FONDO

1.

Girar los recursos financieros necesarios, con destino a LA ENTIDAD EJECUTORA,
en ejecucién del presente contrato, de acuerdo con fas instrucciones de
COLCIENCIAS.



2. Suministrar fa informacion que respecto a la inversion y ejecucion de los recursos le
solicite COLCIENCIAS.
3. Adelantar los frémites pera lograr el cierre financiero y contable def contrato, pravia
instruccion de COLCIENCIAS.
Vvil.  PRODUCTOS ESPERADOS
Generacian de Nuevo Conocimiento
Subtipo Producto Productc Descripcion Cantidad Beneficiario
Articulos categoria A’ . , .
Articulo de PUBLICADO O 1 :r:mt!;igggécnagi 35;?3:23; 1 Comunidad cientifica,
investigacion ACEPTADO PARA parap de categoria A 1" wr Universidad y Pais
PUBLICACION. goria Al
Articulos categoria AZ . . -
Articulo de PUBLICADO O ;aﬁg‘cﬂggﬂ'{‘fﬂ"igﬂ ﬁn"fiﬁ’;}.as‘fg .| Comunidd cientiics
investigacion ACEPTADO PARA | P2feP i Universidad y Fais
PUBLICACION. g
. Articulos de investigacion . -
_ﬂAmcho d,? Articulos categorie A1y A2 | sometidos en revistas de categoria 2 Com_umdgd Clen”ﬁ,c &
investigacion Universidad y Pais
Aly A2,
Producio tecnolégico| Patentes de invencion o
patentado o en modelos de tilidad Proceso de obtencidn rapido de ’ Comunidad cientifica,
praceso de solicitud | solicitados ¢ en proceso de aerogeles Universidad y Pzis
de patente concesién
Desarrollo Tecnologico e Innovacitn
Subtipo Producto Producto Descripcion Cantidad Beneficiario
Consultorias ) Grupo de investigacion
L . Informes tecnicos realizados |Se presentara un informe de avance - Investigadores
I informes técnicos ; 3 L
i finales en el marco del proyects  |anuzl y un informe final def proyecto Universidad del Valle
” Colciencias
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Apropiacion Social det Conocimiento

Subtipo Producto Producto T Descripcion Cantidad|  Beneficiario
: Prasentacion en eventos nacionales Comunidad cientiica,
Penencias Ponencias : ; i 10 Universidad, Pais,
e intemacionales. o
Estudiantes
. Académicos,
Productos de RESG%SISOE?EDE Seminario de apropiacion social del Estudiantes,
apropiacién social CAPACITACION congcirgi:mo ® 1 Profesionales, Sector de
del conocimiento . ia Construccion,
SEMINARIOS Y TALLERES
Productores de arroz
Productos de Comunidad cientifica
apropiecion social | EVENTOS CIENTIFICOS Congreso o coloquic intemacional 1 Region Pais Medio
del conocimiento sobre Materiales Verdes académico Sector
industrial El ambiente
Formacién dei Recurso Humano
Subtipo Producto Producto Descripcion Cantidad | Beneficiario
Estudiante de | Formacion de estudizntes | Estudiante de ingenieria de Estudiante, Comunidad
doctorado de doctorado o Materiales que realizara su 1 cientifica, Universidad,
investigacion de trabajo de grado Peis
Estudianiede  [Vincutacion de estudiartes Participara activamente en la Estudiante, Comunicad
doctorado de doctorade investigacion, culiminandc sus tesis 2 cientifica, Universidad, |
doctorales Pais
Estudiantede | Formacion de estudiantes iParticipara activa en la invastigacion, Estudiante, Comunidad
maestria de maestria culminando su tesis de maestria en 1 cientifica, Universidad,
el marco del proyecic Pais
Estudiante de  |Vinculacion de estudiantes . . E§tuq:ante, C,O m”'."dad
oregrado de pregrado Asistencia en el proceso 2 cientifica, Universidad,
’ ' Pais
i




Subtipo Producto Producto Descripcion Cantidad Beneficiario

Estudiante, Comunidad
Desarrollo de trabajo de grade 8 gientifica, Universidad,
Pais

Estudiante de  iVinculacion de estudiantss
pregrade de pregrado

Vil DURACION DEL CONTRATO, LEGALIZACION, INICIO DE EJECUCION Y DESEMBOLSOS:

Duracidn del Contrato: 36 meses & partir de la fecha del desembolso.

Requisitos de Perfeccionamiento y Legalizacién del Contrato: A partir de la suscripcion de las
paries,

Inicio de Ejecucion: A partir de |z fecha del primer desembolsa.

Desembolsos: Ef Fonde Francisco Jose de Caldas otorga apoyo econdmico por la suma de
TRESCIENTOS ST RENTARYSIETE~MILLONES” TRESCIENTCS ISETENTATYEUNIMILT PESUS =y

/3337-374:80000) 73 acuerdo con el Certficado de Disponibilidzd de Recygsos@BRANE=I3858 oS
cuales seran girados a UNIVERSIDAD DEL VALLE, en Dos {2} desembolsos de la siguiente manera:
un primer desembolso por valor DOSCIENTOS TREINTA Y SEIS MILLONES CIENTO CINCUENTAY
NUEVE MIL SETECIENTCS PESQOS ($236.159.700,00), equivalente al 70%, al cumplirse los requisitos
de perfeccionamiento y legafizacion def contrate y una vez la Entidad Ejecutora entregue la
documentacién requerida para este desembolso; v un segundo desembolso se hara por CIENTO UN
MILLONES DOSCIENTOS ONCE MIL TRESCIENTOS PESOS (5101.211.300,00}, equivalente al
30%, a la entrega a satisfaccion del primer informe de avance de ejecucién técnica y financiera al
Supervisor Técnico.
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IX.  CONDICIONES DE FINANCIAMIENTO

Presupuesto global de la propuesta por fuentes de financiacién

FINANCIADO CONTRAPARTIDA
COLCIENCIAS UNIVERSIDAD DEL VALLE
RUBRO RECUPERACION CONTINGENTE EFEGTIVO ESPECIE VALOR TOTAL

APQYO A FORMACION
DOCTORAL g 108.000.000,00 $ K s 108.000.000,00
BIBLIOGRAFIA s - $ -1 6.000.000,00 | $ 6.000.000,00
EQUIPOS $ 79.500.000,00 $ 28.000.00000 | § 167.500.000,00 | $ 275.000.000,00
EVENTOS ACADEMICOS $ 250000000 | § AR B 1§ 2.500.000,00
GASTOS DE OPERACION $ 22.071.000,00 $ -1 8 1% 22.071,000,00
MATERIALES E INSUMOS $ 34,000,000,00 $ -8 3.000.000,00 | § 37.000.000,00
PERSONAL CIENTIFICO 3 $ -1 8 256.000.000,00 | § 256.000.000,00
PERSONAL DE APOYO $ 36.000.000,00 $ -1 ) -1 8 36.600.000,00
PUBLICACIONES Y PATENTES | § 4.000.000,00 3 s g 4.000.000,00
SERVICIOS TECNICOS $ 33.800.000,00 $ -1 % -1$ 33.800.000,00
VIAJES $ 17.500.000,00 $ 2.000.000,00 | $ -1 $ 19.500.000,00
SUBTOTAL $ 337.374.000,00 $ 30.000.000,00 | § o 432.500.000,00 | § 799.871.000,00
SEGUIMIENTO Y EVALUACION | § 10.121.130,00 $ -3 18 10.121.130,00
TOTAL $ 347.492.130,00 $ 30.000.000,00 | § 432.500.000,00 | $ 809.992.130,00

“El porcentaje del rubro Seguimiento y Evaluacion esta estipulado en et Componente Presupuestal de los términos de referencia de la

Convocatoria 808-2018
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Apoye sconomice Fondo Francisco José de Caldas

$ 337.371.000,00

Seguimiento y evaluacion

$ 10.121.130,00

Contrapartida |
UNIVERSIDAD DEL VALLE ; $ 462.500.000,00
COSTO TOTAL DEL CONTRATO $ 809.992.130,00'

X.  FUENTE DE 1.OS RECURSOS

Fondo Francisco José de Calaas, Convenio 317-2018, correspondiente al CDR N° 13858-

2018.

Xl.  DESEMBOLSOS

. © s 7 DESEMBOLSOS! L |
NUMERO MES Y/O CONDICION ENTIDAD PORCENTAJE MONTO
Al cumplirse los requisitos de -
perfeccionamiento y legalizacion
, del contrato y una vez fa UNIVERSIDAD DEL o
| UNIVERSIDAD DEL VALLE VALLE 0% $236.159.700,00
entregue la documentacion
requerida para este desembolso.
MES DOCE {12)
2 Contra entrega & satisfaccidn del UNWERS)DAD DEL 30% $101.211.300,00
nimero infarme de avance técnicoy VALLE
financierc.
TOTAL: 100% $337.371.000,00
Xii. INFORMES
NOMERO | - 5:INFORMES . & sl iMES
i INFORME FINAL TECNICO Y FINANCIERO 2
2 INFORME DE AVANCE TECNICO Y FINANCIERO 24
3 INFORME FINAL TECNICO Y FINANCIERD 36
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Xill.  SUPERVISOR
&Y'esid-Ojeda Papagayo - Asesor Codigo4020, Grado 06 cor funciones de la Direccion de
iy v e o
Fomento a la-nvestigacion.
XIV.  LUGAR DE EJECUCION
CALI
XV, INFORMACION DEL CONTACTO
CONTACTO
Datos UNIVERSIDAD DEL VALLE COLCIENCIAS SUPERVISOR
. . . Profesional Especializado Asesor, Direccidn de
Cargo z;cifﬁ:;osrgag;';cnir;ectona fnvestigador Principal Programa Naclonai de  Fomermtd zla
9 Tel en Ingenieria Investigacicn
Nombre Luz Piedad Arrigui Sitvio Delvasto Arjona hione ér;irr?:rOOtélora Yesid Ojeda Papagayo
Email luz.armigui@correounivalie.e | sivio.delvasto@correou | iactalora@colciencias.go
du.co nivaile.edu.co V.CO Res)
. . . Tal: 6258480 Tel: 6258480
Teléfono 3212100 EXT. 2716 3212100 Ext 6104 Ext4800
XVI.  CONDICIONES ADICIONALES

1. Este contrato se suscribira Gnicamente con la entidad ejecutora (aplica cuando hay

eniidades co-gjecutoras).

2. El proyecto registrado en el SIGP, el memorando de elaboracion del contrato y los t&rminos
de referencia de la convocatoria hacen parte integral det contrato.

3. Las solicitudes de prémoge al conirato deben realizarse con minimo tres (3) meses de

antelacion a la fechz de finalizacidn del contrato.

4. Los productos y eniregables comprometidos se velidaran y reconoceran unicamente para
este proyecto, asi esos oroductos o entregables fengan participacion parcial de otros

proyectos.




5. Elsuscrito Director Técnico ceriifica que los recursos para g celebracidn de este conirato NO
provienen de Regalias.

NOTA: Los recursos para el financiamiento del proyecto por parte de COLCIENCIAS se encuentran
disponibles en el FONDO NACIONAL DE FINANCIAMIENTO PARA LA CIENCIA, LA TECNOLOGIA
Y LA INNOVACION, FRANCISCO JOSE DE CALDAS. Los rubros de costos operativos y de
seguimienta y evaluacion no podran sugerar en su etapa de ejecucion el porcentaje establecido en
términos de referencia de la copvocatoria.

Firmado por,
EDUARDO ROJAS PINEDA C. Y§SID OJEDA PA AGAYO//
Director de Fomento & la Investigacion Asesor Direccion de Fomerito a la investigacion
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CERTIFICADO DE DISPONIBILIDAD DE RECURSOS
CDR Derivado Nro. 13858 - 2019

De acuerdo con Io solicitado en el sistema MGI, con fecha 11/01/2019, se expide el siguienie
CDR Derivado:

1. ORIGEN DE LOS RECURSOS

CONVOQCATORIA Nro. Conw. Retas  Afin 2018 Fecha Finzlizacion de |a convocatoria
Pais 2018 3110/2018

CONVENIO DE Nro. 317 Afg 2018

APQORTE

FECHA Dia 26 Mes % Ao 2023

VENCIMIENTO
DEL CONVENIO
SUBCUENTA SUBCUENTA: 1. Apoye Financiero a Actividades de Generacidn de Congcimientp
DETALLE: 1.1. Programas y Proyectos Ce Investigacion
COD, AREA: 200
DEBC. AREA: DIRECCION DE FOMENTD ALA [NVESTIGACION
DESC, FUENTE: 317-2018 RETOS PAIS 2016

2. DIRECCION SOLICITANTE

Direccién de Fomento a la Investigacién

3. PROGRAMA, PROYECTO O ACTIVIDAD A FINANCIAR

CoDIGD PROGRAMA, EMTIDAD FECHA ESTIMADA VALORDELA
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RESOLUCION No.

DE 2018

“POR LA CUAL SE MODIFICA EL LISTADO DE BANCO DE FINANCIABLES DE LA.
GONVOCATORIA 808 Y SE PUBLICA EL BANCO ADICIONAL DE PROPUESTAS FINANCIABLES”

LA SUBDIRECTORA GENERAL DEL DEPARTAMENTO ADMINISTRATIVO DE CIENCIA,
TECNOLOGIA E INNOVACION - COLCIENCIAS

La Subdirectora General del Departamento Administrativo de Ciencia, Tecnologia e Innovacion-
COLCIENCIAS, en uso de sus facultades constitucionales y legales en especial Ias conferidas en |a Ley
1286 de 2008, la Resolucién No. 0023 de 2018 modificada mediante Resolucion 596 de 2018 y el
Decreto 1694 de 2018 y en atencion a los siguientes: '

CONSIDERANDOS

Que mediante la Resolucidn No.0254 del 16 de marzo de 2018 ef Departamento Administrativo de
Ciencia, Tecnologia ¢ Innovacion - COLCIENCIAS ordend la apertura de la Convocatoria No.808 de
2018 para proyectos de ciencia, tecnologia e innovacion y su contribucion a los retos de pais.

Que mediante la Resolucion No.1355 del 07 de noviembre de 2018 el Departamento Administrativo de
Ciencia, Tecnologia e Innovacion - COLCIENCIAS, publica el Banco Definitive de Propuestas Elegibles
de la Convocatoria No. 808 de 2018.

Que mediante Resolucion 1536 del 13 de diciembre de 2018 el Departamento Administrativa de Ciencia,
Tecnologia e innovacion - COLCIENCIAS, publicé el Banco de Financiables de la Convocatoria No. 808
de 2018.

Que el istado del Banco de Financiables esta elaborado acorde con lo establecido en ef numeral 13 de
los Términos de Referencia.

Que Iz Direccidn de Fomentc a la Investigacion de Colciencias solicité mediante radicado
N0.20184200479183 del 20 de diciembre la publicacion del Banco Adicional de Financiables de la
Convocatoria No.808 de 2018, teniendo en cuenta la consecucion de recursos adicionales provenientes
del Fondo de Investigaciones en Salud - FIS. De esta maners, el comité Técnico del FIS en reunion
realizada el dia 19 de diciembre de 2018 realizé la revision de los proyectos declarados como elegibles
en el marce de fa convocatoria 808-2018 que no alcanzaron a financiacion, tomando la decision de
financiar los proyectos codigo: 64514, 64544, 63020 y 64189, {os cuales se encuentran inciuidas en el
banco definitivo de proyectos elegibles, se alinean con areas en Ciencias Médicas de la Salud
priorizadas por el Ministerio de Salud, y suman un monta de financiacion por valor de $1.073.239.870.

Que teniendo en cuenta que el Banco de Financiables de la convocatoria se encuentra vigente, se
requiere reatizar las modificaciones necesarias al Banco y la publicacidn del banco adicional.

Que en mérito de lo expuesto,




RESOLUCIONNo. 1 53  DEZ018

“POR LA CUAL SE MODIFICA EL LISTADO DE BANCO DE FINANCIABLES DE LA
CONVOCATORIA 808 Y PUBLICA EL BANCO ADICIONAL DE PROPUESTAS FINANCIA BLES”

RESUELVE

ARTICULO PRIMERO: Modificar el listado de Banco de Financiables de la Convocatoria No.808 de
2018 y publicar los Banco adicionales de Financiables para las modalidades de Maestria Nacional y
Doctorado Exterior.

ARTICULO SEGUNDO: Comuniquese a los beneficiados las instrucciones, condiciones y
documentacion requerida para suscribir el convenio o fegalizacion del crédito segin comesponda.

ARTICULO TERCERO: Hace parte integral de la presente resclucion el documente anexo con el Banco
adicional de Financiables de la Convocatoria No.808 de 2018.

ARTICULO CUARTO: La presente resolucion rige a partir de la fecha de su expedicion y serd publicada
en la pagina Web de COLCIENCIAS, www.colciencias.qov.co

PUBLIQUESE Y CUMPLASE

ot

e

- 3ONK ESPERANZA B?év{m;
ubdirectoratGeneral

VoBo Od FonsecaF
Revist: IM Garavit o
Elabors: EJ Dévif?ck.

21 DIC. 203

Dada en Bogota D.C. alos
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FACULTAD DE INGENIERIA

Universidad
ESCUELA DE MATERIALES _ del Valle

CONSTANCIA
ESTUDIANTES ADSCRITOS A PROGRAMAS DE POSGRADO
DE LA ESCUELA DE INGENIERIA DE MATERIALES

La Coordinacion de Posgrados de la Escuela de Ingenieria de Materiales, hace constar que
los siguientes estudiantes han estado adscritos a los programas de Posgrados de la siguiente
manera:

JUAN DAVID PARDO ESTRADA

COD. 201402788

PROGRAMA: 7717 MAESTRIA EN INGENIERIA ENFASIS EN ING. DE MATERIALES
ESTADO: Realizd y sustentd su tesis de Maestria el 26 de febrero de 2019.

MICHAEL ANDRES GOMEZ RIVERA

COD. 201703420

PROGRAMA: 9704 DOCTORADO EN INGENIERIA ENFASIS EN ING. DE MATERIALES
ESTADO: Estuvo matriculado en el programa desde el periodo AGOSTO —DICIEMBRE 2017
al periodo FEBRERO - JUNIO 2018

JOHN ALEXANDER TORRES LEON

COD. 201700021

PROGRAMA: 9704 DOCTORADO EN INGENIERIA ENFASIS EN ING. DE MATERIALES
ESTADO: Estudiante ACTIVO del programa, se encuentra matriculado desde el periodo
FEBRERO-JUNIO 2017 al periodo FEBRERO-JUNIO 2019

GUSTAVO ADOLFO ACEVEDO ZAPATA

COD. 201802802

PROGRAMA: 7717 MAESTRIA EN INGENIERIA ENFASIS EN ING. DE MATERIALES
ESTADO: Estudiante ACTIVO del programa, se encuentra matriculado desde el periodo
FEBRERO-JUNIO 2018 al periodo FEBRERO-JUNIO 2019

Universidad del Valle

Ciudad Universitaria Meléndez — Apartado 25360
Teléfonos 3307627 — 3394610 Fax 3393237
e-mail: material@univalle.edu.co

Cali - Colombia
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FACULTAD DE INGENIERIA
Universidad

ESCUELA DE MATERIALES _ del Valle

ELIANA RODRIGUEZ CABRERA

CcOD. 201605012
PROGRAMA: 7717 MAESTRIA EN INGENIERIA ENFASIS EN ING. DE MATERIALES

ESTADO: Estuvo matriculada en el programa en el periodo (1) AGOSTO - DICIEMBRE 2016.
Fue joven investigadora durante el semestre cursado en el programa de maestria.

ESTE DOCUMENTO SE REALIZA A LOS 26 DIAS DEL MES DE JUNIO DE 2019
A SOLICITUD DE LOS INTERESADOS.

Firma el Coordinador de Posgrados

Escuela de Ingenieria de Materiales

De requerir algun documento soporte, por favor remitirse a la oficina de Posgrados de la
EIMAT al correo posgrados.eimat@-correounivalle.edu.co.

Universidad del Valle

Ciudad Universitaria Meléndez — Apartado 25360
Teléfonos 3307627 — 3394610 Fax 3393237
e-mail: material@univalle.edu.co

Cali - Colombia
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Facultad deIngenieria delvale

EL SUSCRITO DIRECTOR DEL PROGRAMA ACADEMICO DE
INGENIERIA DE MATERIALES DE LA FACULTAD DE INGENIERIA DE LA
UNIVERSIDAD DEL VALLE

NIT: 890399010-6

INFORMA:

Que el profesor, SILVIO DELVASTO ARJONA, dirigié el Trabajo de Grado de los
estudiantes, DAVID STEVEN CALAMBAS GALVIS y LAURA MARCELA BERNAL
MEDAGLIA, titulado “UTILIZACION DE LA CASCARA DE HUEVO COMO
MATERIAL BASE EN LA SINTESIS DE WHISKERS DE CARBONATO DE
CALCIO POR SOL-GEL’, el cual se llevo a cabo en el marco del Proyecto 2910
de la Convocatoria interna VRI 3-2016 “aerogeles de nanosilice para
recubrimientos superaislantes ecosostenibles” y finalizo en Agosto de 2018.

Para constancia de la presente, se firma en Cali a los Veintiseis (26) dias del mes
de Junio de 2019.

Cordialmente,

FERNANDO FRAN
Director
Programa Académico d

Ingenieria de Materiales

ESCUELA DE INGENIERIA DE MATERIALES

Universidad del Valle
sitaria Meléndez - A.A. 25360

Ciudad Universitz

«: 339 24 50 - 330 24 36 - 321 22 7(

ali - Colombia
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